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Intr oduction

Lors des quarante derniérs années, le nombre de voyageurs aériens a été multiplié par 10
et le fret aérien par 141]a 1 e‘¢,"% Tif <'ee f Te... f—%oofe—x Feo . feex“—1
tite™<”'e su rrr f''f"1<Z% plus si€{242000 en 201R]. De plus, m doublement
supplémentaire du trafic est attendu dans les 20 prochaines anng8%. Dans ce contexte, les
avionneurs et les équipementiers aéronautiques doivent sans cesse améliorer leurs produits.
Safran Landing Systems, leader mondf Z tfee Z% tT'efcet Tde —"fcoe Tif——t""¢o
Zifx " of ——<"—1% . <"<Zta& ="f f<ZZ% ..tee—foeete— aupmedtationtded I —"+ 't~
intervalles de maintenance («Time Between Overhauk (TBO) en anglais) et diminution de la
masse pour réduire Zf ..‘'se‘eef—c'e T .. f",—"fe—&a destprojetsdeuroptensf %ot
Clean Sky et Clean Sky Zice’ f...— Fe <" eofeto—f7 tie fTc'oe Tc— 2-"% tcoco—t4
pour objectif la baisse des niveaux de bruidinsi que des émissions de COf - tTi‘Sstfifoe ' -1
(NQ,)) (voir|Tableaul).

Clean Sky Clean Sky 2 Flightpath

2008-2017 2014-2024 2050
-CQ -26% -20% a-30% -75%
-NO -60% -20% a-30% -90%
Bruit -50% a-75% -20% a-30% -60%

Tableau 1 Objectifs des projets européer]s Clean Sky contribuant aux objectifs environnement aux de
Zi —""F tic 4] trwr
Pour atteindre ces objectifs, la recherche de matériaux qui conduiraient a un allégement de
ces pieces mais aussi ane augmentation de leur durée de vie et un espacement des révisions

esten conséquence trésctive.

Cependant, les atterrisseurs sont des pieces extrémement solliG@ge car la vitesse de
T+, 'ZZf%t ti—e f7c'e "t —— t{E|fRatZZ Fcfuxrmi—S f c'e T3 Z<%et t1 —
est de 308 tonne$6]. Les matériaux qui les composent doiventahc étre résistants, tenaces mais
aussi peu sensibles a la corrosion et corrosion sous contrainte (CSC) puisque ce sont des piéces
ot —ocote f—8 f%o"toeecies —Fe'k"f— "4 f—e'e’S°"F L ""'ec"1E8 tT— e<Z.

Fr—ce tTf e "f—ete feerted g&iflargetmentuutilisé dans les trains
Tif——%""<coof%FTa f "xeco—fe..F ex. . . fec“—F *Z1"xt% epus{ur f f-
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(Kicdww {fm), associées a son colt de production modéré, le rendent difficile a remplacer. En

revanche, sa faible résistance a la CYRiscc®SW fo 'f—— oif 27§ "7 Zxef—<*—3F T,
certaines configurations, ce qui laisse la place a des solutions alternatives. La nuance Ferfium

M54® (M54®) semble étre un bon candidat: son compromis Rm/Kc (valeurs minimales

respectives de 1965MPa et 110MPas Tif'”°e Zf o'"ef XWSX I ¢satésistanZeZat » —

la CSC est élevée @ecBvw o f— ‘e 08— TixZf, "f—c'o feo ‘e @7+ "f" —o
moins important que dans les aciers de la mémearille. Ces propriétés permettent ainsi
Tite cof%ot” o'e ——cZcof—c'o " fZ7%x%t” Zte o—"— . ——"Fe FTif ¢ oe %o

Cependant, avant de pouvoir utiliser la nuance MB4dans les atterrisseurs, ses propriétés
mécaniques doivent étre garanties par une mdae en maturité sous forme de niveau TRL
(Technology Readiness Level). Safran Landing Systems a ainsi réalisé de nombreux traitements
thermiques pour accéder aux propriétés mécaniques requises répondants a leurs besoins
spécifiques.Ces essais ont montré st ~f"<f «Z<—% <o *"—fo_F tF Zf Zcoc—%t TixZfo
200MPa) en fonction des lots de traitement thermique alors que la résistance a la rupture
CifTx " fe— "fr—c..—Z<°"toto— o—f 7t f "fe fetce%o >e—fese .SE” .. St 1
réalisable industriellement qui garantisse des propriétés mécaniques stables et satisfaisantes
(Rm>1960MPa, k>110MPa-+). f "1..S1”..St ti—ef %ofeet T3 —"fc—Fete— —St"e
semble donc primordiale car a composition donnéele compromis de propriétés et la
performance de la piéce va dépendre de sa microstructure, engendrée par le traitement
—St et —1F “—itZBigurel)<— ‘<7

Figure 1 Modele de chaine a trois maillons T3 Zf e..<fe.. 3 t— t% Zicoe%otect <t THe[Hf-2"<f—3§ ¢tZ

Pour les acies a ultra haute résistance a précipitation de carbures M, famille & laquelle

appartient la nuance M5#, le traitement thermique de mise en propriétés se divise en trois

étapes(voir [Figure 2) :

2
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e f— —fc—fete— —SFTec —F ffee Zi - —F tif:

1) La mise en solution. Cette étape consiste a remettre en solution tous les éléments
TifZZ<f% e “—<¢ ‘o—I0rs—des traitements thermomécaniques antérieurs, et a
amener la matrice dans sa phase austénitique.

2) La trempe et le traitement par le froid. La martensite est obtenue lors de ce
traitement composé de deux étaped.e matériau apres traitement par le froid est alors

homogéne et tres résistant mais peu ductile. Une autre étape est donc nécessaire pour

amenerlematt”"<f — T fee —e £—f— ‘o' f—<, 2% f"F... Zif'Zc...f—<'9a

3) Lerevenu. Certains + Z+ete—e TifZZc<f%te "2 f"—<e Tfoe Zf of="c..F "'e
A‘"o:t T:t ._.f"”_"io ofo'oi_"(“_ioé ':t"o:t__fo_ "'T‘”_:to(" _o:t o —
ductile.

Figure 2 ... S#ef ti—e —"fc—fofo— —St"ec“—1 tF ecof fo """ ""ck—te ti—e f. . . <f” o« T

carbures au revenu

La microstructure obtenue en fin de traitement thermique est complexear elle présente
une matrice composée de deux phases (martensite et austénite), des carbures non dissous et des
carbures secondaires formés au revenu.i',E+...—<~ T+ Zf —S°ef Fe— tre... tTF "xf
analyse microstructurale poussée tout au long du traitement thermique pour dé terminer
le(s) paramétre (s) » Zi'"<%o<et Tte “fr<f,<Z<—xe t1 Z[fDars unfedxiénf—c...«—=

temps, la maitrise de ces paramétres est recherchée afin de limiter cette variabilité

Des traitements thermiques contr6lés de maniére précise ont été mign place au
laboratoire afin de faire varier chaque paramétre de 1§igure 2|etZ'e Zte * EF...—<"o tTF Zit—-

précipitation nanométrique a ensuite été caractérisée,notamment s Zif<tf ti %" fete

instruments : DRX synchrotron insitu, Microscope Electronique en Transmission, Diffusion de
Neutron aux Petits Angles et Sonde Atomique Tomographique. La quantification précise du taux

Tif—e—tec—t f +—% "+ [ Zsigmdmetré ilfes propliétés-mécaniques ont quant a elles

3
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été évaluées par des essais de microdureté, de traction et de résiliencéteefe Zt t1e "2e 7 _f—

et interprétations est présenté dans ce manuscrit divisé en quatre chapitres

Afin de comprendre lamétallurgie de la nuance Ferriun® M54® et les particularités de sa

composition, le Chapitre 1 présente le développement des aciers ultra haute résistance a

L c—f—cte TE L f7,—"Fe tE —<e Zf o—fe.. 1®.u0as deloppementsZ f o —f ¢.
successis de nuances ont permis de proposer un compromis de propriétés mécaniques amélioré
pour la nuance M54 & f e<.. " e—"— . ——"F . 'e'Z138% tf . f —>'f fTif..<f” fe-

les résultats de la littérature pour les acier<Co-Ni a durcissement par prégitation de carbures
M.C.

Le Chapitre 2 est consacré a la description du programme expérimental mis en place pour
et E f—8 C EF ... - T Zit——T1a ‘—" LFZfA Zf ec. Ve — L ——"
la réalisation des traitements thermigwes sont présentées dans un premier temps. Les
techniques expérimentales de caractérisation de la microstructure et des propriétés mécaniques

sont ensuite détaillées.

T Sf'<="f u "Vtete—t ZiceZ—te. . f T— —"fc—fefe— _Strec"—1%
carburted e ..f7,—"Fe ofefex V<" —Fo "TTete f— TITFe— efe_ fe f7_
excellentes propriétés mécaniques et la séquence de précipitation au revenu pour les obtenir est
décrite. La précipitation aprés un cycle de traitement thermique complet est éament
caractérisée et comparée avec celle des nuances de composition proche. Les écarts en termes de
Zeoc—F tigZfo—coc—% f— tTF "deco—fo . F ok . foc“—F oo "fZc¢ke f—3F ...
Enfin, les influences des conditions de la mise enlation et du traitement par le froid sur cette

précipitation sont également exposees.

Te “frcf—cee t— —f—8 Tif—e—toec—F "Hect—FZ7ZF o "o -c'e T—
présentées dans le dernier chapitre. Les parametres du traitement thermigumontrélant le taux
Tif—e—tec—F oo tTd.. "o tfoe —e ""fect” —Fe'ed ice"Z—Fe  f t— —f-
ek —te ot fect —Fe —e—t77%e to— fee—c—F FtE extd o o't°Z% tI °f
Feo Trel—cie the tetc—clee FTickat"E"F -Vt o ZiS—<Zt t- ZF -Tf<-
froid est également décrit. Pour finir, des préconisations supplémentaires de traitement
—St et —F efe— ilterde " et —F L 'e-"Q@Z1" ZF —f—8 tif—e—xec.

reproductibilité des traitements thermiques et des propriétés mécaniques.
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Chapltrel Tié-..:tzz:t._ ..."’""(. T:t ””,”(i—i. —i"
ni'('—f.___:t . Zf _”f---_(‘. T2®|\2v[5',.403hsd!e””<—-
recherche pour une microstructure complexe mais

optimisee

Les matériaux utilisés’* —” Ztes —" fces 171 fnéeessitent uf Bompromis de propriétés
résistance mécanique/ténacité élevé que seuls quelques matériaux comme les aciers ultra haute
résistance (UHR possédent. La nuance 300M est largement utilisée depuis de nombreuses
années dans les atterrisseurs, mais sa ténacité limitée et sa faible résistance a la corrosion sous
contrainte poussent les concepteurs a vouloir laremplacer pour certaines applications
exigeantes.La nuance Ferriun® M54® présente un compromis de propriétés Rm/KJK scc
exceptionnel qui pourrait permettre son application t fee Zte —7fcee Tif Afirtteces f %ot
comprendre les évolutions métallurgiques entre la nuance 300M et la nuance5MP, un
historique du développement des aciers UHR a précipitation de carbures est présenté. La
microstructure des aciers CeNi & précipitation de carbures M & “fe<ZZ%t Tif..<f"e o Zf*“—%
nuance M5# f''f"—<fe—a Fe— Fee—c—F Tx.."<—3f dbecet ehapitr& «ast de', E L ... -
comprendre Zi'"<%o <ot tie 'Sfefe “—< teltepe— Zf o—fe.F wyv

| Evolution des aciers a ultra haute résistance a précipitation de carbures

La ténacité limitée de la nuance 300M a poussé les élaborateurs a développer de nouvelles

nuances.Cette ténacité limitée estnotamment due a la précipitationde cémentite aux joints de

grains et de latte$8] (voir|Figure 1.1) lors de la trempe martensitique et du revenu a 300°C.
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Figure 1.1 Images MET en champ clair (a) et champ sombre (b) avec une sélection du spot de diffraction
(002) de la cémentite [9]

Les compositions chimiguesdes nouvelles nuances doivent donc permettre de limitele

taux de cémentite tout en gardant un niveau de résistance mécanique élevé nécessaire a
Zif 2. f-c'ea

I.1 La naissance des aciers a fortes teneurs en cobalt et nickel, et précipitation de

carbures M ,C

te "1...8S%7...SFe " —7 "t Zf . F" Zif..<F” urr ‘e—-TWQavecHed fee Zife |
élaborations des nuances HR9-20[10] et HY-180[11]. Ces nuances ont des coentrations

élevées en cobalt et en nickadinsi que des additions importantesde chrome et de molybdéne

(voir|Tableaul.1).

Nuance C Cr Ni Co Mo w \Y, Mn Si La Ti B
300M 042 08 18 / 04 / 007 075 1,65 / / /
HP9-4-20 0,2 08 9 4 1 / 0,08 0,1-03 >0.2 / / /
HY-180 0,13 2 10 8 1 / / 0,1 0,05 / / /
AF1410 0,15 2 10 14 1 / / 0,1 0,1 / 0,015 /
AerMet® 100 0,23 31 111 134 12 / / / / 0,01 0,01 /
Ferrium® M54® 0,3 1 10 7 2 13 0,1 / / ? 0,015 ?

Tableau 1.1 Evolution des compositions des aciers a ultra haute résistance a précipitation de carbures

Le chrome et le molybdéne sont utilisés pour précipiter au revenaous forme de carbures

de type MC afin de durcir la matrice en dégradant peu la ténacité. La cémentite fragilisante

6
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présente dans la nuance 300M est aingiartiellement remplacée. Les carbures nanométriques
gue forment le molybdéene et le chrome au revensont nécessaires pour obtenir le compromis
de propriétés Rm/Kc souhaité (Rm>1930MPa, k>100MPa-).

t ...S"'ef 'f”et— tifes.cinétifuestde précipitation des carbures (Mo, G,
comparé a des carbures Mo '—"¢4 T— Tif,fceet” fcoecedb-précipitationdgrsa—"
vitesse de diffusion est plus élev@que celle du molybdéeng8,12 14]. Kwon et Le§l5] suggérent
gue le chrome pourrait rentrer en solution dans la cémentite lors du revenu, ce qui la
stabiliserait et retarderait donc la précipitation des carbures MC. En effet, la précipitation des
carbures de type MC peut étre considérée comme un état transitoirentre les carbures FeC et

MsC selon le séquencement suivafit6] :
FesC AVI.C AVlsC

Si la cémentite est stabilisée, la précipitation des carbures. M sera décalée vers les hautes

températures de revenu ou les temps de revenu longs.

La teneur en carbone est &duite dans les aciers HY80 et HR9-4-20, par rapport a la
nuance 300M, pour éviter la précipitation de cémentite fragilisante. Ce taux est compensé par la
Mrete  F Tif——"%e £Ztete—o FTifZZc<f%oFe f <o Ti',—fe<c” —ef "7 . ]
revenu. Du cobalt et du nickel songinsi f E‘——+e& fe tZtefe—o ojce"Z—tfeo  Fo— "fo ]
précipitation, mais leur role est tout de méme majeur dans la microstructure de ces nuances
(voir [Tableau1.2| & ifttc—c'e T3 oc..oFZ te— . f'fetfo— Zcoc—xtt " Zf —to
transformation martensitique Ms, qui ne doit pas étre inférieure a 220°C pour obtenir un taux
Tif—e—tec—tf "2ectHIZZT ecocofZ
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Elément Effets Conséquences

-Diminue la solubilité du molybdéene et -Favorise la formation de précipités fins
f—%ete—F Zif..—<"<«—+ t— etdispersés
ferrite et la martensite[8,16,18 20]

-Retarde la restaurationde la structure -Favorise une densité élevée de
martensitique " f” Zf .."+f—<' 1 dislocations, qui sont des sites privilégiés
a courte distance quiengendreun champ de germination de carbures alliés, lors de

Cobalt e contrainte et agitainsi comme une la montée en température au revenu
barriére a la diffusion du fef21 23] [8,13,14,19,24,25]

-Réduit la solubilité du chrome dans la -Diminue la stabilité de la cémentite et
cémentite[14] augmente la fraction de carbone libre

pour former des carbures MC

-Solution solid€26] -Durcissement

-Diminue la température detransition

ductile-fragile[8,26,27]
Nickel
-Déstabilise la cémentit¢l4,25] -Favorise la formation des carbures alliés

a plus basse température

Tableau 1.2 Synthése des effets du cobalt et du nickel sur la microstructure des aciers Co -Ni a précipitati on
de carbures M2C

Speichetal8] ‘e— t——*tct Zfe $° 71— tfe fE'——e t1 ..., fZ-8 «'Z>,1°%

HY-180. La|Figure 1.2|ci-dessous résume les effets de chaque élément. Le cobalt décale le

survieillissement, visible par la baisse de résistanceers les hautes températures en décalant le
'Steteed tifeecScZf—<'s THe tcoeZ' .. f-ormedes ¢arblres,dufcigsants MC, a

Zi""<%ocot T— " Tt t—" . coofoete— oF fetfc"ta 'f<¢..S '+ .. <ok
—7 e fer feoco—t Zf —tef.<—2d& Z te foe— T e2ef 7 7%
en faible quantité, augmeng¢ la température de revenu et favorise donc potentiellement la
Ttef—¢te Fif—e—tec—F T "E"F"ec'ed — fe—"f<"t4d —ef —Fef "

une précipitation intensive de carbures qui coalescent rapidement. Ainsi, le pourcentage
optimum de ...S”"'ef f— tF e'Z>, t°ed Fe— "Fe'f .. —<"Ftete— Tf t7 f-
Speich8].

S

s

LS7ted

+

.f.
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Figure 1.2 Effets du carbone, cobalt, chrome et molybdéne su ” Z3 .. ‘¢’ *"—fetoe— ot  fec*—% f— "t "fe— t1i.
acier a 10% de nickel [8]

"Y.oot o Zf teoco——<te tt Zf —Fet—" fe L fV,'eF t— Zif'''"— tie
chrome et molybdéne dans les nuances 19R1-20 et HY-180, la ténacité des aciers a
rLCemfocte T L fT, ="k f Zf % fete— f—%ocfe-m& plisede— TifeTc

190MPa—=a f'feffe—a Zf "xece—f+. . tpasassgzéleVée {RmkS00MPakt a la fin
des années 1970, la nuance AF14B] te— T+~ %7 '+ta ixZf, " f—<'°* t% .. f——F o—
de proposer un ager avec une résistance mécanique plus élevée que la nuance-180, tout en

conservant une ténacité suffisante (>K300M).

foo—fe.t svsr f tre.. Zf e2e% ,fef T .. ‘e tec—c'e1808oMc —F “—1i

Tableaull| & f —Fe:—" fe ', fZ- fe— "$1Z3 "+34 '—" f—%oete—1" Z13 " "F-

des lattes de martensite et la précipitation de carbures. Le taux de carbone est aussi plus
important, ce qui a pour effet tdugmenter la fraction volumique de carbures. La résistance
mécanique augmente donc entre la nuance HMO et la nuance AF1410 (1420MPa a 1670MPa)

avec une baisse raisonnable de Ipropriété de ténacité (200MPa-m a 165MPaw). Les
rechercSte of "' fZcofoe— fZ'"e o—" Zfe Ticte TiferZ TP —coxddgt Zf —zo
compromis Rm/Kc.
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12 fe <o TiferZ<f—<'e TE Zf —tef..c—%
128, E'——e fidZtoto—e """ _f'ot" Zfe <o’ —"f_o

Les valeurs limitées de la ténacité dans les aciers a ultra hautesistance sont
e < fZFeFte— feetcxte o Zf Vrefe F tice'—"F—te F— tF "tect—1fZo
oxydegq28]. Ces impuretés, telles que S, P, As, Sn etdbrésiduels tels que Mn et Si ségregent
f—38 E'co—e T1 %o"fcoo T— ""f%ocZcoto— Zif..<t"& o $°7F—-4 <«Ze of "'7etf
plus, ils sont peu solubles dans le fer, ce qui entraine leur ségrégation aux joints de grains lors de
la normalisation et/ou austénitisation[17]. Cette ségrégation favorise une rupture
co—1"%"fe—Zf<"F Z'"e Tifeefce T1 —tef . <—% t— T "tecZcte..Fda T 7
favorisent la ségrégation des impuretés aux joints dgrains[29] et leur taux doit donc étre réduit

au maximum.

‘v vat— " 2% —f—38 Tice'—"f—%ed ti o' —"fZ7%e —f .. Sec"—fe ti

Mce— Ltest ZF Uttt fo.——e 7. fteiZ-—<e% ‘—" txe'S&>ti”

par refusion sous laitier (procédé ESR, ElectroSlag Remelting) pour désulfurer de maniere trés

poussée (%S<10ppmB0] & Fe """ xtxe "Fret——Fe— Fi' —Fec” Tie e—feo Fe |
Tice' —"F—xe —"%¢ fed ofce otcoltttetilsdupmententdonc le prix global de la
o—fe..f8 I 'Z—ed e2ef oc . fe ' +tte "+T oo faux akeints- gontS Tice  —’

encore parfois trop élevés par rapport aux exigences du secteur aéronautiquees éléments
i fZZ<f % T eceajoutéd afin de capter et fixer les impuretés mobiles restantes, pour éviter
“— T FZZ7Fe oF ex%"°%ote— f—3F Eco—e T %o'fcoed Z—eochE—"9e t7teFoe_o

Le lanthane a ainsi été testé dans les nuances AF1410 et-EBO pour capter le soufre.
Hfet$"Sfe t— fZ& "te— —et fofZsoed t1 Zit "t t— Zf--BAIR]e—" Zf -2
"t ef—Z%ete— rarrz" efeec*—1t tit Zfe-Sfetd Zf —xef..<—x [f—%
S{X f¥%ed H—f—%oote—f—c'e Tt Zf —tef...<—% Fo— T—% o Zf ""xete . T 1
'Z—e T'Z—ecof—oFed t— tre. "Z—e fe'f xfe Tfee Zif..<t"& “—1F ZFe <o

$Z'% <. f F— ‘Seeted Zi'—"1"——"1 c(Vair{Figurel.3)flaypur de fisstrk 3A
Zf“—1t272% Zix'" —"f——% "te'— Z'e fi—e Feefc tt —tef.<—28& fo— "fZcst
Xo sur une certaine gamme de disince entre inclusions (voifFigure 1.4| & ti'1 Zice—x"2— tif~ <"
des inclusions plus espacées.i*—"f"——"% ... " «—<"-estcalculéeca partiride la relation
(1-1)[10] :

Chok @é;”“ (1-1)

10
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Avec @ fonction du ratio &/ ' - t— ...‘F " "«..<fe— J3IAH,. el 'érlas egridainte
Tit... —Z3ed oZi <o — déworftalt est relié a- 4., f 7 21+ HF-2){suivante[34] :
-RusF R;
Ak R (1-2)

Avec' le module de Young etRZF ... f""c...cte— T ‘coee‘e T Zif..<t"a

Figure 1.3  ...SZef tT— o ... focoet tif fe. F Ti—ed “coe—"F Z7¢ TiHOIeefc T3 —£ef ... <

Figure 14 — "1 "——"1 .. 7c¢—<“—FictHds “doer—cteAtt Zife' f . dofe— ToX[Fco...Z—oc'oe
Teo t——Fte efe—te— L frieffe— “—F ZifE&'—— t1 Zfe-Sefitet '~ 2"
pas suffisante pour capter tout le soufre, celui... < "f—— eifee* . <t” f 3., Tif—="1%e 7%

le chrome et devenir néfaste pour la ténacité. Au contraire, si la teneur en lanthane est en exces,
Zf "Uf..—cte TrZ—ect—1% tice.. Z—-evéeet'diminueralssi la 'téhagitédhns une

11
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moindre mesure t3% s{y f%e+ <+ szw ] [1@]¥pour des taux de lanthane respectifs de

rarsw”™ f— rarx” efeec —1t tfIerZaf feaff——f—"¢ "+ cofe— +%ofZFoFo— “-
—1""fe "fUEe . f'—1e— Zgéne-eoiirhetecéfiihg ceuri sont moins efficacefss,36].

e 177t -4 Z% . t"<—ed . 'e—"fc"fete— f— Z[fe—Sfeicmerdesphigess‘.. . <f” f~
de type FeCe et FeCd35].

— —<«—fef "t—— f—eec 271 fefRAecetsdlfre &t 46 farboneet former des
composés de type Ti.CS et avoir ainsi un effet désulfurant. La ténacité augmente
significativement avec cet ajout, comme cela a été montré dans la nuance-180, avec une
hausse du K de 233MPam a 549MPam, ...fZ..—Z+ Tif'"°e Zix' fcoet—" 11 Zizx'"
longueur de fissure(voir[Figure 15| & T1f—%oete—f—<'s T41 Zf —tef .. c—% oife— "fo T —

distance entre inclusions comme pour le lanthane, mais a la cohérenci@mique plus forte des
précipités avec la matrice,comparativement aux autres sulfuref37]. La forte cohérence
matrice/particule est m ‘<ee “fT " f 7% o Zf "tVef—<'e tf Tt f——e f——'—" t1f Zic

sollicitation mécanique, ce qui améliore la ténacité.

Figure 1.5 o"Z—fe. .3 tde —>'Fe T3 o—7"—"fe o—" 7 fastiditéfde difiétents-adefs DR {1D] T+ Z

iftte—cie Tt —c—fef to— % fZiete— ——<ZF "*—" "'7et” t1 “coe L f”
En effet, leur bonne stabilité a haute température (mise en solution supérieure a 1050°C)
et~ Fice—"'t—<"t tfee Zff<%dptetr EBFTe —F Tihe —ferx"f——"%e tif—-
plus élevées. Cette élévation de température a pour conséquence de dissoudre plus efficacement
Zte . f",—"fe %o"‘sect”e pSIree <cse—s Fie —"fc—teto—e foe_t"cf—"04

12
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ténacité[22,38]. La mise en solution élevée de ces carbur€iC permet de décaler vers les hautes
températures la croissance exagérée du grain austénitique et son impact néfaste sur les

propriétés mécaniqueg39 41]. De plus, une faible fraction volumique de particules fines (10nm

a100nm) semble nécessaire * —” “—1F Zif " "f— e'c— < E&B]Z(vbi’fflgtire 16).%

Figure 1.6 Fraction volumique de particules en fonction de la taille des particules nécessaire pour maintenir
une taille de grain constante dan ¢ Zf "f” f'"°e SS tif—e—xec—cof—<c'e[38]zyrt f- strr?
Kantner[21] ajoute ainsi 0,04% en masse de titane pour contrdler la taille de grain et
dissoudre les carbures grossiers dans les alliages de son étude-1=Co-6Ni-3Cr-1,7Mo-2W-
0,25C et Fel5Co5Ni-3Cr-2,7Re1,2W-0,18C. Lippard17] utilise seulement 0,01% a 0,02% en
massede titane dans les alliages AF1410, AerMetl00, MTL2 et MTL3.

Par ailleurs, Lee et g42] s‘e—"Fe— o Zifct: tf .. fZ...—Zs f, <coc—<&“—t Zf Z

entre les carbures de titane et le ferpures —"°e¢ "*"— 1A f "tece—fe . f o Zf tTx..'Stecte

particule/matrice est sensiblement égale a celle de la ferrite pure (vciiFigure 1.7). Les carbures

TiC, qui peuvent étre considérés comme des inclusions ou carbures non dissous, ne sont donc

pas néfastes pour la ténacitélans ces proportions et pour cette gamme de taille (<100nm).

13
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(b)

(@)

Figure 1.7 (a) Densité de charge de valence entre la ferrite et les particules TiC et (b) la force de séparation
correspondante a cette interface en fonction de la distance de séparation [42]

Les développements récents des aciers UHRtqrincipalement été réalisés aux EtatdJnis,
o' —feete— o' —e Zijco'—Zec'e t— " "teetr " 44 't<¢..S& t- U Zt -1t
MIT en 1985 par le professeur Olson (a la Northwestern University depuis 1988). Le but de cette
organisation, qui rassemble des partenaires industriels, académiques et gouvernementaux, est
de créer des méthodes, outils et bases de données thermodynamiques pour le design de
matériaux hautes performances, basés sur une approche multidisciplinaire et multiéche3] .

De nombreuses théses ont été réalisées sur des aciers -Mio a précipitation de

carbureg[17,21,26,44 46] & f <o Tf ...'e’"fet"t Zte ox .
fec*—1ted T1 Z1elinferter {8 ibasds—detdgnnées servant a la

focoote oc. "o __"f

,”l,"(i—i. .i._.
définition de nouvelles nuances. Certaineétudesce sont notamment intéressées a la formation

Tif—e—tec—t T4 "2 F7ec'e o f 7% —7 fetZ' "% Zf —tef .. <—%4&

12b. e f—cte Tif—e—tecmt tTE O Eecs oo f 21

Haidemenopoulog44,47] «‘e—"1 Zit " "ft— e+ ¢“—3F t1 Zif—e—tepacitétt "+"f"

(calcul de la grandeur)) dans la nuance AF1410 (vojFigure 1.8).

14
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Figure 1.8 Evolution de la ténacité  fe ‘e —c'e TF1 Zf ""f..—c's "*Z—ec*—% Fif—e—xec—t tF "£7¢
nuance AF1410[44]

En effet, dans les aciers UHR avec une trés grande propreté inclusionnaire, la rupture est

contrélée par les instablités de cisaillement en pointe de fissure, avec pour conséquence un

chemin de fissuration présentant des zigzags (vqkigure 1.9).

Figure 1.9  <.." %" f’'S<t Ti—et "coe—"F tfee —ef "' —"F——% tF —tef . .c—x fo f..ci” vuvr
rupture en zig -zag observé dans les aciers UHR48]
Une améliomtion de la ténacité peut étre envisagée en contrélant les mécanismes qui

provoquent les instabilités, par exempleavec la mise en solution a haute température des
particules "fe’‘eef Z%e t3I Zife téfalist Ldstinstabilités de cisaillement peuvent
également étre retardées en superposant une contribution durcissante en pointe de fissj4d].

oot mef—cte t—" . coefet "f—— 2-7%F [ xf f" Zf —"fee’tVef—c
of’—teec—1a& Tfee Zf of-"<c..F of’—Feec—<"—1a Z'"destiinétidues deZ«...<—f -«
transformation de phase solidesolide peuvent étre favorisées par une allicitation , a la fois avec
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un effet thermodynamique de la contrainte appliguée, mais aussi avec la création de nouveaux

défauts Z'7e“—1 Z% trefcet TixZfe—* 7 [40}<Dars le chs-de fla transformation
martensitique, la déformation plastique introduit de nouveaux sites de germinationce qui

favorisela —" fee ' "ef —c'e t1 Zif—e—+9c—lta défomfdtior plastiqué en pointe de

fissure lors de sa propagation’t —— t'e... te—"fAet” Zf —"fee""efetdimsitt Zif—-

décaler les instabilités de cisaillement et améliorer la ténacité.

f 'Z—ed Zf t<Zf—f—c's fo%otet 2t ' Zf -’ f madrténsfte ténd 8t Zif—e—

fermer la fissure (voir|Figure 1.10) et diminue la contrainte générale en pointe de fissurd.a

contrainte locale en compressionpeut interagir localtete— f~f... Zice—3""f.. .t tde "f"—<¢
décaler le procédé de formation de défauts autour de celles. <& ...f “—«< fexZ<'"F Tif——fe-
ténacité[44].

Figure 1.10 LSEef ti—ed “coe—"F “— ¢ fTfe.t "Z°...8F "t"—% tfee —etf c2tef tTE —feent”
déformation avec la dilatation engendrée par la transformation représentée par les fleches rouges (tiré de
[48])

frcoe—"% “—c f7fed tfee Zif . ck” Fo— Tre.. T{O]'lorSquielied "fec et
"fe.te—"F tF Zif—e—tec—1% Eigul‘etI.iI’:céoqui"enfraTne une augmentation de
I'absorption d'énergie et donc de la ténacitgb1][52].
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Figure 1.11 Représentation schématique de la fissure émoussee et ramifiée lors de la transformation de
Zif—e—xec—F feo of"—foeec—% feo '[50-F T "cee—"4%

Frfetfe—da '—" “—t ZTEYP—rBFE cxof <c—% o'<— ofScefZa Zf o—f, <1
doit étre optimale et élevéd53] & o« $ "3 -4 Zif—e—tec—F T'c— of —"foee "ef” ot 7%
fissure et aux derniers stades de la déformatida4]. Haidemenopoulo$44] démontre pour cela
“—f Zif—e—tec—1 tTic— of "tefef" o' e Zf "ot tF f <. —ZFe "cofe
Tt "2 f7ecte Tfee Zif..ct” svsr "x’'et o L Fe L "c—°"Fe Tif'"%e fotied
Zif—e—tbectt—177% «ife— blpeetfse-ttamsforméra sous une contrainte trop faible

pour améliorer la ténacitg44].

if..<i” %'10D-a été développé au début des années 198@d] a partir des acquis
Co—Fe—e e—7" Zf e—fe. ..t svsrda résstdricge mdanigue,id teneur en éléments
carburigenes est augmentée par rapport a la nuance AF1410. De plus, les résiduels manganése et
silicium sont réduits a une teneur minimale pour limiter la fragilisation. lls sont remplacés par
des terresrares ' —" ... f'—=3" Z% o' —""F t— fexZ' "t Zf —xef..<—+tA4 f Zif-
également formée au revenu pour améliorer encore la ténacité. Celte se forme grace a
Zif—%oeto—f—c'e %Z ' fZt t+ Zf ..‘o..fe—"f—c'eo fo xZ7+etenadedofeef %o
carbures alliés. La nuance AerMét 100 propose ainsi un niveau de résistance mécanique
+— " fZFe— o Zif..<i” urr spus{xw f eofce fTE.. —ef —deof ... <—:
(Kic>110MPa-).

Dans les années 1990trrrda t1 o' —"1f—3 o'stee TifetZ SOt redhprchése f...<—+
f—E e Tfee Zit—<"—1F tf teoco—1F" ZiF TF—- tie "tect—3Ze4 t1 o' —"

testées.
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I.2.c.Amélioration de la cohésion des joints de grains

Liu et al[55] e‘e—"te— “—3F Zif@E ' —— 1% staw’’e te ofeet T3 "f o—""¢-
" e —"F <e—f"%e"fe—Zf<"tA Z'"e titeefce TI "tecZcte..td f- fE'—-
de transition ductile/fragile de 170°C dans du fer électrolytjue avec0,01% de carbone et0,2%
de phosphore. Les auteurs suggérent que ces effets sont dus a la substitution du phosphore par
ZF "% tTfee Zfe Eico—e tF %o"fceoe F— o ZifexZc<'"f—c'e T Zf ...'Stecte f

Rice et Wangp6] décrivent la cohésion entre les joints de grains a partir de la

thermodynamique et des mécanismes de fragilisation des interfacefour séparer deux

interfaces, une contrainte doit étre @pliquée. LaFigure 1.12|” ' "+efe—% Zi +§Ctﬁmatiqde

de cette contrainte en fonction de la distance de séparation des interface$,'s— Zif<"3 o‘'—e Zf

courbe représente le travail, 24, pour les séparer.

(@) (b)
Figure 1.12 Representatlon schématique de la ¢ ontrainte de traction pour seéparer une interface (a) en
fm<te T Zf tce—fe.ot Th ek fUf—cte o B&T » Zico—1""f .. %
Ce travail 2. est fonction des énergies libres de séggation initiale ¢C§ ol les éléments
qui ségrégentsont situésaux joints de grains, et finale¢ G ou les éléments sonsitués sur les
o —""f . fe L vxxFe ' f" Zf "— —FigurdB1Fico—Lt""F ... F T

tQad tGhanF i cCF (LAY (1-3)

0

Avec it Qg ZF —"f f<Z T £ f f—c'e 1 Zice—1"" Alatondentratiaro” + %o f — <
t+ ZitZEetAice—1""f ... T4
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Figure 113 ' "#efe—f—c'eo o Stef_c“—t t1 Zf -Hdkidl+Gafiche)et4inali@Hroife}

Chaque élément posséde ses propres énergies libres de ségrégatith et (G
dé fetfe—te t1 Zite-SfZ <t $— tF Zite—"""ct T3 o2%"t%of—<'0d “—c o't
t+...'Stecte TF Zice—F""f..t4a

Les énergies libres peuvent étre calculs par des calculs ab initio ou estiméea partir de
mesures expérimentales par spectromigie Auger[57]. te tlestfe oo fofZsetFe o Zifct:
Zix —f—<'e t1-Mct¥as56)”

FeC
e - rre— L T S’ (1_4)
Feoep & D THSFLE 6
OU Tie— Zf ..te..fe—"f—<'s ofeec™f t1AlA icodcenttation mesurfe,raiix
joints de grains ou a la surface, eti@0¢ |3 concentration maximale de ce méme élément aux

joints de grains ou a la surface.

P oof-< tfe Sf——f—"e tf 'l TF "i...—”‘°i——<§§5—’:’a —etdont’de et~ Ti:
"fete—F" o Zitet %ot Z¢,"F TE ex%"t%of—<'e bflaformbldE@IB] .. eectEE T
T T " f%ecZesfe— tt Zif—‘ef: “—¢ ox%"°%odétermifiéen-1”"f ... %

ot —e_Vfsfe— Zitel” %< |4 syifdce” aprpd fupture) « Z i+« tihdhatet (au joint de

grain). Par exemple, la différence entre les deux énergies libres pour le carbone est trés faible

Tt ex%of—<TFA F —UfTf<Z et Feefc"t o Zf tx..'Skec's ti Zice—%""f.
augmenteen présence de cet élément. Le carbone améliore donc la cohésion des interfaces. Au

o=V ferFA ZF ot —"7F "kefe—t —ef F<TTH"FeF Titet %<t Z¢,"F 7% <
o Zf Tx..'Stecte t1 Zico—f""f..F tcoco—1 t'e. . mexleldsdufredstgn...fZ...—.
élément tres fragilisant au joint de grainLe bore améliore la cohésion du joint de grain, plus que

Zt L fr,eftd L f7 of T T te L tited %ot Z<,"t fe—"f Zf E'co— T %

inférieure a celle du carbongvoir [Figure 1.14).

19



Chapitre 18 118..3Z2Z7Z%e— ...'¢" " ece T1 "PéSiStar—tP o« Foff = -t —<'e T+ Zif .. ct”
Ferrium® M54®, 40 ans de recherche pour une microstructure complexe mais optimisée

Figure 1.14 'E=Fes -Ece & Zf T< "£"fe..f Titet " %<t to—"F Z% E'co— T3 %" fco Fof... <o
impureté (CL), en fonction du numéro de groupe du tableau périodique [58]
— "t Zf Tt fef tited %<t Z<,"FA& Zf eteec,«Z<—% o Zf "V f%o<:
Zit " t— tfe f—'ete “—<¢ o+%0"°% I [56f.-C& paEametre pdut &ke”gbtenu par
mesure de la température de transition ductile™” f %o<ZF o—< " fo— t< "x"Fe—e —f—8§ Tiz.
joints de grains. Il est exprimé en kelvin (K) par aacentration en éléments aux joints de grains
(%atomique). La sensibilité a la fragilisation est directement proportionnelle a la différence
Tited %<t Z¢,”f '?#3%e—dfto <t et~ Zit—f Zcoototo— T— %"f'Sc*—1

Figure 115Ja fe Teette ‘o -4 * —Fote "f7 tde [FA... —TZe f, coc—ct "

Figure 1.15 Sensibilité a la fragilisation des joints de grains mesurée pour le bore, carbone, phosphore et
o —""F Tfee Zie fLlcF"e fo Tre i —<'e tF Zf T< 7 isEdrégationtentreie’ ik bt [& sytface f
apres rupture, avec et sans ségrégation de Mn [7]

Les éléments néfastes la cohésion des joints de grains se situent sur la partie en haut a

droite du graphique car ils engendrent une forte sensibilité a la fragilisation et possedent une
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T " Fe . F Titet %ot Z¢,"t 71 +t8 — ... 'e—"f<" 14 ZibilittAdsfe—o fe_"
"V f%oc<Zcof—<ted T— 7. —et "f<,ZF t<Tx"te .t tTitef %<t Z<,"TA fext2

de grains, comme le carbone et le bore.

—f7%—%e e tE ,"FA sri’e o wr’'e 1[BP] Suffiséntea‘améliorer la

cohésion des joints de graind 7,21,22,55] et la ténacité et tenue a la CSC qui en découlent.

Prfetfeo-a ZifE ' —— 11 "% te— txZc..f= .. f" ..1- efretfe— to— -
“fo<Ztete— L f'—% f" ZFe <o’ —"F—+e .. (24} séus orfhe°detborateZdf de ‘ — f
sc—"—"fe tF UEA —7 £7c—f" “—i<Z of o'c— L f'—% f" .fe <o’ —"f_%.
ajoutés pour le subsk —— 74 ...'eet ZifZ —o<f55}& ficeZTfrod8 ' Zat” T% ZifZ—ecet ‘-
ec—"—"te TIifZ—ecec[21} @stirfie unetconcenration nécessairede bore comprise entre

5ppm et 15ppm pour son étude.

Geng et a[61] proposent un modéle permetant de définir si un atome des groupes des
métaux alcalins, alcalineterreux et de transition, en insertion est néfaste ou bénéfique pour la
cohésion des joints de grainsLe modéle développé par Geng et fi1] trouve son origine dans
les mécanismes de fragilisation décrits paRice et Wangb6] et mentionnés cidessus pour les
effets du bore. Les auteurs définissent le potentiel de fragilisation comme la somme des énergies
ot . Feefcfe o Zf tx..'Stec'e Tt Zico—1f""f..f4 Zi<of%F[F6tele-"f"f—3§
potentiel de fragilisation prend en compte les énergies de surface avant et aprés rupture, mais
+%ofZFote— tTif—="%e "frfec—"Fe [ teed Zf tx " Vef—c'e T'Z—ec"—% toe%ot
solutc‘e o*Zctd ti—e f—'ef “—¢ o+%"°%fd ‘— ZFf T+ f—— tTf e-"— . ——’
potentiel de fragilisation est décritde maniére précisedans la référencg6l]. Les calculs sont
réalisés suivant un joint de grain du fer dans le plan (111) de coincidencé 3. La coincidence
fo— ——<Zcoext '—7" tx..7<"t ZFe E'co—e tF %o'fceed ZZIsités'"teFe—t
atomiques coincidents sur le nombre total de sites atomiques, quand un réseau subit une
Tt f—cte Tf e —[62)ANdiHFiglirk 1.16).
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Figure 116 S%e'Z% TH te"che—foc'e ~dw f73. f ZF "keff— "ok (fT P38 L tcef
—et "i—f—c'e T uxa{t fr f— e Zif—="% f——"—" 13 Zif&% rrs F-, Z%1 "xeff— ti
atomique sur 5 en coincidence) [62]

Pour 63, il existe donc 1 site coincident entre les deux réseaux, pour 3 sites atomiques. Le

modeéle développé permet de calculer le potentiel de fragilisation de tous les métaux simples et

de transition (voir|Figure 1.17) avec un écarffaible par rapport aux calculs ab initio négligeable.

Tous les éléments dont le potentiel de fragilisation est négatif améliorent la cohésion des joints
de grains et tous eux qui possédent un potentiel positif auront tendance a fragiliser le joint de

grain.

Figure 117  ‘—fe—<t7 T3 ""f%ocZcof—c's the t< "t7tee +7tetee tifttcocios oo 7% &
tAu ss[61]
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Le modeéle de Geng et §1] montre que le tungstene améliore fortement la cohésion des

joints de grains (voir|Figure 1.17), tout comme le molybdéne. KantngRl] montre que le

tungsténe et le bore ont tendance a ségréger aux joints de grains a la mise en solution alors que
Iem:z)”.ro.:ta Z:n.“_-l-<z .:t A”":t :f. .l.:t ---f",,_”:t'é- f _:t.Tf':t . 'i%0,1i"
revenu.

73— e—7 Zf ...'Stec'e Tire <o—F " f . fed FT— Zte " Vct—xe ok foc
donc multiple avec les éléments bore, tungsténe et molybdene.

Liteete,Zf the £——Fte ofette tfee Z: | —— FifexZc<' 3" Zf —xeof . ¢
gardant un niveau de résistance mécanige élevé (Rm>1930MPa) permetZi+Zf ,'"f—<'» t1
nouvelles nuances industrielles. La nuance FerriuM54®, développée principalements Z7if <t
de calculs thermodynamiquef43], fait partie des nuances récentes dont la métallurgie est le
"te—7—f— tF Zix" Z——c'e The f..cF"e a

[.3 La nuance Ferrium ® M54@ : fruit de 40 ans de progres dans la métallurgie des

aciers ultra haute résistance a précipitation de carbures

La nuance Ferriun® M54® est développée a la fin des années 20[BB] par la société
QuesTek afin de proposer une nuance avec un compromis de propriétés mécaniques proche de
la nuance AerMe® 100 (Rm>1965MPa , k=110MPa— e f<e f"f... —e . '8— tTixZf, " f—c'
fa<,Zta e« £°°t-4 2t —f—38 t1 ..'2f1D0-edtfmporfainf et.lefptix de’cdt-€lément
fluctue beaucoup en étant parfois trés élevé (vo@. Labaisse de la teneur en cobalt

dans la nuance M5& diminue donc son prix et lui garantit une meilleure stabilité.
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(@)

(b)

Figure 1.18 Evolution du prix du cobalt depuis 1970 (a) [64] et au cours des 12 derniéres années (b) [65]

Par ailleurs, le cobalt est aussi chassé de la composition pour des raisatratégiques et
écologiques. En effet, le cobalt est utilisé dans les batteries des appareils et voitures électriques
Tlom Zf .testesf_<te $8'°Z%et - Zit&-"f.—c'e tf L F ecef’fcad Vcel<f
“e%‘a te— 'fI— "fe't.. ——1F—entetdedoneitiohsedettravail des mineurfs6).

Cependant, la baisse du taux de cobaftans la nuance M5#& devrait engendrer une
restauration de la structure martensitique au revenu plus rapide et une baisse de la force
motrice de germination des carburesen comparaison decelle dela nuance AerMe® 100. Afin de
conserver une précipitation intensive de carbures au revenu suffisante, le taux de carbone dans
la nuance M54 fe— "fZ3"+4 f-—F Sf—eef T3 Zf —Fef—" te . f7,0F eife-"
—tef . c—+A .. teef Tfee Zf o—fe..f urr & %"Y...1re qhiignElicrent ldf ——+%o--

cohésion des joints de grainst i f’”°+ F48]s
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‘et ff—<"fefe— f—8 f—-"1%e o—filtra.Fautel igsistanicé», @ compromis

Rm/K,dK sccde le nuance M54 se détache clairement (voifFigure 1.19). En effet, la nuance

300M, référence a remplacer, posséde une résistance mécanique équivalente mais sa ténacité et

sa résistance a la CSC sont bien moindres. Les autresmues CeNi a durcissement par carbures

M.C développées pour remplaceril f ...3G0M présentent toutes un compromis Rm/Kc moins

co—tFeefoe— fUE . —ef TVHecoe—_feo f ek  foec"—F 77 feel ' _— —e 10§-
if——="%¢ —>'fe Tif..<t” .. hgsinokydableg,” §edes nuances Custom 465 et MLX

17, ont également été développés pour remplacer le 300M. Cependant, leur résistance

mécanique reste trop basse pour pouvoir le concurrencer.

Figure 119 ‘o' f"fce‘e The T< "k "fo—fe | Zfoeefe t— o—fe Feo Tif. . <t Sfe—f "doco—fo. . 1]
ténacité, de leur résistance mécanique et de leur résistance a la corrosion sous contrainte (tiré e de [7])

Le développement des aciers a forte teneur en cobalt et nickel & durcissement secondaire

par précipitation de carbures MC a entrainéla genése et las<ef fe a—Tf...<t"e f"F... T1%e

‘e'fec—c'ee  Scec“—fe "% ""4  cofe Ft— ‘e'7Zt&te f7t... fle o—7-<27
résultat est une amélioration trés significative du compromis Rm/Kic. La partie suivante est
The—cot o T+ coc” Zf oc...” o—"— . compramis dei prophétésentsynthétisant les

résultats de la littérature.

25



Chapitre 18 118..3Z2Z7Z%e— ...'¢" " ece T1 "PéSiStar—tP o« Foff = -t —<'e T+ Zif .. ct”
Ferrium® M54®, 40 ans de recherche pour une microstructure complexe mais optimisée

Il Microstructure des aciers Co -Ni a durcissement par précipitation de

carbures M ,C

Du fait de sa récente conception et élaborationseuls quelques rarestravaux sur la
microstructure de la nuance M5 ont été publiés. En revanche, les aciers AF1410 et Aeriet

100, qui présentent une précipitation de carbures de type MC et avec une composition

relativement proche de la nuance M54 (voir|Tableaul.1), sont décritsplus précisémentdans la

littérature. Une étude détaillée de leur microstructure «if~°"f t'e... '1"Les tlonnéds

exposées sont issues de nuances ayant subi les traitements thermiquesnwentionnels

appligués a ces aciers (vojlableaul.3).

Nuance Mise en solution Revenu
AF1410 830°C/1h 510°C/5h
AerMet® 100 885°C/1h 482°C/5h
Ferrium® M54® 1060°C/1h 516°C/10h

Tableau 1.3 Traitements thermiques standards des aciers Co -Ni a durcissement par précipitation de
carbures M2C

[I.1 La matrice martensitique

La structure martensitique des aciers UHR peut étre décrite a plusieurs niveaules lattes,

les blocs et les paquets (vojFigure 1.20). Les lattes sont généralemeiregroupées en blocs, eux

mémes regroupés en paquetsLes orientations cristallographiques des lattes de martensite
‘”i(ooio_ f_§ "iZf_('oo T]"”(io_f_(‘fo_“éié utqz‘r;i::{:(ooio_ ZT‘"(:I:Q.

cristallographique de la martensite par rapport aZi f — s {20p&—1fif'”°+ — " tSBECh$67T],
Zte 'Zfee .Vco—fZZcoo Tt Zf eof"—Feec—F F- ti Zif—e—tec—F oete—
‘rssg :SSS ;etles axes suivant la relation 3889, 8824 if——"%e f——f—"¢ .. ‘eet

ou Nishiyama et Wassermaf68] ont décrit des relations proches mais légerement différentes.

Les blocs se composent de lat avec des orientations cristallographiques trés proches
(désorientations inférieures a 5°J69] a o fr—F— tf Zf——te te— tee—<——* Fi—-o
paralléles " f"—f %ot fe— —e 'Zfe+ T1S Ayec-la-phase meéresausténitiquedDans chaque

ancien grain austénitique, plusieurs paquets peuvent étre observés. La taille de ces paquets

dépend de la taille initiale des anciens grains austénitiqué&0] .
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Figure 1.20 Décomposition de la structure martensitique en éléments de différentes échelles (tiré de [29])

La précipitation de carbures de taille nanométrique au revenu aura lieu au sein sléattes de

martensite ou sont également présentes les dislocations issues de la trempe.

Pour la nuance AF1410, Machmeier et 1] “‘e— Zf tie.. "< —c'eo tie—et o—"—

martensitique en lattes fortement disloquée avec peu de macles.

Piosza29] f "+fZ<ex tie fefZsefe TF T ""f.—c'e TidxZi. . —"'ee "x_7
plusieurs aciers UHR, notamment les aciers AerMetl100 et M54®°. La microstructure
martensitique est trés fine pour les deux nuances avec des tailles de lattes comprises entre

50nm et 250nm[29,72] méme si le grain austénitique est 2 a 5 fois plus gros pour la nuance

M54® que pour la nuance AerMet srr T+ <”'e sfOp(voir|Figure 121). ‘——1"‘<ed Zit " "F-
Tt Zf —f<ZZFf t1 %" fce o—" (BékcriZparHafl-PeickZ3]y semble-imité dans ces
fo.<k?e "—co*—f Zte tT3—8 ‘o —ef Zcoc—F tTitZfo—c...<—% x“— <" fZte—1%

(@) (b)

Figure 1.21 Cartographie EBSD des nuances AerMet® 100 (a) et M54 @ (b). Les traits pleins blancs
représentent le joint de grain de la structure austénitique initiale et les fleches blanches les paquets de lattes
séparés par les pointillés [29]
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Ces aciersprésentent donc une structure martensitique fine en lattes, synonyme de

"tece—fo. .t t7F74% o Zit—f— "—— t1 —"te't t— —"fc—% 'f" Z% ""cta

avec pour effet la précipitation de carbures alliés.
II.2 Les carbures

Les carbures reclerchés pour les propriétés mécaniques finales sont les carbures

secondaires. Cependant, une faible quantité de carbures non remis en solutionZ i f —e—+ec—cef—<'e

demeure apres revenu.
II.2.a.Carbures non dissous

Gore et al38] ont étudié les carbures non dissous dans la nuance AF1410. Une

augmentation de la température de mise en solution de 830°C a 885{@rmet de réduire

%o ... f—<"Fefe— Zf "Uf..—<'e Tt ..f”,—"7ta sésilienceR2;38]. SeulstiferZ "

les carbures Ti(C,N) demeurent pour éviter la croissance du grain austénitique. La volonté de
conserver des carbures de type MC dans cet alliage est confirmée par OJ2ah (cf. p.13. Pour
Zf —Fe'+7f——"F ‘e fe—c'eet7 71 (830°C)- dest carburgs- de type MG
globulaires de 200nm environ sont observé®2,38].

Ayer et Machmeief74], et Lippard17] observent également des carbures non dissous de
type MC et MsGs T fee Zif .. <f® 100’ Les carbures MC sont des carbures fins de 5nm a
12nm de type (Cb3Tio,sM0o3Fen 1 tif’”°e pArameétres de maille issus des analyses de
diffraction au MET sur des carbures extraits de la matri¢é4]. Ces carbures ont pour fonction de
Zeoc—1" Zf . V'cosfe t T— %"fco Z'"e T1 Zi[22Gnexertienngnt paside 1 e
titane avec wne composition chimique (CgssFe36M0o,06)23Cs €galementdéterminée au MET par
diffraction électronique. Ces carbures sont plus volumineux que ceux de type MC avec une taille
de 20nm a 100nnj74]. Ayer et Machmeief74] *—%o %o °"fe— “—i—e f""<cofoetfe— T1
carbures permettrait une amélioration de la propriété de ténacité. Ces carbures sont en effet a
Zi'"<%o<et T Zf "Uef—<'e t1 tx7f——enmBtamigqhéKuehmandZy] .confirfmec e
gue la mise en solution optimale pour la nuance AerMetl00 consistea dissoudreles carbures
grossiers (>80nm) de types M:Gs, MsC et MG riches en chrome etad maintenir une fine
dispersion de carbures de type MC riches en titane pour limiter la croissance du grain

austénitique.

Les quelques publication§72,75,76] sur la nuance M52 ne font pas état deZi+ " fe——377%

présence decarbures non dissous.
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Les aciers alliés au cobalt et nickel a durcissement par précipitation de carbures®lau

revenu présentent des taux de carbures non dissous trés faibles (v@irableau 1.4), ce qui

“L._n(”_:t . Zlf——i(.—i T|—' “.;.11;1.(. Ti ’”‘,”(i—i' L!_(.fZé
Type de carbure N o Gamme de taille Fraction
Nuance ] Composition chimique )
non dissous (nm) volumique (%)
M(C,Np (Ti,M0)xC,\ 17-702 0,050
AF1410
M23GCs? (Fe, Cr, MoysGe? 40-4302 0,4°
MC (Cro,3Tio,3MOo,3FQ),1)Ca 5-12a /
AerMet® 100
M23Ce? (Cro 58F€n,36M00 06) 23C6? 20-1002 /
Ferrium® M54® / / / /

Tableau 1.4 Comparaison des carbures non dissous dans les nuances a précipitation de carbures M 2C selon
leur type, composition chimique, taille et fraction volumique (  2: MET;b:tirée Ti—e<1 " f surfacique au
MEB)

I1.2.b.Carbures secondaires

La précipitation de car,—"fe f— "t fe— tfee Zif..<f” svsr f x—% .. f"f..

Machmeiel[77] ainsi que par Olsoffi22,78]. La composition des carbures BMC aprés un revenu
standard de 5h a 510°C par mesure EDXEnergy Dispersive Xray spectroscopy) et sonde
atomique (SAT) est légérement soustoechiométrique en carbone.lls sont composésde
molybdéne, de fer et avec un fort taux de chrome, (§36MO0o 36F€n,06)2Co8[77,78]. Une fraction
volumique de 2% de carbures est mesurée, par Diffusion de Neutrons aux Petits Angles (DNPA),
pour ce revenuavec des carbures allongés de diamétre équivalent (volume assimilé a une
sphere) fdénviron 7nm[78], et un facteur de forme de 2,8 obtenu au MI/MB]. Ayer et
Machmeierfont la description de ... f”,—"Fe "Z—e Z‘'e% Tite <"‘e twee ofee cofc“—1”
de forme[77]. Ces carbures présentent une cohérence cristallirevec la matrice et deviennent
incohérents quand le revenu dépasse 10h de traitemeft7,78]a i1f'"°e >%” t— f77]Set<t”
ces carbures ne seraient que deszonesy fe”’<..Sc<te feo £Ztete—o FTifZZ<f%oFe F— o
Ti*"t”t ...” <+ lofigLE distance, ce qui ne permet pas de les extraire par la méthode des
répliques extractives par exemple. Ceci pourrait étre d0 au fait que la composition chimique des

W fTa—"Fe fte— 7' <%oext Tt ..fZZF ‘,—Fe—1% o Zit“—<ZcNetlaSt e Tref

Lteltec—cte Tt Zf eof—"c..t eife— "fe o—"Tcofe— 7 ' _(inteifatee t3-"f <"
diffuse).

Les carbures dans la nuance AerMetl00 sont décrits par Lee et al79] comme étant des
_.f"“_":to fzz‘o%oi- T'|'¢o~("‘- {aWoo ’f" Uee ‘,,-:I:"Nf_(‘oo f_ f’”°o
vzt 4 if—-"%« f——1—"¢ <1 esdetailesimilaire sur, {a Méme nuand@4,80
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82]. En revanche, les avis des différents auteurs divergent sur la structure cristalline des
LfT.—"%e t— Zt—7 .'Sx7te.f f~Ayer of Maclimeiefr4488], dgt’ tarbures

seraient majoritairement non cristallins et seraient caractérisés par des zones riches en
t7tefe—o TifZZ<f%otod ofoe “"1T"% o Z'e%o—3F Tco—fo..ta tF “f-'eo <Fie—
" Zf e—fe...T svsra i'stlekprala]tYpo'eta[80] et Zhengfei et a[81], ces

carbures seraient de structure cristalline hexagonale et de type 4@. Apres un revenu de 5h a

482°C, les carbures seraient cohérentavec la matricg81]. Les auteurs déduisent la cohérence

des carbures du contraste blanc/noir visible a la base des carbures sur les clichés MET (voir

Figure 1.22).

Figure 122  «f %o % te ..Sfe .Zf< ti—e £...Sfe—<Z7'®1DG rés¢nu 48F°C/5hE[83]" +—

Par allleurs, Lee et al[79] déduisent la composition chimique des carbureslans la nuance
AerMet® 100 & partir de leursparametres de maille mesurés au MET. En effet, les parametres d
maille des carbures M o‘e— T tetfe—e T3 ZF—" .. ‘e’tec—<c'e f26],80Wante—% ‘¢ 1" >

les formules décrites ciapres:

oL :tdrvii Et&uw,Etdys, gEudruceEudst gaEudrujgEtd{y.p Fr&ips;% (1-5

BLvavy{j EVE&XLysEValvw, gEviuz coEVHUWEEVdyUu o EVtzp Fr&ip;% (1-6)

Avec i gZf "Uf...—<'e TE ec—F ‘... —'+ " Bt sestlafractign’ de-site%o ° ¢ +

vacant sur le réseau du carbone.

Lorsque le paramétre «=» est considéré, la composition chimique des carbures est
(CroiesM0ogss)2C et quand le paramétre «>» est considéré, leur composition est
(Crop19M0ogs1)2C. Selon le parametre de maille choisi, la composition diverge Iégerement mais

les carbures sont trés riches en molybdéne dans tous les cas. Au contrab@jjours pour la
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nuance AerMet® 100,Ayer et al[77] mesurent par EDXune composition des carbures, formés

pendant le traitement thermique a 482°C tres riche en chrome avec du molybdéne et du fer,

proche de (Cp7sM0o125F&125).C et donc bien différete de celle proposée par Lee et al.. La

composition des carbures MC mesurée par Ayer et al. estoisine de celleestimée t fee Zif .. <t”
AF1410 et semble donc plus pertinente étant donnée la composition voisine des deux aciers. La
fraction volumique de carbu”te f’'”°¢ WS o vztl Fe— T3 UA{" Tif’"°¢ Tfe efe—"%
présentées parLippard[17].
Les précipités dans la nuanc#54® sont observés par Wang et di72] au MET (voifFigure
1.23) aprés un revenu standard a 516°C pendant 10h, sans que leur taille, leur fraction
"7 —ect —tA ZF—" e—"— .. ——"F ..V<e—fZZcef oi<Ze feo 'tee’tie_ —ef ‘-
puissent étre déterminées.
Figure 1.23 e f " " f—c'ee f— Ti—ef Zfet oot TP apRsrevgnu(72] wv
La précipitation de carbures au revenu pour les acierBF1410 et AerMe® 100 est de type
M.C avec une compositionriche en chrome et molybdéne.La taille nanométrique de ces
carbures, associée a une fraction volumigue importante (vqifableaul5| & "f"¢3— fTifee—"3" —eif
"teco—fo  f ek fect—tf —V°e x7F7+t8 e f—<,ZF [T, Zif 2. f—c'e "¢
Nuance Type de carbure Composition chimique Taille (nm) Fraction
secondaire volumique (%)
AF1410 M,C (Cro,58M00 36F€n,06) 2Co,82 7b-25¢ 2b
AerMet® 100 M,C (Cro,75M0g,125F€p,125) 2C 95x3 3,%
Ferrium® M54® / / / /

Tableau 1.5 Comparaison des carbures secondaires dans les nuances a précipitation de carbures M 2C selon
leur type, composition chimique, taille et fraction volumique ( a: SAT;b: DNPA;c: MET)
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o "1 fe..StA Zix"'Z——<'e T Zf ..'e' e par rdppo Aux Aufincest wv

AF1410 et AerMe® 100, ainsi que les écarts importants sur les conditions de revenu (voir

Tableau 1.3) pourraient avoir des conséquences sur la ségnce de précipitationqui sera donc

identifiée au Chapitre 3
.3 Tf—e—xec—1%

F— Fif—e—toc—F to— ‘,ef"" % tfee Zif..<t” sW&rqdiigstiment f..Setct
une fraction volumique inférieure & 1% & 482°C ou 510° (E—+“—ie+ stS Jpar DRXf e+ —
Haidemenopoulog44] te—<et 'Z——@— Zf ""f...—<'s T Z—ec*—F tif—e—tec—f o u
6% aprés 8hpf” efe—"% ef%oet—<“—1Fa if—e—tec—F TF "£7F"ec’e of """ef f—

une quantité qui augmente quand la température de revenu augmen#] (voir|Figure 1.24).

Figure 124 27 Z——<'s T4 Zf ""f..—c'e T Z—ec"—} tif—e—dec—F Tr—t ecort 'f” fo mt
température de revenu dans la nuance AF1410 [77]

Gruber et al[84,85] ‘e— *——t«ct "% . . cotofoe— Zif—o—tec—1ONPGDIf o—f-..
Zif—e—toc—F "tect—3Z27% fe— '"rete—1 [Figuk 1BP5ca—«1t T Zdftgade-te "¢
réversion est également détecté®1,85,86]a 1f’'"°e .. Fe f—tétite Hedréidion se
"tvet"fe— x%oflZietfe— f—8 E'co—e Tt Zf-—Fed ‘T Zif—e—He—F "tect
et fecost TE CUefocte TF Zif—e—tecm} of7fom Zek o Zf ELCeofocts

crée des zones localement enrichies en nick8Pp].
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Figure 125 ofZ>e% TE Zf of="¢..F of "—feoc—<*—F F— Zif—e—tec—1f "2eR100E7Z7F Tfee Zf
Zit—f— "= & Sof%t fo L Bfem f t— Zicof%t vVEe et fe—f fe L Sfer ete et
Zif—o—tec—F "tect—17272% fI87§ E'co—e T+ Zf——%-
fe ofe—"%e 1 —f— Sderiéfersiondlansdd nuance AerMet® 100apres un revenu

de 5h a 482°Cprésentes dans la littérature divergent selon les auteurs des techniques de

mesures utilisées(voir| Tableaul.6).

Ayer et Novotny et Yoo
Auteurs _ Wang et al.[51] Kuehmann [45]
Machmeier [74] et al.[80,82]
Technique de Magnétique
DRX DRX DRX
mesure (SQUID)
Jéversion (%) <1% 4% 4,8% 15%

Tableau 1.6  f—3 Tif—e—tec—% T3 "271"ecs T fes FI00aprgeun tevehtl classique de 5h a
482°C selon plusieurs auteurs et techniques de mesure

Lippard[17] ""+efe—F * %o fZtote— Tie ote—"Fe tF —f—8 tif—o—tec—% 'f”
des fractions élevées qui augmentent en fotion du temps de revenu a 455°C (vo|iFigure 1.26).
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Figure 1.26 27'Z——c¢'e t— —f—3& fif—oe—toc—F fo "o —c'o T— —te’e T3 "f Fe— o vwwt f'"°
de 15min a 507°C dans la nuance AerMet® 100[17]

Wang et alf72,76] +——tcfe— Zif—e—+ec—1 P favec Ziidins <de’ résultats
e fe—<—f=< A if’'"°e . te f——f—"904 Zf 'Sfef f—e—tecleslatieh of"f<— %
de martensite (voirlFigure 1.27) sans préciser si elle est de réversion ou résiduelle. Ces lamelles
Tif—e—tec—F —"° “cofe F— T <. onEfeitact T fRootf T ke obf f 2 o
mesurée pourla nuance AerMet srr f~f... —et Zf "% F—" tite <"'e wee o sree f— 11
T fee Zif.. <t®100[76}—

Figure 127 sfZ>ete Tt ,fette Tif—o—tec—F f—38 Ecoms TMSAAZ2 Lo Tfoe Zf o—Ffo.

La formatioe tif—e—tec—F T+ "£717ec'e Fo— . dAnst$ nbances, Adrivet i

100 et AF1410, méme si les fractions volumiquedéterminées par les différents auteurs sont
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trés différentes (voir[Tableaul.7). Ce phénoménes i f 'feo *—+ ... Z f <" Jtoftee_ 74 £ f. TK” wv

avec un manque de données —” Zix " te——F7Z7% "Vef—<'e tif—e—xec—f TF "7 F"ec
Nuance Taille (nm) Fraction volumique (%)
AF1410 / 1a 3
AerMet® 100 3al0e 1a 15+
Ferrium® M54® 5al10 /
Tableau 1.7 ‘o' f"f<ce's t3 Zif—e—tec—F Tfoe Zie o—feo. o o "t Gselofisatailddtsa f”,—" "1

fraction volumique ( 2: DRX;P: MET; ¢: mesures magnétiques)
[l Synthése

18, 1ZZ%e— .. '’ ece tT1 '"iJKtcde da nuance M54 est obtenu grace a
—eF feltec—cte _cecoxt “— ¢ T, —ZF Tt 'Z—e tF vrfee TF "f..St".
UHR a précipitation de carbures. Des élémentouveaux,dans les aciers a forte teneur en CHi
et précipitation de carbures MC, comme le tungsténe et le Ibe sont introduits dans la
composition de la nuance M58, i f'"°e Zf Z<——xtp—27Hbte—o TifZZ<f%ote foxZc

cohésion des joints degrains ainsi que laténacité et tenue a la CSC qui en découlent.

Néanmoins, des variations de propriétés mécaniques, avemotamment une baisse
significative 11 Zf Z<s<c—f titZfe—<c...c—xa ‘e— x—% ‘' of""xfe 'f" f7fe
différents lots de traitements thermiques. Le traitement thermique semble donc pouvoir étre
amélioré. Chacune de<tapes du traitement thermigue impactent une ou plusieurs partiesles
éléments dela microstructure f~F ... o Zf ..Z% tfe Tf cf—<'ee ouspllsigiurs-te Ti—s]

propriétés mécaniques.

Cette étude a donc pour objectif une description précésde la microstructure de la nuance

M54@® en fonction du traitement thermique.De plus, lesddlonnées présentes dans la littérature sur

o= fZZ<f%F o'e— "fUEe FT— .. ‘e ¢”edhtions Aunetéchelle peue thidiéelés

éléments de la microstructue qui contrdlent le compromis de propriétésPar ailleurs, Zi+—-—*1+ 1%
Zicoe " Z—Fe.t t— —"fc—Fofom St e —f o7 Zf ec. Ve ——"f flc—
la variabilité des propriétés mécaniques en fonction du traitement thermique mise en é&ence
fTOfTUfe fetco%o se—feed T, EL.. < of"f T "ted” the 7T Z ——<tee
%ofeet T3 —"fe—Foto— —St e —F f...——FZ7% o—" Zf ,fot TifefZretes o«
—"f f—8 tt "+..S%7...SF «F "' ... fZcet"" nce—des-contitipns dk traiteneni <o " Z —
—Strect —F e—" Zf i c—f—<'e the L f", —"Fe fTfe— tit——*Tct” Z%o

ainsi que les effets respectifsur les propriétés mécaniques.
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Chapitre 2 Programme expérimental

“co tit——tct” o Tk Fe—te +...St77%e Zf <. @l Licelf-— T FT
traitement thermique sur celleci ainsi que le lienentre la microstructure et les propriétés
ot . fect—Fed —e %o feed fE t"coete—fZ fe— t—f Z<A Z ..'e"Fet —'—-
traitements thermiques contrélés afin de modifier la microstructure selon les objeds de
Zit——t1A. «FRZE fZ 7o fofZrett o Zifctd Tit——<Ze ..'e"fe—c'eefZe ofc
instruments, de maniére a la caractériser précisément. Pouune sélection de traitements
thermiques, les propriétés mécaniques en traction et résilienceost déterminées. Dans une
Mrecot fr—<t& Zf of—<°"F fofe— oF"7< o Zit——1F fcooec “—1% Zf "2
thermiques seront présentées. Les techniques expérimentales pour caractériser la

microstructure et les propriétés mécaniques seront ensuitexposées.

| Matiere et traitements thermiques étudiés

f of—<°"f ——<«Zcet T ¥étéElalbiéeparld $odiété Carpenter (aciériste américain)
- "f—Tect "f" f "fe fetco%o ve—Fee fTfe— ti2-"f —"fc—+F —SF e —1Fe4
Td Zi ee—c——— Zieip)= T3

[.1 Matiére

[ ef—<°"F te— "2 . 3 —c'eext o Zix—f-|FifurepZ) aprésies traitemerits:”
thermomécaniques et avant le traitement thermique de mise en propriétés. La microstructure
tf Zit—f— t1 "2...f =<« T'<— I de potnditdécriressentévplution au cours des

étapes du traitement thermique de mise en propriétés ultérieur.
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Figure 2.1 Etapes du traitement thermique apres transformations thermomécaniques (état de i vraison),
f"’fo_zf o(ti :to R e ) Ti Z.|.f...<¢“
:t. i’”‘_’ui__i. T-I-i..f(. 1o m Zi' ,”H—”:ki—ﬁi"°’i'f'.AW‘pFélé\féesa

mi-rayon dans le sens longitudinal du lopin (voiEigure 2.2). Les analyses de microstructure se

font donc également dans le sens long et a wrayon pour étre en accord avec les prélevements
re_om z.l.—.(.f%oi T:t. iynl_h'i__:t. T.l.ii.f(. .i.._f.(“_i.a

Figure 2.2 Sens et localisation du préléevement des éprouvettes dans les lopins pour les analyses de la
microstructure et des propriétés mécaniques

Par ailleurs, trois lots de matiere issus de différentes coulées sont utilisés au cours deteet
étude étant donnée la quantité de matiere utilisée 2 lots pour les essais propres ées travauxet
1 lot pour des essais mécaniques antérieurs réalisés par Safran Landing Systems (traction,
fatigue, ténacité et corrosion sous contrainte) (vo@ . La composition des lots est donc
Lt fret —ef o —ef fTce tE eifee—"dbiic Hd faitf quelef ghahgemert de lot
sice”Z—te. . F 'fe Zte "te—7_f—o tF Zix——t1ta
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Figure 2.3 Devenir des différents lots de la nuance M54@ étudiés
.1.a.Etat microstructural

Une fois les traitements thermomécaniques réalisés, la<...” ‘e =" — ... ——"% T% Zif ... <f” teo-
état microstructural peu contrblé en termes de nature et fractions des phaseg\fin de
conditionner la microstructure pour la suite du cycle de la piéce (usinage et traitement
thermique de mise en propriétés), une namalisation a 1074+14°C pendant 1h est réalisée, suivi
Ti—e ""fect” "F .. —<— o y{{-svl "fetfe— sS4 '—<o —e oF . BB]"T..—c—
(voir[Figure24[ & if ...<t” fo— "% .. 1 —<'traitementsréalisés... T

Figure 2.4 Diagramme de la gamme de traitement thermique avant traitement thermique de mise en 3
propriétés pour lanuance M54 © f~f ... Zte ""f ... —<'ee T3 'Sfet .. fZ.. FhiembCalc¥Z it —<Z<,"F 'f"

Tt—f— ec.. e — L ——VfZ Tt "k F e LV Ee et o et e
aiguilles martensitiques ti—et —f<ZZF <o’*"—fe—t “—¢ f—"Ffe— _"f i ef”

austénitique (voir|Figure 2.5).
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(@) (b)

Figure 2.5 Clichés au microscope optique de lanuance M54 ® o Zit—f— Z<™"% f'"°¢ f——f“—% «—fZ t~

T —f—38 tif—e—tec—F fo— foeetoe +ZF"+ f %.. tde "c...0 co—Foeete t1%
(voir [Figure 2.6) confirmé par des mesures au sigmameétre indiquant une fraicn volumique
Tif—e—tec—F Tite DESecashuies de type M e‘e— +%ofZtefoe— '"Hoefoe—_eo Tif'7"ce

diffractogramme de rayons X (voi

Figure 2.6

. En accord avec leidgramme ThermoCalé (voir

Figure 2.4), la précipitation des carbures MC a lieu lors du premier recuitLes conditions de

temps et de températures du second recuit pe/ent ensuite permettre la coalescence de ces

carbures.

Figure 26 ‘o’ f"fce's the T <7 f . — %" feete Tt "fr'ee tf Zif—e—xoCavedle Tt . f",—"%
diffractogramme de rayons X de la nuance M54 ® 4 Zi+—f— Z<™ "%
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Les carbures, de plusieurs dizaines de nm, sont visibles au MEB et présentent une
morphologie globulaire ou allongée (voifFigure 2.7).

(a) (b)

Figure 2.7 o3 f—c'ss  tE L f7,—"%e tfee Zit . Sfe—cZZ%e o efZcot "h.—cm [0 fo

fooc..”"t—"F—% o— (" fo— ZFe Z'—e t——tcte ﬂ'ableadz.ﬁ;reh’atdbrdi T uyr )
avec les valeurs issues des préconisations de Ques[B{ pour cet état thermique (<450Hv).

Lot A0453 A0452 A1392
Dureté (HVo.) 3715 3745 370+8
Tableau 2.1 Microdureté de la nuance M54 @ « Zj‘i—f— Z2<¢77E etVefZcexdt — 7% "fE.—<— '—" ZFe —
Zit——t11
I.1.b.Composition chimique
f oo tetec—c'e [ Scec*—7F Foe— tx—FlecexrF 'f7 o’f . —"lex_"cF Titeceed
+—co. . f77%4 o—" —et e‘eF THdwé &t eomplétdetavee fles mesures EDS au MEB

pour les concentrations en cobalt. La composition des différents lots est moyennée selon

'Z—ect—"e ofe—_"1e "+ f 7aayohetau berd-dudingot.

Des écarts de composition sont présents entre les aiées mais ceuxci restent raisonnables

et sont conformes a la norme AMS6516A concernant la nuance M54%oir|Tableau?2.2).

Lot %C %Cr %Ni %Co %Mo %W %V %Ti %La %B
A1392 0,314 0,98 10,4 7,31 2,1 1,42 0,099 0,013 0,0098 0,0023
A0452 0,31 0,99 9,96 7,49 2,2 1,35 0,104 0,0095 0,0094 0,0016
A0453 0,314 0,98 10,7 7,37 2,12 1,43 0,106 0,0098 0,0077 0,0024

AMS6516A [0,28:0,32] [0,7;1,3] [9,5:105] [6,6:;7.4  [18:22  [1,1;1,5] [0,04;0,16]  <0,045 / /

Tableau 2.2 Comparaison des compositions chimiques des différentes coulées étudiées dans le projet
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Synthese :

i+—f— t1 "+... 1 -« T¢& didsbdmfaisationrer double recuit, est homogéne en
composition chimique selon les lots et les résultats seront donc comparés sans distinction de
coulée. La microstructure martensitique initiale est @doucie», notamment e "fce‘e Ti—et
faible densitéde carbures MC de taille importante et par une densité limitée de dislocationg\
partir de cette base métallurgique, le traitement thermique de mise en propriétés est réalisé en

plusieurs étapes pour modifier la microstructure et les propriétés qui en écoulent.

.2 Réalisation des traitements thermiques

Les traitements thermiques sont réalisés en interne au laboratoire afin de modifier la
microstructure de maniere contrélée. Ainsi, les évolutions microstructurales de la nuance M54
peuvent étre décrites a haque étape. La mise au point technique de la gamme de traitement
thermique représente donc une premiére étape importante du travail expérimental de cette

étude.

fo "fcfete—e —8f e _fo ot "tfZcere o Zit..85127% t— Zf,"f-
enceintes climatiques permettant de faire des traitements thermiques sumesure. Le traitement

thermique de mise en propriétés est constitué dejuatre étapes représentées sur le schéma

Figure 2.8|et correspondant &:

- La mise en solution, ou austénitisation, (1jui permet de remettre en solution les
carbures formés aux recuits;

- Latrempe (2)qui permet la transformation de la phase austénitigue en martensite;

- Le traitement par le froid (3)qui a pour objectif de compléter la transformation
martensitique;

- Lerevenu (4) au cours duquel les carbures M précipitenf19].

42



Ye—"@ZF Tihe " UcEt—zte ok . fec— M50 pdrild malttise de Saaicrostructure ‘
f— e t— —"fc—fefe— —SFec —F ffee Zi—c —F Tif']

Figure 2.8 Schéma des étapes du traitement thermique de mise en propriétés de la nuance M54@

Les éprouvettes sont austénitisées en conditions atmosphériques dans un four RWE
marque f”, Z<—f ""—"fe— ..Sf—""1" E—e“—ie Strrl e srrl «i8W e 'fZ<t”
foe— "sfZcox [ fo— Zf o'e—xf o url ece E—e“—je Zf —ftex"f——"% tif—
aux préconisations de QuesTdRB8]. Deux thermocouples de type K suivent la température au
cours du cycle thermiquede chaque c6té de la charge. Les éprouvettes sont ensuite trempées
dansunbf<e t1 sr tiS—<«Zf t1 —"fe'f o —Fe'2"f——"1% fo «fe—ta T —"fc—:
fZ'"e "xfZcot "co. fZYete— o Zifctt ti—e fced oxZfe%f TI ..f", %
—ef —Fe'x”"f-——"1 -T5°¢]89] " Pour les essais a différentes températures de traitement
frZt "victa —et felfco—f 7> %otec —F "+%o—Z+tF f” Tt Zife'-% Z
pour les traitements a-196°C, sont utilisés. Pour finir le traitementhermique, les éprouvettes
sont revenues, avec enfournement a chaud, dans une étuve permettant un meilleur contréle de
la température que le four. Le refroidissement des éprouvettes a la fin du revenu est un

"Fhictceetefoe— o Zif<"a
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Le traitement thermique standard est représenté|Figure 2.8| dont les principales

caractéristiques sont les suivantes

Etape Vitesse de chatfffe T Q) Mainti(.an aT
E — «“ —C/min) (min)
Palier 7 315 60
Austeénitisation 30 1060 60
Arrét trempe/cryo / 20 120
Traitement cryogénique -7 -75 120
Arrét cryo/revenu / 20 960
Revenu 25 516 600

Tableau 2.3 Description du traitement thermique standard

Les différents traitements thermiques étudiés au courslu programme expérimental sont

réalisés séparément mais le strict contrble des conditions de réalisation garantit une répétabilité

du traitement thermiqu & “—«< sice"Z—%e . F"f 'fe Fable’amz.%Z—f—- Tl

; _ Vitesse de Mise en Traitement
Etape Palier _ o Revenu
chauffage solution cryogénique
Ecarts entre les _
_ _ +20°C +2°C/min +6°C +2°C +2°C
traitements thermiques
Préconisation QuesTek <500°C / +15°C <-73°C +7°C

Tableau 2.4 Ecarts de température entre les traitements thermiques réalisés pour les différentes étapes du
traitement thermique de mise en propriétés

Les différentes étapes du traitement thermique standard (voliTableau2.3) sont modifiées
" kT F” ZFe T Z——<tee e Ve VfZ7fe fe_"% Sf..—ef
._a:tny:.(_(‘. T-I-:tAAi_.é e 'i_z ’f"f.o_"i i._ .‘T(A(i . Zf '\‘(. :t_ Z:t.

traitement thermique standard.

[l Caractérisation de la microstructure

La microstructure des aciers CeNi a durcissement par précipitation de carbures
secondaires MCau revenu est complexe (cf. p.26a e« "f’—<...—Z<3"4 Zit——*1t t+f Zf ’"4
carbures nt ... teec—F Zite'Z'¢« t3 —t...Sec —te e fe_c'eet7Z7Fe t— Tt %o"f
leur faible fraction volumique et de leur taille nanométrique. Certaines techniques vont
permettre de déterminer la plage de température pour laquelle les précipités se fiment,
Tif—="%e ZF—" o—"— . ——"F . V<e—fZZ<oetd ZF—" .. te’tec—c'e . Scect—tf
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mis en jeu lors de la précipitation.
II.1 Dilatométrie et Analyse Thermique Différentielle

Feo —F..Sec —Fe efe— tihe ex—S'tfe fifefZoete cotc”F.i—Fe "% ——<Z
de température deséventuellestransformations de phase. En revanche, elles ne permettent pas

Ti<T1e—leSqhases transformée sans analyses complémentaires.
Il.1.a.Dilatométrie

T 'vce T TE Zf TeZf—tex—"ct tesco—tf o ofe—"F7" ZFe Tf cf—ctee T1
Tt feofoecte fee—f f— L f—"e fi—e 5..Z2F —St e —1f o Zifctt ti-
linéaire LVDT (Linear Variabbe Differential Transformer). Afin de ne mesurer que la dilatation de
Zix...Sfe—<Z2Z' tre.. "f-"fe..St" L 1Z7ZF t— ere—°et & —e Zfe.. fe—"
W77 Ef— o fZ—ecot tle— Z% ecU%oofZ of"f "t—<"% o .. I ZaimantluheZit...Sf .-

“frof—cte t— Lf" T cte— Tt t<Zf—f—-<'e - tTF Z'e%o—t—" tF Zix..¢
technique, méme des phénomenes avec de faibles variations de volume comme la précipitation.
Tcoe—F "t f—cte THe ' —7" fe 'tret_ Zfiéréntes-éfapes fde dtansfarmation.

Cette étude peut se faire par lecture directe des courbes obtenuesoir [Figure 2.9((a)), ou en

travaillant avec la courbe dérivégvoir|Figure 2.9|(b)).

(a) (b)
Figure 2.9 Courbe de dilatométrie absolue (a) et courbe dérivee du signal dilatométrique (b) de la nuance 3
M54@4 " —" —et .Sf—""1F T yl e<e E—e“—1ie srXxrl & e—«<"¢ Ti—e ofce—cte T3 sS - *f1
5°C/min

Les mesures ont été réalisées avec un dilatomét Netzsch de type DIL402C (vo|Figure

2.10). Pour des raisons de reproductibilité et de fiabilité de la mesure, les échantillons ont été

refroidis a 5°C/min et chaufés de 5°C/min a 30°C/min maximum.Les essais ont été réalisés
of—e %o Tt —7 £7«—%1" Zi'S>tf—<'e tHe £  —"F——Fe t— tre. Zf 'Z272—-
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Les échantillons ont un diamétre de 3,7mm et une longueur de 25mm. Tous les essais ont été

doublés afin de confirmer les variations de longueurs mesurées.

Figure 210 Zfe T— t<Zf—-*e°=-"% VIt ——«Zcox "—" Zix——11%

Trietfe—a —'——Fe ZFe —"foee " ef_c'ee Tt 'Sfef eife_lIffesdr— 'fo T1
bien les variations sont trop faibles pour étre mesurées. Un couplage des mesures de
teZf—‘et—"ct f 2., the ete—"fe ti ofZset St e —f < x"te—<t77%

certaines transformations ou de révéler des transformations complémentzes.
II.1.b.Analyse Thermique Différentielle

ifeefc fo Loteece—t o efe—"1" Zf t<7TxFet tt —ferx"f——"% fe-
Ctetce f e fi—e 5. 7% —8f"ec" —fA f-—% T Cx"fe.f e eofe
placés sous les portes échantillons,.. ‘e —tefe— Zi+t ... Sfe—<«ZZ|Fighre2Zll}y—fZ*s ~*'¢”

Figure 2.11 Analyse Thermique Différentielle [90]
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— =T T_ _”f(_:l:o:to_ —é:t".(“—:l: Tfo. ZT”_(“_:I: "'Tf”z‘
:to ioof(o 'l"|' ‘o — +—+ "i—fZ(oio . Z|f('l':|: TT—. i“-(’ioio_ :t_f"fo '|'
ere—oet TE L SF—""f%T E7et— Tifo—tcot?F SXrrl fTh.. —et “coteed of

comparer les résultats avec ceux obtenus en dilatométrie, les mémes vies de chauffe et de
refroidissement ont été appliquées. Les essais ont également été menés sous argon avec des
éprouvettes de diamétre de 3,7mm. Comme pour la dilatométrie, un blanc est réalisé pour
soustraire le signal machine. Deux a trois échantillongnt été testés pour chaque essai.

fco—F" "k—foc'e The =" e "Fref— Zictie—< e f—<'e The T& £ Fe—F0
endothermiques ou exothermiquegvoir [Figure 2.12).

Figure 212 ‘—" % foe'Z—3F Ti—e 2. Sfe—<Z27'« ..Sf—""% ¢« Wl oeco E—e“—ie SSIri o—c
sS f- Téfreidissement a5°C/min

1.2 Microscopie Optique et Microscopie Electronique & Balayage

et T oo TR Zf ecVte—t— L —— "% e e Ve <k ek fesc—t tie d

état de surface dit «poli-miroir ». Celuici est obtenu suivant le protocole décrit dans |@ableau

25
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Vitesse de rotation  Pression Temps

Etape Support Liquide . Nettoyage
(base/téte) (Lbs) (min)
l1a4 Papier SiC 180 a 1200 Eau 150/60 6 3 Eau
] Suspension
5 Feutre 6 micron 150/60 6 3 Ethanol

diamantée 6 n

Suspension
6 Feutre 3 micron 150/60 6 3 Ethanol
diamantée 3 fn

Suspension
7 Feutre 1 micron . 150/60 6 stur Ethanol
diamantée 1 n
Silice colloidale
8 Feutre 1 micron non cristallisée 150/60 3 2 Eau+Ethanol

0,03 Pn

Tableau 2.5 Protocole de polissage « poli -miroir » mis en place pour la nuance M54 ®

foec "ot — ——"f 't—— fee—c—f 2-"%f "+ +7+% o Zifctt ti—ef f
ef . tette Tfoee —ef o Z——te «—fZ o t" te Tif..cti ec—"<"—% oxZfeY%ote

fo Elco—e Tt %o"fcoe f—o—toc—c"—te fcoec “—1 Hifnétrique”’de—"— .. ——"
ZifZZ<f%t e'o— ‘Let" ke 'f7 e e ¢t " —1F8 f —f—8 fice — 14
M54® "tet t¢ " "c...<ZF Zi‘, ot " " f—c'o Tte E'co—e T3 %o"fcoed “co tF ZFe "+":

été réalisée (voilFigure 2.13| & e« +..Sfe—<ZZ's "f...—<— teoe— ""Z¢ E—o"—ie Zi', —
poli-miroir, il est placé dans un four ou il est austénitisé dans les conditionmour lesquellesla
taille de grain T <— 2—"% ete—"+14 '—«ceo Fo— —"te'x o Ziff—&a of “'ce Zf -7t
Fo— "Z¢ =" "E—<"F" Zi'8>tt kete— o7 Zf of V<. tA —'—— fe . teef””
Tt %" feoed Tx—f'f tF "“Zcoof%t f'7° ‘351 pgressivement dfin de nefpdsf <"1
"t—<"t Zf —'—fZ«—% Tt Zf |Figwel B} ti'S>tf Tr”
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Figure 2.13 Etapes pour r évéler les joints de grains par Zf *x-S‘tf tf Zif——f“—t ‘S>tfe—1t

Figure 2.14  o...cte %o"fco f—o—toc—c*—3F ' —Fe— "f" 7f ex—S' pprébtndinfseef*—7F ‘>t fe-1
solution a 900°C

Le Microscope Electrorique a Balayage (MB) "f"ef— Zi‘,e3" " f—<'e t1 Zf ec...”'e—"—.
Zit .. SE27% ec..met—"<“— 1A if-‘—— tt Zf ec.." enotammentAdaux-""e<“—1
tTF—S eo‘tfe Ti',edpt6fosés« le mode en <«lectrons secondaires»>, qui révele le
contraste topographique, et le mode en électrons rétrodiffusés», qui révéle le contraste
chimique. Les observations des carbures non dissous, de la cémentite, des carbures aprés revenu
long ou aprésrecuit, ainsi que les faciés de rupture sont ainsi réalisées par MEB. Le microscope
utilisé pour cette étude est équipétun canon a émission de champ (Field Electron Guu FEG

en anglaig91]). Des clickts (E —a tn-drossissement de x5M00 avec unerésolution de 170
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pixels par pouce (ppp) ont étéréalisés. Le MEB FEG@tilisé est un MEB FEI de type Nova

Nanosem 450.
1.3 Microscopie Electronique en Transmission

La microscopie électronique en transmission (MET "f7ef— Zi‘,e3" " f—c's t3e ... Sfe—<
suivant T< " x"te—e —>'te Ficoef%t”"<tad o tie x..StZZfe '*—"foe— tTx"E"
grandeurs. Les échelles atteintes par cette technique permettent de caractériser la précipitation

durcissantequi possede ur taille minimale supérieure & quelquesnanomeétres.

Les observations, comme la préparation des échantillons, ont été réalisées par le Centre de
MicroCaractérisation Raimond Castaing (CNR@nité Mixte de Service, UMS 3623) a Toulouse.
Le microscope utilisé pour cette étude est un MET JEOL JEMIOOF. Les observations en
microscopie électronique en transmission nécessitent une préparation particulieére permettant a
Zit...Sfe—<ZZ'e ti2z—"F —"fee’f Fe— f—F £7F...-""'ee}

Préparation des échantillons

Les échantillons «‘e— T+ .. ‘—’'4e o'—e "ot tif ZfetrZZte tf see tTit’'fcee]
ot . fect—Fefe— E-Pef—Tte SWrtIZZFe o'e— fee—c—1 Tx.-pidcktdte o Zife’
""Zcte (E—e"—i+ BMkés«éckantillons sont enfin amincis par polissage électrolytique
afinde "37..1" Zf Zfef sco..t Fo ote L te—7F o Zifctt ti—e fUf7E<Z fo
commerciale de marque Struers de type A3 (mélange acide perchloriqgue et méthanol) a environ
-15°C (voir[Figure 2.15| & ifece...coofefe— Feo— fZ'"e 7'  fZcet F— Z%1 tcfe°-"%

(trou et parties minces transparentes aux électrons) est compris entre 10Bn et 500 Pn.

Figure 2.15 Schéma du protocole de préparation des lames minces pour observation au MET
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Principe de la mesure
T£...Sfe—<ZZ"'% o " o7 F" fe— te fUTE TixZi.. —"'eed Tco—F"f..—<'e

incident avec la matiere conduit a la formation de plusieurs fateaux diffractés. Ces faisceaux

sont focalisés par la lentille objectif du microscope, pour former un cliché déffraction dans son

plan focal image (voir [Figure 2.16). Ce cliché de di"”"f...—<‘s fe— "o —<c'e T% Zi‘"cto

cristallographique locale de la microstructure. Une image contrastée est obtenue en
sélectionnant le faisceau transmis ou un faisceau diffrad®2]. Lorsque le faisceau transmis est

sélectionné, les informations contenues dansetui- ... < f' ' f"fceesfo— Fo . Zf<” o—" Zicof %o1

les informations contenues dans les faisceaux diffractés apparaissent en sombre ({Bigure

2.16|et|Figure 217| & F 'tf ticef% "<t fe— f'3Zx Sfe Zfcra ..ifte— Z%

—

«classique». Dans le cas ou un faisceau diffracté est sélectionné, par exemple celui
correspondant aux précipités, ceux...< f''f"fA-="'e— feo L Zf<" fZ'"e “—%t ZF "Fe—-1% f
ote "tA f o'tE ticof% i<t te— fFZ+ Sfe e "ta

Figure 2.16 Cliché de diffraction obtenu par Microscopie Electronique en Transmission. T  représente le
faisceau transmis et D un faisceau diffracté [92]

Teo “feo Ff—8 TitZf...—""ee —"foooce ' F("TUf ke ete_ ex7f (e
contraste, situé dans le plan focal image (vqiFigure 2.17). Le caractére fortement magnétique
The +...Sfe—<ZZ% e "toet Z% “feo  ff— 2ZF.. =" e —F <oo—f 7% F— Zi‘,e:

relativement difficile. Cependant, les carbures alliés précipitant au revenu avec une taille de

guelguesnanométres ont pu étre observés grace a cette technique.
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Figure 217  ..8tef T3 “"ef—c'e T3 Zicof%t to ..Sfe L Zf<" O2)Sfe o0t —<”

I+
—

I1.4 Diffraction de rayons X

La diffraction de rayons XDRX) fe— —<% —1..Se<*—1 ¥Esifuctidedds matéraux
cristallins. Elle permet une analyse qualitative de la nature cristalline des phases contenues dans
un échantillon. Si les phases sont bien identifiées, une analyse quantitative de leur fraction

volumique peut étre réalisée.
Les mee—"1« T1% "irtete— o7 ZF Ve <’F Tice—%"f.—c'e the "friee
Selon la loi de Bragg, le rayon est diffracté lsi relation suivante est satisfaite :
t @Qupg *<aLJE (2-1)
Avec @upg la distance interréticulaire, distance entre deux plans de diffraction & Zif %23 11
diffractionet 8Zf Z'e% —F—" ti‘ett t— "fs'e <o «tte—4a

f Z'e%o—t—"atE 2 1f% 7T T &oont{dsideuxiseuls parameétres qui peuvent
étre fixés, t— “—«< foeCefo— . Sf...—e o —ef —f . Sec*—1% tifefZsref t< "x"fe—t

- La méthode de Laue est utilisési aest fixe et que avarie,
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. f ex-S‘tt t— .."¢e—fZ —'—"efoe— ‘— ti1e. '‘siidstiixgetqueat te a—"

varie.
I1.4.a.DRX Conventionnelle

La méthode des’*—t"fe f +—% ——<ZcoxF [ co tictdo—<"<f” Zte "Sfete
échantillons massifs et de mesurer leur paramétre de maille. Les rayons X ont été générés par

une anticathode en cobalt @~=1,78897A).

it...Sfe—<ZZ's "<&t te— <" futdetraypris X-émisfpar.unttfibe en mouvement

radial (voir [Figure 2.18). Chaque fois que la loi de Bragg est satisfaite, le faisceau diffracté est

récupéré et analysé Yoir |[Figure 2.18). Les intensités des rayons X sont ensuite classées en
“te—<'e Tt Zife%oZt ti t< T f..—<'e tEA SfY“—%F 'Sfet ..VcsoifZZcoF e

des distances interréticulaires et donc des angles de diffractions propres, ce qui permet leur

identification sur le diffractogramme de rayons X. Les raies de diffractions sont indexées et
comparées a des diffractogrammes contenus dans les fiches JSRIbint Committee on Powder

Diffraction Standards) ou calculées a partir des parameétres de mailles et systemes des phases

analysées.
Figure 218 ... Stef t1 ZifefZset ' te ote—f%t E E
Les essais ontété réalisés avec un diffractomeétre Brag@rentano (VT S<Z<'e -i £7—
fefZo—<...fZ& ti—et "k ...coc's foe%o—Zf<"t T+ rarrsta f"t.. —e Tx-1%..-

T fetfe—a ...te fofZ>efe of "F7ef——te— "fo ZictFe—cipassflents Tie ... f
des fractions volumiques et/ou des tailles trop faibles. Dans ce cas, une source synchrotron peut

aider a leur identification.
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I1.4.b.DRXsynchrotron

Le principe de la DRX synchrotron est le méme que la DRX conventionnelle, mais avec une

Z'*% — 1 —" tidisdehuineident plus faible (et donc un rayonnement plus énergétique). En
$°0f—8& Z1% "frtestete— ViTcfe— FTikZi..-—V'ee Y ete— f. .. x7%"ts tf
o> .S =" ed T ZF—" i %<t 'feed ti—ed fe—fcot Tt 1 o Z—ecit-

Figure 2.19). Une fois cette énergie atteinte, les électrons sont envoyés dans un anneau de

stockage ou ils vont tourner et perdre leur énergie sous forme de rayonnemts trés intenses.
:to "f)‘oo:to:to_o °o‘eo— fz‘"o T("(%Oi' 'l‘foo T(AA-l_-":to_:to Z(%oo:to "':t Z_o(o":t

Figure 2.19).
Figure 2.19 Schéma général des rayonnements synchrotron [93]
io f.fZ)o:to io o)o___é”'_"'o ‘o — + —+ "ifZ(oiio ° Z| _""ifo >e
fo<Zc—>s T "fe' ZFA fe fr—<t f" Zf ot kt—tfe— k- (f7RE

dans la production de rayons X trés durs, th— Zi+e1” % <F ~f”<1100ke\.rleat longueur

Titett fee'ictt te— tF Zi*"t"f t— T<8c°ef t1 ofcauk-distances I “—«
interréticulaires & feo fofZ>efe eif " . ——teo k¥ FhfeceeSfoe_<Z7 e Tit'fco
inférieure & 1,5mm. Ansi, tous lesangles sont étudiés s e2et —Fe’e f— Zifeete 7% T — "fco
diffracté constitue donc un cbéne de diffraction. Aprés intégration radiale, udiffractogramme

2 feec —t Tt Zice—feec—x T "f ... —+& cdmparable A «<ceuxtatqdéfi ORY T t
standard, est obtenu.

Des analyses en DRX synchrotron 4situ, de la température ambiante a 1100°C, ont
+%ofZtete— t—% "t fZcotte o—" Zf Z<%oot tt ti Zi a fixeeR" %<t T —
yret 4 e'«— —et Z'e%—1f—" tTi‘et: tUnkeedistanceréchanyilortdéiecteur de
900mm environ a étéadoptée
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f ocet teo —fe'x"fo— "t tF Zit.. . Sfe—<Z27' toe— "tfZcext o Zifctt ti
de la température se fait alors de maniére indirecte par ajustement de la tension délivrée au four
pour obtenir une puissfe..t ..'*e—"@Z+34& f'ftetfe—& Zice—Feec—x eifte— 'fo
différents essais, ce qui entraine une variation de la puissance par rapport au calibrage réalisé
f fe— Zf ...fe f%oet tifeofced f —fe'x"f——"% oife— tre, . . ‘ee—3F “—1%
Cette température peuttoutefois étre recalée par comparaison du point de transformation A
efe—"% o Zifctt t— t<Zf-te°="% t— Zf,""f-'<"}4

”4C :t‘ T(01:t"0(‘o ""l'i.:t"%o(:t

T e Tt Zf o feo frecie tited %ot "F' 0t — —€FEn—"0 o —"
opérant cette fois avec un anglea ... ee—fe— f— Feo ete—"fe— Zf Z'e%o—t—" Ti'et:

correspondante H94]. A chaque distance interréticulaire d, correspond une énergie E.

Une anode en tungsténe est utilisée pour les essais avec un angle fixé a 18,25°. Le
diffractogramme enregistré présente un trés grand nombre de raies de diffraction (16 & 18 raies
—" . Sf..—ef tfe 'Sfete t— 1" 4 .1 “—<¢ "+t -—surledidsagf de— tie 17
Zif—e—toec—F "tect—1ZZ%t 'f” F8%te'Zta o t°7f-4 e f'f—<"Fefe— o |
of—Ztefe— v "fcfe ote— <tfe—<Tctte '—" . Sf..—et t1e 'Sfetea Zit "%
un nombre de raies de diffraction plus importantet T« ... e‘e <o’ f . — o—" Z1 Tt ef%t Tt Zi
sera réduit{95]. Des raies avec des facteurs de multiplicité éles/@moins sensibles a la texture,
sont également analyséd85]. De plus, les essasont réalisés sur des échantillons ayant subi un
Zcoof %ot £ZF .. =7 Zs—<t—F =" feoco—3F" ZiE T the te—"fco—te Ve

f e+=S'tF: T% tref%t t1 Zif—e—tec—% "+ect—17272%t 'f” Zf e 7t
développée au CETIf®5] et les essais pour cette étude ont été réalisés par leur laboratoire de
TeZced f '"E.cocte foe'Z—% foeete tf t— tref%t te— T+ Zi*"t "t t1 s7i

[1.5 Aimantation a saturation

'|'f_a_io(_¢ f + —+ T‘-ii ’f" T:to -:to_":to TTf(of."'_F.-.(JQo/mooffo_o_'”ifa_(‘a
f o2t $E ket fZA 2% co . f - ZifApfast<Z ——<Zcok ote— ti ..

Préparation des échantillons

fo . S fe—cZ7%ee ote— tk.f—tke " i f 4" Stetesont-polige tite <"
mécaniquement au papier SiC 600 afindefr—<"$” Zf ...'—...St ti'&>t+ £+ " Fe——F77%4
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Principe de la mesure

2. 8feccZZ%% "t " ef%oet—c 1t to_ '7f . [Figire220) duffisadiment fo—+ "<
puissants pou” “—3%t Zf ef——"f—<'e of%oet—<“—F e'¢<— f——tco—FTa ix..Sfe-

rapidement, ce qui engendre une variation de flux magnétique détectée par les bobines. Selon
Zifcofo—f—c'o tF Zit...Sfe—<Z7'v& Z2f "f"<f—-<e* tF "~Zmpdrtaf@oe+t—<“—1 of

:to -io_"io T'|'f(of._f_(‘o . of__”f_(‘- ‘o — + —+ ”ifZ(ui:to ° Z|f(‘l
cfrr—t f—frfed o—" Z% ec—% ti  tie fefrtc°"ied

Figure 220 ...S#ef Ti—e *<%[9f]+°-"1%

fo ofe—"Fe tifcofoofoco o of —c—"f—c‘e of  fotoe— o ZF """ ¢f %04
T— T3 Zf "177c—1 F- T— f7fotfrief6]-de o tf doif oZiff—<'o o of ——"f—c'e o}"f
directement proportionnelle au taux de phase ferromagnétique (et par voie de conséquence au
—f—8 tif—e—tec—F “—1% . te—<fe— Zif..<t”a

T "te—Z—f— tleex "f" Zf ecUoofe°—"1 te— —ehturgtidrt Afin d& fcofo—f—
LR L t——F TfZE—" e TUf—<te T Z—ect—f tif—e—tec—Fa —eF "2’
+—t efe—"4+ "f" —et f——"F —f. . Sec"—F t'c— 2-"f ——<«Zcoexta ‘—" ‘', -%
échantillons, la relation suivanteest ersuite appliquée :

/28y gh2u
B L sFm—aeo?QBU”q (2-2)
&0¢
Avec BDa Zf “Uf imcte T Z—et—f Fif—e—x4 80t 1 LYY e foS i E e a
ef——"f—<'e T feoo Z'l'i...éf.—<ZZ@?tﬁ—fraitbn"de”m&’rtbnsjtetddm la référence.
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Les variations mesurées par aimantation a saturation entre les échantillons sont donc
indépendantes de la référence choisie pourle.. fZ...—7Z t— —f—&§ tif—e—2ec—1ta 1'%t
de prendre une référence obtenue par une technique la plus précise possible, pour que les
mesures de —f —§ Tif—e—xqustas. ofcfe— teo Tco'F7ec's Titef %<t Fo— ... S'coct
référence car cette méthode est la moins sensible aux effets de texture pour le dosage de

77 f — « JOB} (ct. p.55).

ice. t"—c——1t e—" Zf «fe—"{tindépEndahte—ge—la‘ réfdrence et est prise
comme la moyenne des écarts types des différentes mesures réalisées, soit +0z8%olu en taux

Tif—e—xe<—ta

I1.6 Sonde Atomique Tomographique

f o‘o'r:t f_‘o(“_:t _‘0‘%0"f’é(“_i :to_ — e (oo_"_o:to_ Y ¢ ':t"1
Tifefp2y Zf of—<°"% o Zi2...8S3Z7% T% Zif—-'et& oFf "2 f " f—c'e % . ¢"—
réalisée pour pouvoir les analyser. f '"+'f"f—<'s f— Zi‘, et f—<'e tte .. Sfe—<Z7

réalisées au Northwestern University Center for AtomProbe Tomography (NUCAPT) a

Evanston,Etats-Unis.

Préparation des échantillons

Des pointes extrémement fines (rayons de courbure <50nm) doivent étre formées pour les
échantillons destinés aux analyses en SAT. lls peuvent étre préparés via la méthode FIB
(Focused lonBeam ‘— 'f” Zf “'«<t #Z2%...="'Z>—<*—tfta f "<t £Z%...-"'Z>—c"—1t

Les pointes sont préparées par amincissement électrolytigue de parallélépipédes de
Immximmxlcm® f~1 .. Tte o'Z——<oe tif..ctd "t7..SZ<¢ —F flo<tE fllx-
t1f ... «rchldrique/butoxy -éthanol (2%/98%) [97,98] &4 i+ ..Sfe—<Z27's E*—t Zt "@Z%F ti
ste—f%t TixZt..—"'Z>et fTi.. —et .. te—"1% xA97].(vOit fRigutee2.F1). <1 <o E>-
Tcoofmecto o— . fTeec™f T+ Zix...Sfe—<ZZ'¢a f"F... ...'e="@7ZF t— .. —"f
Zit..Sfe—<Z22's E—e"—ie Zi',—1e—Ie rayon—detcourburetestt de-quelques

nanometres.
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Figure 221 .. Stef t— e e—fY%d Tifece. . cosfofom £7F =" Z>—<“—F the comfe " fof

Principe de la mesure

ifefZ>ed "f" ‘ot —lec'—F fe'%”f'Sc<'—1 Loteece—F o ctecet” o
T4 . Sfe' Zfe fotete o Zf o f .t ti—e .. 8fe—<27ea ‘—" . ft7f4 21
porté a un potentiel élevé de plusieurs kilovolts (voifFigure 2.22) qui polarise les atomes en
e f Lt F— et —<— o ZF—" AT f—cte ot —e T et Ficiee e | SfT
Les atomes évaporés sont ensuite analysés par spectrométrie desse en temps de vol.
ifoeY%od' PtZ'e ZF1“—3F7 Foe— tece Zic'e —fe— 7§ Noh|FHgur& 2.22)7 lef » %o Z t
grandissement G est connu et la position (X,Yed atomes sur le détecteur permet de remonter a
Zf "tec—cte a tTfe f—tote tfoee Zix...Sfe—<ZZ'sd f —Fe'e tF ~7 '-

(voir|Figure 2.22) estfonction de la nature chimique des ions et de leur masse M. Les ions légers

auront un temps de vol court et les ions lourds un temps de vol plus long. Pour connaitre le

—Fe'e tF T0ZA& ZF T f"— fe— tTreex 'f" —ef <o’ —Zec's +Zdpparellct—7F ‘— |
——<Zcot f— "tlt—xt "t —fete—a t— Zif""2— Fe— tleex 'f”
tr—f..—Ft—"a o t1S "¢ t1 . fe <o’ —Zec'eed 2% ..Sfe xZt.. "< —% f
“fe, 2t —1F Z% L Sfe xZF . =<t —F i 2 LR e AT [k e ot fet et
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Figure 222  "ce...<'F T3 "o —ctestete ti—et otetd fotec OO —‘e ‘%" f S —1

follecmcte Tt Zico fo— t1 Zice e—" 74 tr—t..—f—" t 't et—& 'f" -
Tfete_f" o Zf Tecmcte Sit. . 'fce Zif-'et o Zf e— "f..t t% Zit.. Sf
fefZoef Fo """ teti—"4 <Z fo— 'teec 7% ti', -eh8D duvelunietanalysé:” — ... —<‘e

Conditions expérimentales:

Les mesures en SAT ont été réalisées sur un appareil LEAP4000X Si, de la marque CAMECA
aune température de-ttrt f "t .. —et et %o<F tice'—Zec'e T+ ur’ fT— —ef “VE"—
de 250kHz. Cet instrunent utilise une électrode locale et des impulsions lasers avec une
Z'o%o—t—" Ti‘et: T3 uwwee Zfet” "7 ecececet” Zte "A001ks T T —'—-
Trootte ‘ —Foe—te te— t—t —Vfe—tte o Zifctd tT— Z'%c<...<tZ txtcz uéa

Exploitation des données

Les données de SAT peuvembotamment servir a déterminer la composition chimiquedes
fr—c..—ZFe o TfU—<" ti—e Scoe—"%"feet TI "'Scoc—x ‘— ""'Zc%o"feet &
mesurer un profil de composition moyen perpendiculaire a une interface. Pour ce faire, un seuil
de composition doit étre établi au préalable. Celwii permet aZ ‘s ti‘,—fe<” —et o—""f . F T
concentration. A chacun des points de cette surface est associée une normale, selon laquelle un
profil de composition est déterminé. La moyenne des informations obtenues (somme sur tout le

volume analysé), pour chacun des fxe—e t3 Zf e—""f..f F- —" Zifeete,Zt ¢
Th—F7ecottod tTleet fcooc fo.. .. S f— U7 tE e te—lfo<'e o —Uf

définissent (voir|Figure 2.23).
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Figure 223 xfZcef—c'e ti—e ""“8<%o"foef fo

Frietfe—a —eF tie Zcoc—feo tt ZifefZref Feo ofett ftect—% fte- 7
différent des particules et de la matricfl01] & Fe T<"F...—<‘ee FTI£7f """ f—c'e of efe— F'le |

mémes pour les deux phases et vont conduire a des aberrations de trajectoires. Des atomes de la
matrice peuvent ainsi étre inclus dans les particules (vtiigure 2.24). La prise en compte de ces

aberrations ne modifie que peu la concentration des particules, moins de 5%latif pour des
fr—<...—ZFe Tfee tEe f.. <t”q102].ta fecthiquéSde IaBonde atomique reste une

—f. 8ot —t —7Ce i cof fTE.. —ef 17F—" FifeT<"'e rarsT e—" Zf

élément103].

Figure 2.24 Représentation schématique d es zones de recouvrement particule/matrice sur le détecteur en

.:.Ti f_‘.(u_:t Th__ " o 1111.“(1(_1 t)f._ e ---éf., T-I-iv'*fxxnf_(x: 12_. ivz:t~i u_:t Zf
—e Mk L e—x TR —e L Sfe’ FTTETf <o "Z—e "f[IOY)—F Zf of-"c..F F
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[1.7 Diffusion de Neutrons aux Petits Angles

La diffusion de neutrons aux petits angles (DNPA) est une technique particuliérement bien
fTf =% © Zf . f'f..—x"cof—c's The "fr—c..—Z%te o Zit. . SHGOL T ofe‘ot—
comme rayonnement diffusant présente plusieurs avantages. Cette technique est non
destructive, et permet une analyse quantitative moyennée sur un volume de matiere de
quelques mn#a £ “'Z—ef tifefZred Fe— tfre. cie 'Z—e . testifle—te— .. ‘e’
analyse en MET ou en SAT. De plus, les neutrons interagissent avec les moments magnétiques
U de Tf" Zte f—tete L f “—¢ 'fef-4 Z'"e"—3F ZitE't"cte. .t Foe— "HfZc
une analyse séparée des inhomogénéités magnétiques et chimiques podes matériaux
ferromagnétiques. Les expériences de DNPA ont été réalisées au Laboratoire Léon Brillouin
(LLB) du CEACNRS a Saclay.

Préparation des échantillons

Les échantillons doivent étre assez fins pour recueillir un faisceau de neutrons diffusés
fe—Feetd >'<“—toete—A ZFe .. Sfe—<ZZ'e ‘o— tTie fcofoocios Fite ¢ e s
épaisseur comprise entre 0,7mm et 1mm. Les faces avec les plus grandes dimensions doivent
2_mt VfUfZ7°7%e te—"t $77%e foco tite—c<et” fiparlEbneutrerss 7t "7 et -

Principe :

La diffusion de neutrons aux petits angles consiste a envoyer un faisceau monochromatique

et collimaté de neutrons sur un échantillon. La distribution du faisceau diffusé est mesurée dans

un domaine de petite ouverture (envirm 5°), comme schématisée dans |&igure 2.25| La

direction de diffusion est caractérisée par le vecteur de diffusiodd T+ cec 'f” Ziz"“—f—<'s &

CEREC!

a

ML (2-3)

AvectaZife%oZt t1 t&Zf£ L w%d—1Ft—" Ti‘etta
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Figure 2.25 Schéma de principe de la technique de DNPA sous champ magnétique

La diffusion desneutrons par la matiére résulte de deux interactions distinctes, liées aux

caractéristiques du neutron :

- Une interaction nucléaireentre le neutron et le noyau des atomes. Cette interaction est
caractérisée par un parameétreb, appelé longueur de diffusiord Z “f"<f ti—e £Z+ete—
Zif—="%14 ofce 2% 2f8fn—1Z “TEflkce—1"f..—<'o Z% "fet <ottt tetf
de diffusionq.

- Uneinteractionmagnétique te—"3 Zf e‘ete— ef% ot —<“—Ff t— of——""e¢ £ . f
qui dépend du spin des électrons des couchawmn totalement remplies. Du fait de la
nature électronique de cette interaction, elle se traduit par un facteur de forme

magnétique, qui varie en fondbn de g, a la différence des longueurs de diffusion

nucléaire.

Tfo.<F” £——tFTcx —foe— L fee—c——F Fi—ef of _"c..F "F"" ' ef%oet—c"-
(nucléaire et magnétique) sont observées pour la matrice. A contrario, la majorité des précipités
(SI|eSéZi'i°—° A:tn :t_ '(---.:tz .1: o‘e_ :f. :t. imeren iy mi (.,‘”_f._i .:t

Zicomt fomc'e e ZEtftA

“co TR ek fUE” Zie Lte—T¢(,——<'ee o—  Zxfc"te f— of%oet—<“—1Fed Z)
of—e —eo . Sfe ef%oet—c"—1 of——"feJdesfmomehts magnétiglies- dans la

méme direction (voir|Figure 2.25). Ainsi, la contribution magnétique est nulle lorsque le vecteur

de diffusion est paralléle au champmagnétique f Z*'"s “—i3ZZt fe— ofScofZt tfee Zf

perpendiculaire.
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Procédure expérimentale:

te £8 +7c¢te. Fe T4 ‘e k—% " [ 7 <o tRAXY>-(OiTFigure2726) s Afin-
T . —=""¢" —ef %ofeet x—tet—%t T— "H..-F—" ti'etia TE—S5 ..'e7<%
Tee—fo e Tx—F.. . —f—" +...Sfe—<ZZ'« t1 te £— wed '*—" tTie Z'e%ho—1—
9,6A. Avec ces configurations, la limite de détection correspond a.4&=1,6nm, soit un rayon
scocefZ Tt fr—c..—2% fefZrext Tt Zi'"t "t t— efetec—_"% " Fte "fr_c..
détecteur de type BE, avec 128 x 128 cellules de % 5mm?2 permet de mee —"3” Zice—Foeoc—=

diffusée. Un champ magnétique de 1,4T a été appliqué perpendiculairement au faisceau de
ef——"fee coctfe—a f tT—"xf The [t —coc—clee oix—fof T “—F7%—1%e o
utilisée et le traitement thermique des échantillonsanalysés.

Figure 2.26 Schéma de principe du spectrométre PAXYdu LLB utilisé pour les expériences de DNPA [104]

fco—teec—t tF t<¢ " —ecte ote—"xF . '""1e’ " etons regres paychadline ' — Z e«

des cellules du détecteur, rapporté au nombre de neutrons incidents. Les cellules sont repérées
par leur couple (x,y) auquel correspond un vecteur de diffusion g. La premiére étape du
traitement consiste & regrouper les cellules, e ‘e ... —<'s T+ Z1if « %0 Z facuidefck Dansele’

wfe Tt e =Tte fecot="te L fe tF Ziz——TF & Z% "t%e " —'tefe— te-
partie des cellules, appartenant a des secteurs angulaires précis. Afin de séparer les
contributions magnétique et nucléaire, tout en gardant une bonne statistique, un premier
regroupement est réalisé suivant la direction parallele au champ magnétique et un autre suivant

Zf Tt —cte "t tetc . —Zf<tA o—" tie of ...—1@uustﬁefun"¢- Tite ¢

exemple de spectre brut obtenu par DNPA, ainsi que la sectorisation effectuée.
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Figure 2.27 Spectre brut de DNPA obtenu sur un échantillon sous champ magnétique saturant

Le signal brut comprend la contribution du porteéchantillon, ainsi que toutes les
LtemT i ——ctee 'St te_te f— o St Fe_FeBF Y i TVIfilagE .. T ...«
F— f—38 .. fetc—cioe £ H"cotoe—fZF el Tco—feoc—x ofe "% oiFE V<ot fZ 7o

N S@N

— = 2-4
E&e@gu aEJﬁ&w (2-4)

tgeaal %& A—OJGNIJdéEI @

Avec %&; L O:4;' :4;5¢%
Ou 6 Npet Agy ... “""Fe' et te— "Feo'f . —«"Fefe— f— “f. —F—" TF —"feeeceec’
Tt Zix...S fext?ZZ BEf » %o 4i& adadpoditton de lacellule' & Zit " "«...f...«—x Tte . TZ7-
détecteur, O:4; le flux de neutrons incidents, 5la section irradiée et +4¢pla contribution du
porte échantillon. Enfin, les sections efficaces de diffusion cohérente (coh) et incohérente

o '8 T et Tt “Z_—et t1 z'w_r...éfﬁ@?p&ﬂ-&eesuevblmetimdi’éf"

La détermination de la section efficace de diffusion en barn et non plus en nombre de coups,

— :to o(.(o(ofo_ Z:to :t”":t_"o T_ia . Z]If”f"i(ZZf%oié o'|'¢'\'\:t“___:t :t
porte échantillon est supprimée, le signalricohérent et les contributions autres que celles des
"Mt c—%e e'e_ +7cecorte f— Zico—Ffeec—t foe—  fZ<¢,"+xFA T —"fc—tetfe

Pif ot o Zico—topphequef Zc, £

E ‘*é+aaUa
GNU HAOJ GQLaaUaHAc_aaUa

BrpeU = tUxg

6N dlAirgaub Byxg

ok (2-5)
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Avec Apgedyit feeet—" t1 '768g¥sdnffactedr—de transmission, le vide est pris

commetémoin[105].

Pour chaque échantillon, la courbet, s k. B: M est obtenue. Cette courbe est modélisée par
la suite pour accéder aux grandeurs liées & f tce—"¢,——<'e tte —fcZZ%e T% "f"—c...—.

nombre de particules par unité de volume.

Exploitation des données

La premiére hypothése concerne la distribution des tailles de précipités qui est supposée de
type gaussien autour de la valeur moyent & ‘—” Zfe of—x"<f—8 "f" " e f%oet—<“—Ffef

diffusée est la somme des deux contributions, nucléaire et magnétique. Cette derniére est

fecer=""24 "—co*—i1Z27% t+ 1 entretles/ difectiordst du vecteur de diffusion
considéré etdes mome —e o f %oet—<“—Fe The f_refed ‘"o —T—ef Dx4:ebt,——<‘* %o
Lteect 4T Zico—Feec—t T —ett it . "c— &

i) D480 M@ 4

+MA; L Bke€@o ok 6% 0 O B0 T 02504 (2-6)
4 7

Avec:

. D4 L= AaTEEEe" ¢ (2-7)
6 6 -

8 le volume de la particule,
- Rla fraction volumique de particules diffusantes,

- (:Ma;est le facteur de forme qui dépend de la taille et de la forme des précipités,

- ¢(ececAt ¢€xoles contrastes nucléaires et magnétiques.

Les contrastes nucléaires et magnétiquesont définis par la relation suivante:

>a\-- A >a\--, A
(;eOEOLi: CeGEOU (2-8)

CeCeQ%EOd- %g F%Q

Ou >#% est la longueur de diffusion moyenne nucléairel¢s valeurs sont tabulées)dans la
littérature [106]) ou magnétque et I%"Z le volume atomique moyen des précipités ) ou de la

matrice ().

o Zif,ete.d TT .Sfe ofY%oet—c —1F TE—2"<E—"4 Zf T —ecte of %
"t fe..8Fta Zif ' Zc. f-c's ti—e ..Sfe ef%et—<“—% o—"(Selfaste— "7
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etefe—e of%oet—c“—Fe Tfee Zf e2¢f t<"f..—<'ed £ Abhsi, lbrbquedet” Z7if %o
vecteur de diffusion est quasiparalléle au champ magnétique appliqgué £0), la contribution

s f%oet—<*—1F Fe— o—77%& —foetce “—itZZ%t fe-pergehdicfildite. tfsee Zf Tt
co—Feec—te t<"T—exte Tfee L Sf.—eF T fe t<TF.—clee F—"TFe fZ'7

L B0k €5 0® EUY :M (2-9)
+L B eolM (2-10)
footem?c ——c'e of%ost—<“—F tee Tleetd 'f Zico—Foeec—t of Bood—c“—]

71 o<%oofZ "fUfZ2°7Z% =41 f— e<Y%oofZ 't " Fetc..—Zf<"f =Nt 4 ..f “-

eod- fasF + L Be€Eo(:M (2-11)
‘=" f-—f 2-—T1& Zf —fc—Fete— tEe FTreerfe foeo T fZcex o
Ti'"c%oced of%oet—c"—ta o—< fo— ZiS>''=8°et tFe U —"'—e of%oot—c"—

sSupposés non magnétiques et agissent donc comme des « trous magnétiqguesamsda matrice
ferromagnétique. Dans ce cas, le contraste magnétique enteematrice et les précipités est égal

a la densité de longueur de diffusion magnétiqgue des éléments chimiques constitutifs de la

matrice (relation|(2-12)). Autrement dit, la fraction volumique de « trous » peut étre estimée

sans avoir besoin de la composition chimique des précipitéen entrée (détermination

expérimentale toujours délicate).

YN
% od FFI & G (2-12)
¢

La longueur de diffusion >£ aept définie par:

. o M
Sa L z (2-13)
2001 EyT P o

~ Lus A6 .
Avec Ule moment magnétique du neutron, Wvé\ql .

% ZF Tf>te L Zfeect*—1F ti ZitZt
[105,107] et &le moment magnétique moyen des atomedPar ailleurs, il est important de

!n:t..l.n:t :t. ...",—i Z.I.:t.'w(n‘..:t.i._ f_:.(u_:l:é ,_(.“—T(Z :t‘—”fA.:t T:t.
magnétique résultant de la matrice. Ainsi, dans la relation suivante, loment magnétique

moyen est calculé tel qu¢108]:

66



Ce—"@ZF tEe " Vck—de ok L f e —$ MBAYpErild maittise db Sawmierostructure ‘
f_ ...L_'H. T_ _”f(—i.i.— _S:tn.(u_:l: Tf.. Z.I-;y_(u_:t _’_If-;'lz
@a
58 & gE— . % 2-14
ag. a; g @%QJ ( )
Et:
Ty
0, -
O L TET o (2-15)
OUT...""te' et o Zf .. ‘e’ ec_c's f_'ec*_Eiand ta ridtics +Danse cas de la

nuance étudiée, la relation devient

@ a @a @a @a
88 87 oE ¢4 pc Y E ¢A oy Y. E—,. % E—, Y E— % aiE—, Y%, (2-16)
¢ D COQCB/QU 6(,Q?/a9a @% 2] @%/i) @%éQa @/EéﬁEa
Dans cetterelation, les effets du nickel et du cobalt, qui sont des éléments ferromagnétiques

sfe— teectE"te o Zifcett t& 2w c Bt <Ay, 3108] du moment magnétique moyen
dans un systéeme FeNi et FeCo, ce qui permet de corriger la résultante du monm¢ magnétique

cocmcfZtetem T— "7 7 & —ced ZiteT<"tesfedes fotec'—% the xZxef
propriété ferromagnétique est également pris en compte, en considérant leurs contributions

et «t—1Z27%e o—" Zit"'Z——<'e t— o‘etes codffibients— isbus det " a
<o T< <t —1F T < T t of X%@ﬁt sk T

divers travaux réalisés sur des alliages binairepour le molybdéng109], le chromg110], le
vanadium[111] et le tungstend109].

f = fc—tetem the tleexte T Leece=t te Zi[(ZBYEA0 - THe T

(2_11) f~i Z:to T‘ociio :tg'i"(o¢o_f2ioé f_ o‘):to T|_o¢ o(oeo(of_(‘o T

P f = o Zif<t: T— Z'%o<..<tZ of%f f— Ti—e Z—%oce T£7$2' "% *f

Les paramétres ajustables du modéle sont alors :

- Le rayon moyen R, et la forme des particules (sphérique ou elliptique),
- La demilargeur a mihauteur dR de la distribution gaussienne,

- Un terme indépendant de la taille des particules, noté C.
La fraction volumique de particules est ensuite estimée, a partir du facteur:C
f Pour le signal perpendiculaire au champ magnétique

Yo L B:é€@eok ko0 (2-17)

f Pour le signal parallele au champ magnétique

%4 L %(',égé(")rg (2-18)
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fooi—" 2% <%oofZ ti'"t 4 of%oet—c"—1

%eod Bé€rou (2-19)

if'"°e S10N A Zéritude est estimée & +15% sur la fraction volumique et +10% sur

le rayon moyen.
[l Simulations thermodynamiques

e . fZ..—Ze« T Zit"—<Zc¢,"t —St e trefec —F ‘e t—t "% fZcote f°
afin de comparer les données expérimentalesvec les prédictions thermodynamiques. Ce
Z'%<...<tZ f £—% T+x7£Z % o 77 ee—c——— >f7 11 [112] & permeblet Tt
calcul des diagrammes de phasesle nuances de composition complexe. Il est ainsi
particulierement utile pour décrire la précipitation dans les aciers et le type de carbures
présents en fonction de la température. Une ddamnites de ces simulations vient cependant du
fait que les calculs issus de ThermoCalce: '"+"'<te— “—1f Zfe 'Sfete ""tefe_te o 7j
thermodynamique. En effet, méme aprés revenu, a la fin du traitement thermique, les phases
déterminées expérimentalesfe— ot e‘e— 'feo ' (E‘—"e . FZZ%te .. ""fe et fe—

thermodynamique “—«< eife— "feo feo . "% f——F<ce—-4a

De nombreuses bases de données sont disponibles en fonction du matériau étudié et des

phases qui le constituent. La base de données TCFE3 a étésdtd pour cette étude. Les bases de

Tloetdoe ote— <te flrfl—xFe —" ZifeflZret tI Zf —Strettrefect—t
Ltettec—cteoe FifZZ<f%ote Zcoc—Fe ' Fe tTApleau2eb)f —5 f...<t7e T
Elément Max Elément Max Elément Max Elément Max

Al 5,0 Cu 1,0 Nb 5,0 Si 5,0

B Traces Mg Traces Ni 20,0 Ti 2,0

5,0 Mn 20,0 @) Traces \Y 5,0

Co 15,0 Mo 10,0 P Traces W 15,0

Cr 30,0 N 1,0 S Traces Fe >50
Tableau 2.6 Concentrations massiques maximales en éléments TifZZ<f %ot eeefottte ' —” Zi——<Zcof—<'e

de la base de donnée TCFE3113]

‘" Zfe L fZ..—Ze —St e trefect —te e  fVefe— 7f ecof fe o7 —_«
imposeée, ... T-Bedire que toutes les phases (austénite, ferrite et carbures,k) sont susceptibles
de se former. En revanche, pour les calculs concernant le revenu, seules les phases déterminées

expérimentalement au revenu sont conservées martensite, austénite, carbures MC et
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cémentite. Ainsi, les calculs ne sont pas affectés par des phases qui seraient présentes a
Z.I.i“_(z(”":t .f(. Y ¢ o:t .:t A‘".:t._ ’fc re__" Z:t. _:tO’O "':t ’1¢~:|:.— (0~:t.—(

IV Mesure des propriétés mécaniques
Les essais mécaniquestalisés sontdes essais de microdureté, traction et résilience.
V.1 Microdureté

Les essais de microdureté consistent a faire pénétrer un indenteur de forme pyramidale,
7 Zf T—"t—% <..ef"ed tfee Zix...Sfe—<«ZZ's ot—e —of _F"—fcof "7,
dureté Vickers (HV) est donnée par la relation suivan{é14] :

*8Lsz’1wvHrésrt—(@ (2-20)

Avec (la force appliquée et@Z f T<f%o‘'efZt T3 Zite' "tce—F "> "fectfZta

f oec..” ' t—"3—% tF ..Sf"—% +..Sfe—<ZZ'« [ £—% o'>feet} o7 yr o
statistique suffisante. Les essais ont été réalisés en utilisant une charge de 300g et la grandeur

mesurée est notée Hys.
Un microduromeétre Buehler Micromet 5104 a étéautilisé pour les mesures.
IV.2 Traction

To deofco T —"f . —c'e em t_t "t fZ<eifeZid o f ot 70t ‘Fec b o7

éprouvettes cylindriques. Deux géométries ont été utilisées

- Longueur utile 56mm et diamétre 11,25mm,

- Longueur utile 40mm et damétre 7,98mm.

Tioof( :to_ ”ifZ(oi ° _:to’i"f__”:t fo"(fo_:t fN:t — e ’(Z‘_f%oi T:t
une vitesse de déformation de 0,005miA E—e“—1ie s&u”™ tF T 7 ""ef—-c'eq1l’'—ce TF |
E—e"—ie "—'——"F8 ‘—" Sf —1f .fetc—c'e —fe—+1A —"'ce Foefco oo "

Ces essais permettent de déterminer les grandeurs suivantes (Méirgure 2.28):

- f "teco—foe . f ofScefZt o Zf = f..—<'*ad <40,2% dE flétormatioh TixZ fe—
plastique, Rp0,2%;
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- T o't—Z% ti ‘—e% f''f te—a ote—"% "f” Zf "Feo—% tiees..'—",Fe
L te—"fce—te Tt srr f f— suwr fa 1 edriveatohndl $ ést-edleulé a
Zifett t3 Zf "'re—=Z1% o—<"fe-t
. 4lra” 901
Yﬂﬂ'—féﬂﬁ " ( )
- Ladéformation @ Rm, correspondant a la déformation au mamwum de contrainte.
Figure 228 +—f"ecef—<'e TFe %" fetFt—"¢ ... f"f . essailetraction & paitir-desla courbe
expérimentale
IV.3 Résilience
Les essais sur mouton Charpy ont été réalisés dans le bidg comparer les énergies de
rupture par choc du matériau. La quantité de matiére nécessaire pour des essais de ténacité a
et —<— o Zf "kfZcof—<'e titeofco T "HecZcte. . f feo "o —<te the —7"fc
étude.
iteefc Tt "+ecZsimilable & un egzai de flexion trois points dynamique. Le pendule,
T ofeed .tee—Fa& fe— ZY.. St Ti—ef Sf——F—" Srad ixte:"%oct ox.. toof
est obtenue en mesurant la hauteur h a laquelle le pendule remonte apres la rupture de
Z i + ntil®rf (voir [Figure 2.29). La résilience du matériau est ensuite déterminéenerapportant
Zitet " %o<t fLf" AR T2 "ef—c'e t— Zf "—' ——&dcdutsdeiZifesfda =t-" Zf

surface rompue. Trois éprouvettes sont testées par condition.
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Figure 229  "<o..<'F T— %ot'et—"ct T3 ZitefflB]T+ "tecZcte.. ¥

Les éprouvettes utilisées sont des éprouvettes normalisées de type A (vgtigure 2.30
T+, 7<% tfee Zi tua

Figure 2.30 Géométrie de |1+’ "' — "~ $Ghafpy A pour des essais Charpy V

Les essais ont & réalisés a température ambiante avean pendule de 300 J, de la marque

Amsler. Une partie des essais a été réalisée avec un marteau instrumenté. Ces essais permettent

de déterminer les énergies élastiques, plastiques, de rupture et totales (Vdirgure 2.31).

Figure 231 ‘—",1 Ti—e Feef<insBynienté etla détermination des différentes énergies
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V Programme expérimental

(v vxtietrd f—8  EF..-e

t3 Zit—-—t1$a tit-

réalisés, couplés a une analyse microstructurale et des essais de propriétés mécaniques.

_"f(_:to:to_o _éi'

La caractérisation de la microstructure se fait en fin de traitementhiermique, aprés revenu.

Dans le cas contraire, cela sera précisé dans le texte. Les parametres modifiés pour étudier

Z.I.(.Az_:t.”'i +— _"f(_:t.:t._ _éj;".(“_j: o« " Zf ° < ...

les objectifs et essais associés sont décrits dangTiableau2.7

Figre232/et—"1 o e—

Figure 2.32 Modifications des paramétres du traitement — St ec<“—% e—foetf T " —" £——t<t” Zico ' f...— o-
microstructure

Les paramétres de la mise en solution sont modifiés pour étudides effetssur la fraction et

le type de carbure nondissous ainsi que sur la taille de grais (voir [Tableau 2.7).
i [ R f—ctee e Ve " f7Fe of Tte— fle |

Les

E—e"“—ie Zix.. St

température Tintertraitement entre la trempe et le traitement par le froid sont modifiés pour
---f”f---_i”<.¢" Zf _Hf.."l”.f_(t. .fn_:t..(_(u_:t :t_ _.:t iN:t.__:tzzi o _

Tableau2.7). te¢ —1...Sec“—te TF ofe

—"% T3 Z'[f_o_io(_:t efe_ Tle . —"%e (o

traitement thermique. Enfin, plusieurs temps et température de revenu sont réalisés pour

décrire la séquence de précipitation au revenu @ir

précision par des grands instruments étant donnée la taille nanomeétrique des précipités.
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f_ . _n. T_ _”f(—i.i.— —é:t".(“—:l: Tf.. Z.I-;y_(u_:t Tlf”z‘
3 Gamme Nombre de ] ~ o
Etapes o ) Essais associés Objectifs
étudiée traitements
o MEB; DRX; DRX fof..—x"cet” Zi:
Recuit (livré) / 1 )
synchrotron de la microstructure
Dilatométrie ; ATD; 2—— 1<t ZirZ-
Austénitisation 870°G1100°C 5 Dissolution ; Taille de les carbures non dissous
grains; MEB et la taille de grain
Arrét trempe/traitement 5min-14jours ) R Etudier la stabilisation
) 6eth Sigmametre; MEB; DRX .
par le froid et 20°G100°C Tt Zif—o—%e
1h-8h Décrire la
) ) Dilatométrie ; ATD; ]
Traitement par le froid et 6et6 _ . transformation
Sigmametre; MEB; DNPA N
20°G -196°C martensitique
Dilatométrie ; .
. Etudier la séquence de
) Sigmametre; MEB; MET; o
15min-500h et précipitation au revenu
Revenu 1let15 DRX; DRXsynchrotron ; L
50°G650°C o et la précipitation finale
DRX synchrotron insitu ;
obtenue
SAT; DNPA
Tableau 2.7  Zfe titeefce T3 Zit——1t The £ 7 Z——coe oc e " fZFe f— ' —"e¢ T —

la nuance M54®

Les essais de caractérisation mécanique se font également aprés revenu selon différents

traitements thermiques schématisés sur Igrigure 2.33let présentés dans Ifrableau2.8

Figure 2.33 Modifications des paramétres du traitement —Sf”ec¢“—% e—foetf T ' —" £ ——1<&S Zico ' f...— o—
propriétés mécaniques
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Ces essais permettent de caractériser la nuance M54t seront reliés aux résultats de

caractérisation microstructurale.

) Gamme Nombre de ) ~ o
Etapes o ) Essais associés Objectifs
étudiée traitements
Palier 20°G600°C 2 Traction Etudier Zice " Z —to.
i ‘e chat 5°C/min- , . carbures non dissous et
itesse de chauffage ] raction ; ;
30°C/min de la taille de grain sur
les propriétés en
Austénitisation 1020°G1100°C 4 Traction traction
Arrét trempe/traitement 5min-14jours ) o
] 5et3 Traction ; Résilience [ f..—x"cot” Zi
par le froid et 20°G50°C
t— —f—8 Tif—-
) _ 1h-8h et 20°G - Traction ; Résilience; les propriétés en
Traitement par le froid 6etb ] ] .
196°C Fatigue traction et résilience
Identifier les étapes de
50°G650°C et Microdureté ; Traction ; précipitation au revenu
Revenu ) 19et1l oo .
15min-500h Résilience et la stabilité des
propriétés mécaniques
Tableau 2.8  Zfe Titesfce the " Vck—de ok foec —Fo o—Tfoe— t< "k"fe—e —"fc—fofo—e —§¢
nuance M54®
:t. 12],_-.. T.I.i..f(. Ti_f(ZZi. 1o om Sfu_:l: :fn_(:l: T_ _nf(_i.i._ _
Annexe.

VI Synthése

La caractérisation de la microstructure ded nuance M5# est réalisée par le couplage de
techniques classiques et de grands instruments. Toutes les techniques décrites permettent de
couvrir Ziteete Zinvéstigationsnécessairesda t1 Zi+...StZZ% of ..7'e ¢ —1F o Zf "%
f—tete f— ... ALE".. % T[Figlire2.34).
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Figure 234 2..St77% tice Fe—c%of—c'e TFe t< "2 "Fe—te -1 .. Sec“pldoe £§ " cofo—fZFe o

“co FE f—fe—c"ct” Tcotote— 7% —f—8& tif—e—tec—F14& tie ofe—"1Fe Tif
également effectuées. En effet, les mesures par DRX ne donnent pas des résultats suffisamment
i <o T Tof ZFe ' —" 7% t'ef% T t1 Jdefcettefamile-t T fee Zfe f...<F”

Te " ct—xe ot fec*—7Fe Phomtichractériséew quasi systématiquement en

traction et complétées par des essais de résilience pour certains traitements thermiques.

Des traitements thermiques sur mesure ont donc été mis au point afin de contréler les
variations de microstructure introduites et mesurer les effets sur les caractéristiques
ot . fect—ted T, ELT..—< TcofZ FTe— tTI .te-"@Z1" ZiFefféreriteac—"1Fe ec..
+..81727%e t— Zico'f..— tE ZE—" Tfrcfoc'e e—7 Zfe TUUVC(hk_de ok fe

préconisations complémentaires de traitement thermique améliorant la stabilité des propriétés

mécaniques (voifFigure 2.35).

Figure 235 ...S+tef tf Zit——*1% T3 Bf s—fe.. 3 wyv
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Chapitre 3 Influence des conditions de traitement thermique

sur la précipitation de carbures

foex'—Fe .t TF "k c—f-<te FThe L f7,—"Fe efefex_"c" —Fegq T
compromis de propriétés, est décrite dans un premier tempd.es particules durcissantes seront
ensuite étudiées plus en détails, aps un cycle complet de traitement thermique, et comparées a
o YZZFe tete—Fe Tfee Zte o—fe te tf Zf e2ef "fecZZ71A o <ol ZiceZ-
en solution et du traitement par le froid sur les carbures de la nuance M84est présentée.
iWET..—< tTF .t LSfl="1 fe— tf tx."<"f Zice"Z—%et tT— 5.2
précipitation de carburesafin de contréler et de maitriser les propriétés qui en découlent.

| Identification de la séquence de précipitation au revenu

Le revenu est décomposé en plusieurs étapes qui sont bien identifiées dans la littérature
=" i f—="Fe o—foete Tif L cFm dAfif=FoeedsFE T faBS ek . foecoote oce fo
former la précipitation responsable des propriétés mécaniques souhaitéest ainsi mieux la
e @7t7A L F——f ext—fe f TE UE . Cc—fo<te ek Feec—F Ti2-"F <ot
M54®, notamment en raison de la présence de plusieurs éléments carburigénes dans la
composition chimique.En effet, en fonction des éléments i f Z Z < |gSsteimpératures des étapes

de précipitation au revenu peuvent étre modifiées de facon trés significative ou des étapes

peuvent étre supprimées Delagnes et aJ20] ‘e— fceec oce Feo +"c¢tFe .t “—3F Zift
TifZ—ecoc—s T foe —e -F50CHI 406MO-11%Ni décale la précipitation des carbures
defer,vi<"t Zf e—"""cetd f— '""""<«— ti—eI T:GNjEAl Ceite.mbdififationsde

la précipitation améliore la ténacité car la cémentite fif %o < Z <o fe—1 oite— 'Z—e ""xefe_14
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Plusieurs techniques sont couplées pour mettre en évidence les changemedesphases, et

la nature de ces changements, au cours du revenu (Mdiableau3.1).

DRX
Analyses  Dilatométrie MEB Dureté Résilience
synchrotron
Brut de trempe, 50,100,
Brut de
Brut de 150, 200, 250, 300, 350,
Trevenu (°C) _ _ trempe,
In-situ In-situ trempe, 150, 400, 450, 480, 490, 500,
pendant 1h 150, 350,
350, 550, 650 510, 516, 520, 530, 550,
516, 600
600, 650

Tableau 3.1 Analyses mises en place pour caractériser la précipitation au cours du revenu de la nuance

M54e
T "Ufect” ‘——«Z ——<Z<ox feoe— Zf t<Zf-tex—"cta te .. f",—"fed Zf
constituent les différentes phase ti—e f...<%” A ‘e— —'—e The T'Z—efe ftect—1Fe
“refocte ti—et tE . fe 'Sfete Foedotet T f Tle.. —ef L te—tf .o t— —

sont ainsi identifiables par dilatométriesur la[Figure 3.1| Z*"e¢ ti—e "3 fe— o w1 ece ti—
+ ... Sfe—<«ZZ'e frfe— o—, < —eof scef teo o'Z——c'e o srxrt sS4 —ef —"te'f
par le froid a-75°C/2h.

Figure 3.1  +£7"<"+3F teo "o —c'e T Zf —fe't"fo—"t t— ec%oofZ Tt t<Zf—‘et—"¢t f— "t %
échantillon de la nuance M54 @© trempé standard
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e et v f_fetes _SE et % tfee ZiV—*—% Tif

o Fifomt —f" Zhe o temUfmctee fo tZfofoc'es et " xte to tZf

T(oo‘z__(‘i Té_f_ao:ta Z:to ~‘2_0:t0 f_'o(“_io T:to "'(AAi":l:o_:to ’gfo:to ‘o —
et f e e fe_t

Bourre
o7 he (3-1)

Avec / le nombre de motifs par maille et# Z 1 o*e, "3 Tif—‘efe tTfoee Zite'° ... .. ‘eects

Les parameétres de maille, nécessaires au calcul du volume de la maille, sont mesurés par
---‘.Ni._(‘..izzi v m Zf .fu_:t..(_:té Z]c '\inn(_i :t— ZTf—'—i'(—:t i—
carbures. Les paramétrse de maille des carbures MC sont mesurés sur un échantillon normalisé

et recuit et ceux des carbures RE€ sur un échantillon revenu.

Carbures
Phase Martensite Ferrite d_e . Cementite Mo.C Austénite
transition (FesC)
tFex 4C)
Volume atomique théorique @3) 11,812 11,710 10,71¢c 9,64¢ 12,40d 11,290
Volume atomique expérimental £3) 11,89 11,84 / 9,56 11,94 11,49

10,8.106 12,4.108 / 8,6.10° 7,8.10% 18,4.106

Coefficient de dilatation C") [116] [117] [118] [119] [116]

Tableau 3.2 Volumes atomiques théoriques et expérimentaux et coefficients de dilatation des différentes
phases présentes dans la nuance M54®

Les variations de dureté et de résilience présentent également plusieursrzes en fonction

de la température de revenu (voilFigure 32). i<e"Z—Fe.. % Tie Tt "x"te—te 'Sfeto

propriétés mécaniques a déja été traitée sur certainasuances proches et peut ainsi corroborer

les analyses en dilatométrie.

a:a=2,86%0,015 x %C et c=2,86%0,115 x %(160]

b: Parameétres de maille tirés d¢160]

¢: Parametres de maille tirés du Smithells Metals Reference Book, Eight edition

d: Paramétres de maille tirés de la fiche JCPD®@°035-0787 pour un carbure MaC hexagonal
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Chapitre 3: Influence des contions de traitement thermique sur la précipitation de carbures

(a) (b)

Figure 3.2 Evolutions du niveau de dureté (a) et de la résilience (b) de la nuance M54 @ en fonction de la
température de revenu

A partir des différentes analyses, les étapes du revenu de la nuance Msbnt décrites ci

dessous:

Etape 1, entre 50°C et 200°C:

La contraction observée en dilatométrie dans cette zondévoir |Figure 3.1) peut étre

attribuée a la formation des carbures de transitionj-Fe; 4C puisque leur volume atomigueest

inférieur a celui de la martensite (voir |Tableau 3.2), qui est la phasetrés majoritaire initiale

(aprés trempe et traitement par le froid). La précipitation de ces carbures entraine tout ou partie
de la perte de quadraticité de la martesite car le niveau de sursaturation en carbone est
Teoco—xa e . ‘e—"fco—te "tect—FZZ7Fe Tfoe Zif..<F” e'er tre . x%fZFe

o Zixt—f— ,"—— Tt "t f- Zf 7+eElutel3.2)t Eh+reYanche-la dureté ne
chute pas car la précipitation de carbures de transition, ou la formation de clusters de carbone,
't—"fe— L te—"F fZfe..t” ZiF "TE— ti—e fT'— .. <eefetonerlcarboneZ f ,fceod
Tt Zf eof’—Feec—38 t 'Z—ed Ziteefc T3 t—"%1-% “—c "7t tie ]
<o’ —fe—Fe eite— 'fe «txfZ '—" <tie—<Tct” —e 'Stefeced t1 "te_f—",

(réduction modérée de la densité de dislocation initialement &s élevée).

Les carbures de transition ne sont pas visibles au MEB ou en DRX et la microstructure
+7'7—F feefoe "t— Cf" Cf 0 —feBiHfSTZZARIETI e f " f—c'e L teTFe_cteet

Figure 3.3). En effet, la microstructure est constituée de lattes de martensite sarsmucun

carbures visibles dans les deux échantillons.
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(a) (b)
() (d)
Figure 33 «.."‘'e—"— .. ——"% ti—e 2.8 fe—<Z2' ,"—— t% —"ft¢'F f , - "f"fte— o s
Etape 2. entre 200°C et 400°C:
La contraction observée en dilatométrie (voifFigure 3.1) pourrait étre due a la précipitation

de la cémentite car son volume atomique est inférieur & ceux de la martensite et des carbures de

transition (voir | Tableau3.2).

Le diffractogramme de rayons X synchrotron issitu confirme la formation de la cémentite

(voir [Figure 3.4) dans cette plage de température avec la présence de pics de diffraction

caractéristiques des carbures de fer.
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Chapitre 3: Influence des contions de traitement thermique sur la précipitation de carbures

Figure 3.4 Comparaison de la fiche JCPDS de la cémentite avec les diffractogrammes obtenus en DRX
synchrotronin -e<—— f— ..'—"¢ t— . Sf—""f%f ti—e £..Sfe—dEBnuaiceM54®; —"fe't e—fot

Par ailleurs,des carbures allongés, typiques de la cémentite, sont visibles au MEB apres un
revenu de 1h a 350°C (vol|Figure 3.5).

(a) (b)

Figure 35 «¢.. "‘'e—"— . ——"% ti—e £...8fe—<ZZ'% "t "Fe— o uwrl sS e'e_"fe_ 7f ""xetfe,
(fleches blanches sur la figure (b))

f o f<eet TH T—"F—2& tite <" e xr & f— t1 "3 cBkdracdoéd &vegce "<”‘e vr

la précipitation de la cémentite dans cette zor{@8,71] (voir [Figure 3.2). En effet, la cémentite
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présente une croissance et coalescence rapglavec une réduction de la densité de particules et

une restauration associée de la structure martensitique (réduction de la densité de disloaatis).

La formation de cémentite au revenu des aciers au carbdd®0 124] décrite dans la

littérature est donc égalementconstatéedans la nuance M54.

Etape 3. entre 450°C et 550°C :

Zf "<o tf Zix—f'f ta Zif..m@jdriteede ferrites due-ala ddsursaturation en
carbone de la martensite lors de la formation des carbures de fer, et de cémentite en fraction
volumique réduite. Au fur et & mesure de la montée en température, les carbures alliés

précipitent au détriment de la cémentitg14]. Le volume atomique degarbures alliés MC est

bien supérieur a celui de la cémentite, et méme supérieur a celui de la ferrite (vdiableau3.2).

La précipitation des carbures MC entraire donc la dilatation observée a 550°C (vgFigure 3.1).

Le phénomene de dissolution de la cémentite/précipitation des carbures M estbien

détectable en DRX synchrotron irsitu (voir |Figure 3.6). En effet, la hauteur des pics de

diffraction de la cémentite diminue en faveur des pics de diffraction des daures alliés, qui se

forment lors du chauffage et maintien en température.

Figure 3.6 Comparaison de la fiche JCPDS de la cémentite et du diffractogramme calculé de carbures
(Moo,61Cro,22Wo,17)2C avecles diffractogrammes dg rayons X synchrotron in  -situ obtenus au cours du chauffage
ti—e £...Sfe—<ZZ' ["—— tF —"fe’'F e—fetf"T
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Chapitre 3: Influence des contions de traitement thermique sur la précipitation de carbures

Les carbures alliés présentent une taille trop faible pour étre observés au MEB. En revanche,

la dissolution de la cémentite est vible avec une nette diminution du nombre de carbures

allongés aprés un revenu de 1h a 550°C (vgigure 3.7). Ceuxci ne disparaissent cependant pas

totalement (voir photo de droitg Figure 3.7).

(a) (b)

Figure 3.7 <. ‘e—"— . ——"% ti—e £...Sfe—<Z2Z"s "1~ 1 +Japrésence descBmehtite” f » —
résiduelle (fleches blanches sur la figure (b))

La dissolution de la cémentite au profit de la précipitation des carbures alliés & conduit &
la présence du pic de duret@8] +— ¢ Zif—%oetfe—f—<'e [71] &ir[FgwexZ)s ... T

Etape 4, au-dessus de 550°C:

Une forte contraction caractérise cette zone en dilatométrie (voifFigure 3.1). La

Tt L= f—<'e T f-réverdionr,-identifige par différents auteurs au reven{l20 124], est

donc probablement présente dans la nuance MB4orsque la température de revenu dépasse

WWrl & o $7°7F-4 Zt "'Z—ef f-tec"—1F t1 Zif—e—teterbritraindda’ < —" o
Lte="f—<'e tf Zix . Sfe—<ZZ'¢a FT-—1% oe'et ..t Fe et t%ofZFete— f—

qui entrainent une coalescence des carbures. Le niveau de dureté diminue alors nettemert au

dela de 550°C (voifFigure 3.2)[28]. En effet, la diminution de la densité de précipités facilite la

mobilité des dislocations. Le carburesdeviennent observables au MEB lorsque la température

du revenu augmente (voifFigure 3.8).
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(a) (b)
Figure 38 <. "e—’— "t fi—e £ SfeccZZ'e " te— o XWrD S8 ete—"fee Zf "iefe.
grande taille

La baisse de résilience, observée a 600°C (vfitigure 3.2), peut aussi étre reliée a la

coalescence des carbures ou la formation de martensite fraiche fragile lors du refroidissement

aprés revenyl25].

Les étapes classiques du revenu dans les aciers alliés a précipitation de carbures se
retrouvent donc dans la nuance M58 et semblent similairesa celles déterminées pouta nuance
AF1410[28] a savoir: la précipitation de FeC, la dissolution de la cémentite et précipitation des

carbures alliés puis la coalscence des carbures alliés.

Tfm°e ZFe "te—Z—f—e tt T<Zf-ter-"ctA e t—"F-t t- TrecZoke

transformations de phases au cours du revenu sont également similaires a celles dans la nuance

AerMet® 100 (voir [Figure 3.9||Figure 3.10| et [Figure 3.11] & T+£7*Z——<‘e T3 Zf .. ‘e’ ‘ec—
chimique par rapport a la nuance AerMet 100, notamment la diminution du taux de cobalt et

Zif"'"— Tt ——e%oe—Cet t— t1 “feftc—ea oF tnclde peipitaticriab”’ Zf et“-
"fTte—a o "fTfe..StA Zie . f",—"Fe fZZcte k. c—Fe— o —ef —Fe't”

M54® par rapport & Zif ...<t” ®100fCe phénoméne est davantage visible sur les courbes
dérivées du signal de dilatométrie que surds mesures de dureté. Les données de dureté pour la
nuance AerMe®P 100 ont été obtenues sans maintien en température une fois la consigne
atteinte[84], alors que celles pour la nuance MB34sont obtenues aprés 1h de maintien (ce qui

provoque probablement le d&alage de la courbe vers les basses températures par rapport a la

nuance AerMe® 100).
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Chapitre 3: Influence des contions de traitement thermique sur la précipitation de carbures

Figure 3.9 Dérivées des courbes de dilatométrie au revenu a 20°C/min pour les nuances M54 © et AerMet®
100[84]

Figure 3.10 Evolution du niveau de dureté en fonction de la température  de revenu pour les nuances M54 @
et AerMet® 100[84]
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Figure 3.11 Evolution de la résilien ce en fonction de la température de revenu pour les nuances M54 @ (1h
de maintien) et AerMet ® 100[82] (5h de maintien)

Synthese

i—e T3e ‘,ELT...—<o tf ..f .Sf'«—"F fe— t1 .. Zofdéxddrbidrés e+ ... fece
alliés au revenu. La séquence de précipitation identifiée dans la nuance M5ahet en évidence
les mémes étapes de précipitation que dans les autres aciers de la méme famiftemation de la
cémentite puis sa dissolution dans la matrice au”* " <— ti—e3 ~*"ef—c'e tF .. f",—"%1e fZ
carbures alliés sont responsables du pic de résistance vers 550°C et la fin de la dissolution de la
cémentite engendre le pic de résilience vers 550°C également. Les paramétres physiques
(densité, nature chim<*—ta ""f..—<'e “*Z—ec*—ta ¢'"'S'Z'%<tad Zcte f—3§
et tf —8 =" Zte V<t —%e “cofZTe tIn@ahment rhodifier ladaturel — "t —
t+ Zic<e—1"dvecesdislocationfr8,126,127]. En ce sens, une caractérisation fine des
carbures est pertinente, notamment pour éclaircir la différence des cinétiques de précipitation
entre les nuances. En revanchda température de 550°C pour laquelle la précipitation de
carbures alliés et le pic de propriétés sont constatégst plus élevée que celle recommandée
pour le revenu de la nuance M54 (516°C). Cet écart est d0 a la mesure dynamique (5°C/min)
réalisée en t<Zf—‘ex—"<t& <« Zix..Sfe—<ZZ'¢ te— 7"f"fe— o wsxl 'Fetfe

caractéristique de la précipitation des carbures MC est bien visible en dilatométrie, ce qui

confirme leur présence dans les conditions de ce revenu standard (vidirgure 3.12).

87



Chapitre 3: Influence des contions de traitement thermique sur la précipitation de carbures

Figure 312 ‘—", % t% t<«Zf—‘ex—"<} t— efce—cte o wsx? 'fetfeyegarfh ti—e £..Sfe—

Il Caractérisation de la précipitation aprés revenu

La séquence de précipitation dans la nuance M84est similaire a celle des aciers de la
méme famille. Toutefois,la présence de nouveaux éléments carburigénes, la diminution du taux
de cobalt et le tenps de revenu deux fois plus long pour la nuance M84 sont susceptibles
tTice"Z—1%e... 1" Zfcarpures fdrmés; deur taille et leur répartition dans la matrice. La
précipitation est donc étudiée en détail pour la nuance M34aprés un cycle complet stadard de
traitement thermique afin de caractériser la composition chimique, la statistique de taille, la
fraction volumique et la structure cristalline qui sont des paramétres impactant les propriétés

mécaniques. Les résultats sont comparés avec ceux pratedans la littérature pour les nuances

AerMet® 100 et AF1410 (voifTableau3.3) aprées des traitements thermiques standards.

Nuance C Cr Ni Co Mo w \Y, Mn Si La Ti B
Ferrium® M54® 0,3 1 10 7 2 13 0,1 / / X 0,015 X
AerMet® 100 023 31 111 134 12 / / / / 0,01 0,01 /

AF1410 0,15 2 10 14 1 / / 0,1 01 / 0,015 /

Tableau 3.3 Composition nominale des aciers UHR a durcissement secondaire par précipitation de carbures
de type M2C
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T 0Zfe titeefce " L ff..—t7cot” Zf k. Cc—foc's f— e'e (o"7.

mécaniques apreés un cycle de traitement thermique est le sant :

Analyses SAT DNPA MET MEB Traction Résilience
Temps de revenu 0,25-1-2-4-6- 5-6-7-10 a 516°C et

R 10 10 1-10 . 0-1-10

a 516°C (h) 8-10-24-48 10 a511°C et 521°C

Tableau 34 Zfs titeefce T3 Zf . f"f...—%"cof—<'e T% Zf "t Cc—f=c'e [0 "f"Fe— f_
associés

[I.1 Composition chimique

La composition chimique des carbures aprés un revenu a 516°@®h est déterminée
expérimentalement a partir de mesures en sonde atomige tomographique (SAT). De plus, un
i fZ...—Z —Strettrefect —t o Zix"—<Z¢,"t te— "+ fZ Cesrésutafssbat T — ... *T:
comparés avec les compositions des carbures dans les aciers de la méme famille, obtenues par
SAT pour la nuance AF1410 epar EDX pour la nuance AerMeét 100. Les compositions

expérimentales et celles obtenues par calculs thermodynamiques sont relativement proches

pour les différents aciers (voifTableau3.5).

Nuance (Trevens ) AF1410 (510°C) AerMet® 100 (482°C) M54 (516°C)
Composition

ceo—1F Ti—o (Cro,63M0037)2C (Crp71M0o,29)2C (M0o,45Cr0.36Wo 155F€0,027V0,008) 2C
ThermoCal®

Composition .
expérﬁnentale (Cro,58M00,36F€0,06) 2Co,6[ 78]  (Cro7sM0o125F€0125)274]  (M0o,5Cro,175Wo,1F€0,1Ni0,00V0,03)2C

Tableau 3.5 Compositions chimique des carbures M2C calculées et mesurées pour les nuances AF1410,
AerMet® 100 et M54 ®
Pour la nuance M52 4 Zf ...'¢ ‘ec—c<'s Fo— ‘' _—fe—F o "f"_¢" ti—e Scoe—"%"fe
‘&Y% feet te A F " CZ tF e fe—"f—<'e te— Ntrfafeet o—" 77
Ti ”.L.vl.(_(n. i. ta Ti UX f—"<“—¢<"§l :t .“n(_on:t :t._ Ti’\('( '112“ Z.I.iu

O m s x B Ok A
- Z/KE%L. /K E /QOOaOetEQ IK E /anQaUOQ (3_2)

TZf oc%oec ¢t “—i—et o—""f . f tice'. . ‘e .. fe_Afpartbnadtedune. ‘oect+"+1
particule lorsque la somme desconcentrations en molybdéne et carbone est supérieure a la
moitié de la somme desconcentrations f — ...a—" 13 Z pn’grénrant.peuZréférencela

concentration en élément dans la matrice.

Le profil de concentration est réalisé sur 98 interfaces (vo|iFigure 3.13).
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Chapitre 3: Influence des contions de traitement thermique sur la précipitation de carbures

Figure 3.13 Profil de concentration (proxigramme) des 98 iso  -surfaces de concentration en
Mo+C=36%atomique
Les carbures dans la nuance M34présentent ainsi une composition chimique de type MC:
(M0o,5Cro,175Wo,1F€n,1Nio,00Vo,03).C. Cescarbures sont riches en molybdéne et complétés par du
chrome, du tungsténe et du vanadium. Lemux de fer et de nickel sont cependant plus élevés

dans les mesures expérimentales comparativement au résultat donné par le calcul

thermodynamique (voir|Tableau3.5). Les calculs thermodynamiques donnent une composition
.Scect—t tE L f7,—"fe o Zizx"—<Zc¢,"ta t'e.. '—" —e eter ti "i7%
conséquence, les chures étudiés aprés un revenu standard sont probablement encore dans un
t—f— xZ'<%oet T1 Zix"—<Zc¢,"t8& F ..'ee—f— Fe— [F8]-dans ld flladcks —"f"f—

AF1410. Ces auteurs constatent en effet que les germes de carbures présentent une composition

riche en fer, puis la concentration en fer diminue au pric<— Tif——"Fe¢ £Z+ete—e  f" —"c%°
The "$7Fe—e T3 Z'e% —F T—"2F cot—<"—F Zfe—% “—c Lfet—c— o Zf

Figure 3.14).
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Figure 3.14 Composition des carbures M 2C selon les fractions de site des atomes de carbone et des atomes
de métal en fonction du temps de revenu a 510°C pour la nuance AF1410 (tiré e de [78])

Pourlanuance M58 &4 Zi+~*Z ——<'s t3 Zf ..‘e’'ec—c's T1ie 'revenpentte f— ..°

2nf feocexd o Zifotd tde efe—Tie tE Frt— L fZ.—Z t— "fU-
#LsEEOU (3-3)
ceceonr

tecechl ¢€x oBONt les contrastes nucléaires emagnétiques (cf. p.63.

Le rapport A diminue au cours du revenu (voiEigure 3.15). Les éléments qui portent le

moment magnétique, comme le fer et le nickel, sont donc en concentration pluhie dans les

précipités quand le temps de revenu augmente, de maniére similaire a la nuance AF1410.

Figure 3.15 Evolution du rapport A obtenu par DNPA en fonction du temps de revenu a 516°C
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Chapitre 3: Influence des contions de traitement thermique sur la précipitation de carbures

A 10h de revenu, les précipitégontiennent donc encore du fer et du nickel qui pourraient

étre substitués par des éléments non magnétiques si le temps de revenu augmente.

Comparaison avec les nuances AerMet® 100 et AF1410 :

Zice"t"et t1 Zf <adesecarduresvdans les nuances AerMetl00 et AF1410 sont
riches en chrome et complétés par du molybdene. Cette différence peut étre attribuée au taux de
chrome moins important que le taux de molybdene dans la nuance M54 Les éléments
carburigénes tungstée F— “feftc—e eix—foe— 'fe '"iete_o Tf@elMtet f..c<f"e
AF1410, ils ne sont pas retrouvés dans la composition chimique des carbures. En revanche,
comme dans la nuance M5% les carbures contiennent un taux élevé de fer et sont donc hors

équilibr e thermodynamique aprés un revenu standard.

Synthése :

Les carbures dans la nuance MB4aprés un revenu standard ont une composition de type
M.C et sont trés riches en molybdene avec du chrome, du tungsténe, du fer, du nickel et du
vanadium. Le taux de fer important indique que les carburent une composition chimique
+7' <%+t tF ..3ZZthermodynarhigueZ <,” T

[1.2 Taille

La taille des carburesest déterminée expérimentalement par deux techniques : la diffusion

de neutrons aux petits angle§DNPA) et le MET.

La forme des particules est assimilée a un ellipsoide pour le calcul de leur taille en DNPA.
Cette hypothése est déduite des observations au MET (M&iigure 3.16). Les précipités, aprés un
"F te— o WSX! SrS e‘e— ti —f<ZZ% fe"<"'e Srétee § See Tif’'"%e Zie eofe.

taille est comparable a celle obtenuepar les analyses MET sur 130 carbures avec une taille

moyenne de 9,6nm x 1,2nm (vo|Figure 3.16).
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Figure 3.16 Clichés MET en champs clairs des carbures apres revenu 516°C/10h

La surface équivalente des carbures, déterminée en multipliant la longueur des précipités
par leur largeur en DNPA, croit au cours du revenu a 516°C mais reste toujours de taille

nanométriqgue, méme aprés 24h de traitement (vo1rFigure 3.17). Une résistance a la croissance

rapide des carbures est donc constatée dans ces conditions de revenu. Passé 24hedenu, la
taille des particules diminue. Une partiede la statistiquepourrait en effetsortir de la fenétre de
mesure de la DNPA (croissance ou coalescence des carbures) eteselgs particules les plus
petites sont donc mesurées. Cette baisse pourraitgalement étre due a unenouvelle

précipitation de carbures plus stables de petite taille.

Figure 3.17 Surface équivalente des précipités en fonction du temps de revenu a 516°C
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Chapitre 3: Influence des contions de traitement thermique sur la précipitation de carbures

La résistance a la croissanematuration des particules est principalement due a leur
composition chimique. En effet,d cinétique de précipitation des carbures MC est contrblée par
ZitZ+ete— T <" "—efe— Z1[26F -DansZld nadcet M54, la teneur importante en
tungsténe dans les carbures MC ralentit leur cinétique de croissance car le tungsténe diffuse
plus lentement que le molybdéne et le chrome (vdifableau3.6).

Elément Coefficier_lt de diffusion dans Distance de diffusion &
la ferrite pure (m2/s) 516°C/10h (nm)
Mo 1,3exp(-314000/RT) [79] ~12
Cr 8,52.104exp(-250620/RT)[128] ~40
w 25.104exp(-298000/RT)[129] ~2

Tableau 3.6 Diffusivité et distance de diffusion dans la ferrite des différents éléments qui composent les
M2C, avec R la constante des gaz parfaits

Zif <t fa relatidh proposée par Lefl29] a partir des travaux deLifshitz-Slyosov et
Wagner (LSW), la vitesse de coalescence exprimée encms/s, des carbures dans la nuance

M54® peut étre calculée et comparée avec celle des aciers AF1410 et AefMI0 :

?5
t§ 8 : :/LE.

- - T :(5E G 5 :(iE . 3-4

L46Ht]#ae'e| FGgF FS’&?E' (3-4)

Avec § Zite1" %o <t <o -eftié fa.partfichli et la matriceprise comme 700erg/cni[129],

8¢ le volume molaire des carbures MC, 4la constante des gaz parfaitsgla température, #e

facteur de forme des particules,Gg Z1 ...'F " "<...<fe— TF "fU'—f% T tTI ZidéHnkete—

par : p R G de coefficient de partage du fer défini par: , 5 fd Ula phase MC ; Oa matrice

ferritique ; :y Zf "7 f ...—<'s «*Z <"1 Bangles ZatbutesMC; : fla fraction molaire de
Zi+ 7 + ‘Bans la matrice ferritique et &2 Z f 1< " —e <" «—% t1/idahsdafersites —

Dif’'”°e Zf ..‘'ei'‘expérimentale des précipités (voifTableau 3.5), leur taille et les

compositions nominales des nuancesles carbures dans la nuance M34ont une vitesse de

coalescaice environ 2 a5 fois plus faible que dans les nuanceserMet® 100 et AF1410 (voir
Tableau3.7).

Nuance Ferrium ® M54@ AF1410 AerMet® 100

K (cme/s) 2,36x 102 1,33x 102 5,19 x 1026

Tableau 3.7 Vitesse de coalescence des carburesestimée pour différentes nuances a précipitation de
carburesMz2 ot Z'e Zix"“H3fAH}"e
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Laprésence de vanadium dans les carbures influence également leur taille aprés revenu en

augmentant la force motrice de germinatiofd5,130,131] (voir |Figure 3.18). En effet, la taille

critique de particule 't —— 2—-"%1 t+.."«—F efZ'e Zit“—f—c'e e—("fe—1%
NI (3-5)
¢)

Avec UZit 1" % <t <e—1F¥lafofc motrice de germination de la précipitation.

Si la force motrice augmente, la taille critique dearticule diminue, les germes de carbures

formés sont donc plus petits et les carbureaprés traitement thermique égalemen{43].

Figure 3.18 Force motrice de précipitation des carbures M 2C en fonction de la concentration en vanadium a
482°C dans un acier Fe-15Co-1.5Ni-Cr-0.5Mo-V-0.5C[130]

Comparaison _avec les nuancesAerMet® 100 et AF1410 :

Dans les aciers AF1410 et AerMet1L00, les carbures ont des dimensions du méme ordre de

grandeur que dans la nuance M3% (voir [Figure 3.19). Led79] décrit cependant des précipités
de 9,5nm x 3nm dans la nuance AerMetsrra s‘<— u “‘ce 'Z—e Zf "% Fe “—F Zte ... f",—
M54®,

(@) (b)

Figure 3.19 Clichés MET en champ clair des carbures dans les nuances AF1410[77] (a) et AerMet ® 100[74]
(b)
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Synthése :

La nuance M5# présente des carbures de taille nanométrique, plus fins que dans les
nuances AF1410 et AerMét srra if’'"°« ‘+—%26]1I:t ... T Aéhheitéfdes alliages est
principalement due a la finesse de la précipitatiorgui subsiste tout au long du revenu.La

prochaine partie est consacrée a la détermination de la fraction volumique des particules.

[1.3 Fraction volumique

f Ti_in.(.f_(‘. Ti Zf "Hf..._(l. ~Lz_.(u_¢ Ti ’”i...(’(—i' :t._
cycle de traitementthermique complet, puis son évolution au cours du revenu est discutée pour

les différents stades de la précipitation.
I1.3.a.Détermination de la fraction volumique

La fraction volumique expérimentale de particules aprés un traitement thermique standard

est compage pour les différentes nuances (vojfableau3.8). La fraction volumique est obtenue

par DNPA pourtous les aciers présentés. La fraction volumique maximale de carles est quant

. izz:t io_(oii . ’f"_(" T:t Zf L. fel e ¢t o‘o(on:t 'l‘:to o_fo._.io :t_ :I:o

totalité du carbone forme des carbures de type M, avec des paramétres de maille de carbures
calculés selon la composition chimique des carburesopr les nuances AF1410 et AerMet100 et

selon les paramétres de maille aprés 500h de revenu pour la nuance M54

Nuance AF1410 AerMet® 100 M54®
fvexpérimentale (%) 1,9[132] 3,9[17] 2,9
fv max (%) 1.8 2,6 4

Tableau 3.8 Fractions volumiques de M 2C expérimentales et calculées dans les nuances AF1410, AerMet®
100 et M54®
Afin de comparer les valeurs issues de I®NPAavec une autre techniquedes calculs de
fraction volumique de précipités sont réalisés avec les données de sonde atomique, en isolant les

volumes de composition chimigie correspondant aux carbures. Une concentration en éléments

LScect—te tre— trel 2-7F tTE£Tcoct flce T ZFe <ofZtE T .7<=°"F ti—

‘a iUX f i—i f.l-l!_i re_ Ti’\(.(u Z.I'(.— 3:2»-1: ~L(n i“_f—(‘.

Si ce critere, basé sur les compositions chimiques, est modifié, la fraction volumique de

carbures varie tres sensiblement. Plusieurs calculs de fraction volumigue sont donc réalisés en

Teoco—fom Zf . fe te—"foc'e fotec —% t1 Zi<nwrdtionfdiminue PlaslaZ —s 7 f
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fraction volumique de particules augmente car les isoconcentrations englobent de plus en plus

de particules (voinFigure 3.20).

Figure 3.20 Fraction volumique de carbures déterminée par SAT en fonction de la concentration en Mo+C
pour le calcul des isosurfaces

ot T . —Z—% of ®F—"1% te— Z<xF f— "fc— “—i—e sutde§”t ti ..°
considérations pertinentes est difficile a définir. De plus, une variation assez faible de ce critére
peut avoir une conséquence trés importante sur la fraction volumique estimée. Un profil de
concentration est donc réalisé au milieu de la pointef "<e T3 ef——-"3% fe £ ctfe..F FTix"Fe-
fluctuations de composition qui pourraient modifier la fraction volumique de carbures obtenue

par cette méthode. Le profil de concentration révéle effectivement de nombreuses fluctuations

de concentrations, notammehen Mo+C (voifFigure 3.21).
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Figure 3.21

TheZ tE L tefe—"f—<'e f” fefZ>et T1—erayorpariSAT auimilieusdela
pointe

T "te— 7 fo ete_vf “f 7% . 8%E Ti—ef o' ‘e Fe_"f_<'e te ‘az

i fZ—7 Tt Zf CUfmcte T Zect bt L fT,—"fe f7 etett fotect—t

t— 11

"fr—<..—Z%e of—ce"te— o 9 En’effef stir I¢ profil de toncentration

affiché, une seule particule satisfait cette condition (la premiére traversée située a gauche sur la

Figure 3.21

, Ce quisignifie que toutes les variations de composition chimique ne sont pas

comptabilisées dans la fraction volumique de particules. Tout autre variation (%Mo+C<36%)
..I.:t._ af. ---‘..(Ti"i:t ...L..:t i—f'— Z:t .(%o.i T:t Zf '\‘u.f_(‘. T|—°:t ;fn_

une fluctuation locale de la concentration chimique de la matrice. Autrement dit, afin de mieux

prendre en compte ces variations locales de concentration atomique, le critere doit étre modifié.

Une mesure de la fraction volumique par sonde atomique doit donétre analysée avec

précaution et comparée si possible avec une valeur obtenue par une autre technique.
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Teo T< "7 Fe e tF "Uf.—clee T'Z —ect—Fe Fe_"F ZFe —f.. . Sec —to
contraste utilisé pour détecter les particules. En effet, une pécule peut étre définie selon

plusieurs contrastes par rapport a la matrice

- Uncontraste cristallin . La matrice est organisée selon une structure cristalline, cubique
centrée dans le cas présent, et les particulgossedent ne autre structure cristalline qui
les distingue de la matrice. Grace a ce contraste, les carbures peuvent étre détectés, par
diffraction électronique dans un microscope électronique en transmission.

- Un contraste chimique . La matrice a une composition chimique proche de la
composition nominale, les éléments ayant précipités en moins. Les particules ont une
composition chimique significativement différente, principalement constituée
TitZteto—o L f7,—"<%o°ete "f” £8fe’Zta ft—-—% T x7fe f TF 0
de détecter les mrticules par Sonde Atomique Tomographique.

- Un contraste magnétiqgue . La matrice est magnétique, due a son taux de fer et sa
structure cristalline. En revanche, les carbures ne sont pas ferromagnétiques pour les
teneurs en fer, nickel et cobalt usuelles. LRNPA permet de détecter les particules grace

a la méthode des «ous magnétiques».

¢ Zico—F""f ..t Fe—"%t Zite "fr—<c..—Z%te F— Zf ef-"<..F VHete_1t -

chimique, le contraste chimigue entre les deux phases sera faible et le résultat®AT difficile a
exploiter, mais le contraste magnétique avec la matrice sera suffisant pour étre pris en compte
en DNPA. Cependant, la DNR¥% prend en compte les particules que dans une fenétre de taille
"Fe—"Fce—F4 E—e"—ie —eF “—<ecefivory ckigui Elrhirfe-le$ scatbutes trop
TtZ—ecoet—84 t 'Z—ed Zf efe—"% 't—— 2-7% fZ-%"4% Fe "fcote Ti—of &
si cette phase préserd une taille dans la fenétre de mesure de la DNPA. Le couplage de plusieurs
techniques est donc idispensable afin de confirmer les différentes informations obtenues.

i——«<Zcof—c'e T3 T<™f7e fe—"foe—te "f—— f—eec Treet” the ceTtVef_ !

composition chimique par exemple.

o It -4 ZifefZ>et te etetf f—tec*—1% etee la.@ésehte tle zores de”< Tt
"l — . ——f—c'e L Scec —F fTH... —ef Lteltec—<te £7'<U%oott T Zf ...tetec

et avec un taux de fer trés élevé.

La dispersion de la composition chimique des carbures pour la huance M5gourrait étre
t—1t o Zdgéméitéde la concentration en tungsténe. En effet, les carbures@/icontiennent du
tungsténe et cet élément contrble les cinétiques de précipitation des carbures,® (cf. p.94.
iISt—+""%otetc—t T . te.te—"f—<'e fe ——e%e—C"ef ‘meftsfc— 2-"%
TiS‘e YBototcef—cte “—c of "$7et——1Fe_tehpur drityng$téns constanteentre le
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a—" t— 7% 't tie t1ids résultatstisgus Fune simulation DICTRA (voifFigure

3.22). Dans la nuance AerMeét 100[133], les résultats de cette simulation sont proches des

résultats expérimentaux et peuvent donc étre considérés comme étant pertinents pour la
nuance M5#. En conséquence, les carbures;M se formeront préférentiellement sur les zones

enrichies en tungsténe

Figure 3.22  «""x"fe. % T3 ie i FeTf—cte fo Z;tv A—" - ZF 0 f ti—et thetr—f 7
TifZZc<f % heahice M54® en fonction du temps TS ‘e %o+ e+ <o 5-1274°Ce

Comparaison _avec les nuancesAerMet® 100 et AF1410 :

La fraction volumigue expérimentale de carbures dans les nuances AerMeit00 et AF1410
est quasiment équivalente a celle dans la nuance M&4malgré un taux de carbone plus faible

qui devrait engendrer une fraction de carbures plus faiblai le carbone est considéré comme

ZitZ+ete— 7Z(woir{Fableau3.8). La fraction volumique de carbures est méme plus élevée
dans lanuance AerMeét srréa Z—ect—"¢ "f .. —F—"e 'F—"Fe— 2_7"% o 77" <%ocet T

- Les données de DNPA peuvent étre soumises a des fluctuations dues a la présence
T1f—e—=9+c—1ndioméfricgi du de carbures de grande taille (hors de la fenétre de mesure
de la DNPA})

- Le taux de cobalt qui augmente la solubilité du carbone dans la matrice est plus bas dans la
nuance M5#. En conséquence, la précipitation de carbures au revenu esbins intense. La
fraction volumique finale est donc proche de celle dans la nuance AerMet00, malgré un taux

de carbone supérieur.

e: Courtesy from QuesTek
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- Les écarts de composition des carbures 4@ dans les différentes nuances entrainent des

écarts de fraction volumique de scond ordre.

Les évolutions de la précipitation au revenu peuvent également donner des repéres par
”f!!l”_ f_ T_”...(..i.i._ .fé(.—.é :t. t_fl:t. f_ ...L_”. TI—. Hi’“‘:t._

déterminées.
11.3.b.Evolution de la fraction volumique au revenu

La précpitation des carbures M & ¢ 'f"—<” Ti—ef o'Z——<'e o' Zctt oe—Tef_—"
décrite en 3 étapef26,132] :

1) La germination.  Taprés les auteur$21,26,45], les germes de carbures M dans les
alliages de la méme famille se forment sur lesites privilégiés desdislocations. La fraction

volumique et la densité de particules augmentent rapidement pendant cette phd482].

2) La croissance. Les particules déja formées présentent une croissanckiée a la
diffusion des éléments de la matrice environnante, sans compétition avec la croissance des
f—="%e "f'—<...—Z%e . f" Zf o—"ef——"f—c'eo feo x7%ete_ FifZZ<f%T *:
germe a partir de laquelle les particules croissent peut étre £Z ... —Z+1t o Zif<t¥3BH Zf "+72f-

Montgomery[26] estime ainsi la taille critique de carbure MC a un rayon de 10,8A dans la
e—fe..t svsra f "f..—<'e tF fr—c..—Z%fe .. 'e—ce—tapd,maiSeoete—1" f
e‘(coe ”f’(‘l‘io¢o_ “_i Tfoo Z|i_f’i S fz‘”o “_:t Zf T:too(_i T:t ’f"_(____

suivant les variations de taille par apport a la fraction volumique.

3) La coalescence ‘ — o f——"f—<'s ti.lesMaftiCiles issues des deux premiéres
étapes coalescent. Les particules les plus volumineuses continuent de croitre au détriment des

particules les plus fines qui se dissolvenpour minimiser le ratio de leur surface sur leur

volume[120] (voir [Figure 3.23). La fraction volumique de particules se stabilise ou diminue et la

densité de particules diminue.
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Figure 323 t'"#ete—f—c'o o Stef_c“—t tf Zf of ——"f—<'o ti o—™MfZt ti—etcof.. ‘otF 'Sfe
Le rayon des particules augmente avec le temps (t1<t2<t3) sans changement de la fraction volumique de
particule (tiré de [134])
La transition entre les étapes de croissance et de coalescence doit étre estimée pour
repérer la gamme de durée de revenu pour laquelle la tenue  mécanique reste

relativement stable.

P27 Z——c'o Tt Zf "Vf.—cte T Z—ect —F tE fr—<c..—ZFe Fo "o —cte ¥
une bonne résistance au vieilissement due au tungstene. En effet, la fraction volumique de
particules mesurée par DNPA augmentdE —e+“—ie tvS t1 "1 fe—4 '—<ce fcoce—f '
plus longues (voir|Figure 324| & f —f<ZZ% t3e "f'—<..—Z%e f—%oete—-1 E—o"—

diminue a 48h également (voi||Figure3.17 T <ot TR L F——F teece——<te T fo— 2o
coalescence des particules et en conséquencge— " f «— “—1i1Z Z fsfenélre e mebureZ

Figure 3.24 Evolution de la fraction volumique de particules obtenue par la méthode des  «trous
magnétiques » en DNPA en fonction du temps de revenu a 516°C
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Toujours a partir des donrées de DNPA, la densité de particules0§)[108] ainsi que la

distance moyenne entre particules ( 5)[135] sont estimées grace aux relations suivantes

uB

0x L 3-6
7 veky E uelol (3-6)
_ @nN a7
“lsayy
te
- . 3-8
a L M u% ( )

Avec B la fraction volumique de particules, Yla taille des particules et @;M:s demilargeurs

a mi-hauteur des distributions de taille.

fotdeec—t T3 "fr—c.—Z%e f—Soete—F $— Zf Tco—feo.f $e-"F 'f7—c.

revenu. Ces donnéesemblent indiquer que les précipités ne sont toujours pas dans un stade de

coalescence avant 24h de revenu (vgFigure 3.25). Des mesures de composdn chimique de la

ef ="t fe e —<fe t— —fele tF "FTFe— TfVef—"fcte— TE of—-—"% feo &7
Tt Zf ef-"<..t te xZxete— FTifZZc<f%t “—< co—t""cto— Z'7e t% Zf ..7
U fZFeFeF e tite—<et” Efeux’ghénomeéneste—"1 71

(@) (b)

Figure 3.25 Evolution de la densité de particules (a) et de la distance entre particules (b) estimées a partir
des mesures de DNPA en fonction du temps de revenu a 516°C

Les cinétiques de précipitation lentes dans la nuance M%34se traduisent par une faible
variabilité des propriétés mécaniques au revenutn effet, la résistance mécanique reste stable

entre des durées de revenu de 5h a 10h a 516°C et entre des températureselenu de 511°C a

521°C pendant 10h (voifFigure 3.26). Par conséquent, le revengemble plus facile a controler

pour la nuance M54 que pour les nuancesconcurrentes. Z sif %o<— ti—et 'f’—<..—Zf"<—1

nuance car Sankaraj28] explique que la précipitation de carbures alliés dans les aciers UHR a
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durcissement secondaire ne congit généralement a des propriétés optimales que dans une

gamme de temps et de température étroite.

(@)

(b)
Figure 3.26 Evolution du Rm et du Rp0,2% en fonction du temps de revenu & 516°C (a) et de la température
de revenu pendant 10h (b)

De plus, le temps de revenu long permet une dissolution quatitale de la cémentite. En
effet, la formation de cémentite apres 15min de revenu estétectée par DRXavec laprésencede

pics de diffraction, puis la hadeur des pics de la cémentite diminue fortement aprés 10h de

revenu (voir|Figure 3.27). Les observations MEB montrent également une baisse de la quantité

de carbures dlongés et grossiers, typiques de la cémentite, entre 1h et 10h de revenu (voir

Figure 3.28).
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Figure 3.27 Comparaison de la fiche JCDPS de la cémentite avec les diffractogrammes de rayons X
synchrotron en fonction du temps de revenu a 516°C

La cémentite se forme en début de revenu avant de céder son carbone pour la forimatde
carbures alliés (cf. p.8L La dissolutionde la cémentite et la formation des carbures alliés ne
sont pas instantanées (mécanisme de diffusion lent pour cette température modéréd)a
résistance au vieillissement dans la nuance M%4permet donc de remettre en solution de
maniere plus compléte la émentite tout en évitant la chute de résistance mécanique due a la
o fZte ket tEe Lf7,—"fed F-—% tfeeo'Z——c'e T Zf tefe—<—F f-
quand le temps de revenu augmente (v@ & Ti't Zice''"—fe. . F Ti—e —fo’e t1 "
long. En effet, de nombreuses études ont montré qu& cémentite est grossiere et distribuée de

maniére hétérogéne, ce qui réduit la ténacité des aciera haute résistanc§,26,31,136],

particulier ement si les carbures de fer sont localisés en position interlatte.

105



Chapitre 3: Influence des contions de traitement thermique sur la précipitation de carbures

(a) (b)
(©) (d)
Figure 328 «<..."'e¢—"— ... ——"% Tit.. . Sfe—<ZZ'ee "F " fe— o wsx! ’'tetfmensdhtldg 4 , - srS

présence de cémentite résiduelle (fleches blanches sur les figures (b) et (d))

Figure 3.29 Résilience en fonction du temps de revenu a 516°C dans la nuance M54@®
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Comparaison _avec les nuancesAerMet® 100 et AF1410 :

Dans le cas des nuances AF1410 et AerMefl00, les carbures MC sont composés

principalement de chrome et de molybdéngvoir [Tableau35) & i1+Z+efe— “—<¢ t<"—ef 7t

lentement et qui contrble la vitesse de précipitation des carbures M est donc le

molybdene[137] (voir |Tableau 3.6). Comparativementa la nuance M54, les cinétiques de

précipitation des carbures MC sont donc décalées vers les temps courts (pour toute autre
condition équivalente). Ceci explique le décalage en température du pic de précipitation des
L frL—"Fe fZZ<xe et NerMet® sirrZi £..Z4f .. Oen’dilatométrie. Les cinétiques
de précipitation plus rapides dans la nuance AF1410 engendrent une coalescence des carbures
plus précoce comparativement a la nuance M84 Ce phénoméne est mis en évidence par une
baisse de la énsité de particules et une augmentation de la distance entre particules entre 2h et
WS tF "FTde— tfee Zif..<I”  svSra ofZ% "+ —e% "Uf .. —iFigulef —ec"—1

3.30).

Figure 3.30 Comparaison des évolutions de la fraction volumique de particules, de la distance entre
particules et de la densité de particules en fonction du temps de revenu dans les nuances M54 @ et AF1410
(données issues de [132] pour la nuance AF1410)
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La[Figure 3.31| ' "+efe—% Zit " "f— t3 Zf ,f<eet T1 Zfprés2ndesevedu’ f"—<...—

dans la nuance AF1410 sur la résistance mécanique. La courbe est décalée vers les temps de

revenu long pour la nuance M54 (voir |Figure 3.31). Ceteffet est trés sensible car un rapport
TT—. Af._._:t_" :to~<"‘o sr 'f—" Z:to _:to’o T:t ":t":to_ :to_ ._.‘oo_f_-l_- :to_
AerMet® 100 t7T—e 3% ' flAAudnee M58 ti1f—-"F "f"—

Figure 3.31 Evolution du niveau de dureté en fonction du temps de revenu pour les nuances M54  ©, AerMet®
100[138] et AF1410[139]

Dans les nuances AF1410 et AerMetl00, un temps de revenu long doit également étre
"t flcoet " Feeo' —F"F Zf tefe—<—FA <& SE—"1Fe ete— fcoec ok  Feefc
obtenir une fraction de cémentite minimale (voitFigure 3.32). Or aprés dix heures de revenue

niveau de dureté t1 Zf e—fe.. % svsr f ..S——+ tiEiglke 3314ret, ~'¢”

contrairement a la nuance M52, un compromis doit étre établi entre la dissolution de la

cémentite et la précipitation fine de carbures MC. Pour faire le lien avec les caractéristiques

mécaniques, urvéritable compromis entre ténacité et résistanceloit étre établi.
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Figure 3.32 Fractions volumiques de cémentite et de carbures M 2C en fonction du temps de revenu dans la
nuance AF1410 austénitisée a 830°C et 1000°C[26]

Synthése :

La fraction volumique de carbures secondaires M dans la nuance M34est 13 Zi‘"t”f t1
u™ Tif'"°e Zf ete—"1% to & f —f<ZZ% ofetox—"¢"—F the "t . c—zto
fraction volumique contribue & une forte densité de particules et donc a une résistance
mécanique de la nuance trés élevée. La précipitation est constituée de particules avec une
Jteltec—cte L Scec"—F teo'frexd £7' %ot tTE Zf teltec—cte tix* —<Z¢)’
des écartsdans la mesure de ldraction volumique selon la technique utilisée. De plus, il est
démontré que les carburesrésistent au vieillissementrapide a 516°Cgrace a leur teneur en
tungstene qui ralentit les cinétiques de précipitation. La résistance a la coalescence des carbures
permet des temps de revenu plus longs que dans les nuances de la méme faméleui permet

de remettre en solutionau maximum la cémentite sans dninuer la résistance mécanique.
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Chapitre 3: Influence des contions de traitement thermique sur la précipitation de carbures

[1.4 Structure cristalline

Aprés un revenu a 516°C pendant 10h, les particules ne sont pas détectées par RRX,ce

Soit avec une sourceconventionnelle ou synchrotron, et seules des traces de cémentite sont

visibles (voir[Figure 3.33).

Figure 3.33 Diffractogrammes de rayons X avec source conventionnel le et synchrotron comparé s aux fiches
JCPDS des carbures FeC et Ma:C

Deux hypotheses peuvenétre avancéegpour expliquer la non détection des particules en
DRX:

- Teo "fr—c...—Z%e oite— "fe Fi"t"E .. 7co— fgeAwésent@ritstiasform e —fo ... T
de clusters amorphes,

- Les particules sont trop fines et présentent un nombre de plans de diffraction insuffisant
et Zice—Feec—t T f L —xf o —F t— 7 —«— dhqutewda o 1771
et au pied de pic sont inversement proportionnelles a la taille du domaé cohérent dans

une direction considérée. Plus le nombre de mailles est faible et plus les pics seront
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— Lt —Te t— U fc—Fete— —Stec —f Tfoee Zit—<*—1F Tif’Z
larges avec une intensité faible, moins ils sortiront du bruit de fond. 71—+ "‘<e— T3 “"—1%
“—fe—<—f—<" "tZc<fe— Zice—tfeec—+ T atigfe. difftattante], fle tectdur—<—+ 1
U f ek TR _FT e 2T —""f40)TE CFTEEf—

Les observations au MET en haute résolution montrent des carbures qui possedent une
symétrie cristalline. En effet, les observations en champombre de ces précipités ne laissent
f—..—e T'——1f “—fe— spotZde "difliactidn $électionné (voir[Figure 3.34). La non
détection des carbures en DRX ne semble donc pas lee fait que les carbures ne soient pas

cristallins.

(@) (b)
Figure 3.34 Micrographie MET montrant la présence de carbures en champs clair  (a) et sombre (b) pour la

nuance M54@ revenue a 516°C/10h

En revanche, tous les carbures ne sont pas identifiables par diffraction électronique. Caaiix
"Mrefe_feo— the 'Zfee [ V<o—fZZcoo Tif'"%e Zte . Z¢..Ste fe Sf—

transformée de Fourier ne permet pas de caractériser leur symétrie, malgrées écarts dans la

position des spots comparativement d&a matrice (voir[Figure 3.35).

@ (b)

Figure 3.35 Cliché MET haute résolution de carbures (a) et FFT associées (b)
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Par ailleurs, lorsque le temps ou la température de revenu augmente, les carbures sont

détectés par DRX (volFigure 3.36).

() (b)

Figure 3.36 Comparaison des diffractogrammes des carbures Mo 2C (JCPDS) et
(Mo00,53Cro,225 Wo,165 F€0,05V0,03)2C (calculé) avec les diffractogrammes de rayons X expérimentaux pour
différentes températures de revenu pendant 1h (a) et différents temps de revenu a 516°C (b)

Aprés 500h de revenu a 56°C, les carbures ont coalesa@ sont de taille » ‘> £ ¢+ 3 eniron
180nm x 30nm. La larger a mi-hauteur expérimentale peut alors étre comparée a celle calculée

o Zif <714 fdrhulg de Scherref140], reliant la taille des cristallites a la largeur & mhauteur

des pics de diffraction:

rg Ha
*L— 3-9
L .H...‘a (3-9)
Avec * la largeur a mihauteur du pic de diffraction, 8 Z f Z'e%o—*f—" Ti‘erfemehtX "f>*e

utilisé, . lataille de cristallite et AZ f ¢‘<—<x tT1 Zife%e Zttdt T< "7 f ... —<'o

Ainsi, pour le revenu a 500h,d largeur a mihauteur expérimentale de 0,66° est du méme

ordre de grandeur quela largeur a mihauteur de 0,34° calculée par la relation de Scherrer.
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A partir de la taille des carbures de 10nm x 1nm mesurée expérimentalement aprés un
revenu de 10h a 516°Cla largeur a mihauteur du pic de diffraction des carbures MC est donc
estm+3 ¢ Zif<tt: 1 .. f——% "tZf—<'ea

La fraction volumique étant supposée égale (étapes de germination et croissance
terminées) entre les deux revenus, la surface intégrée des pics BRX, calculéeen premiere
approximation en multipliant la largeur ami S f ——1—" "f” Zice—toeoc—* T — "¢, & Fo— o
également.A partir de la surface du pic aprésun revenu de 500h, et de la largeur & mhauteur
calculée ' f” Zf "3Zf—-<'+ t1 ...St""174 Zico—Feec—x tT— "oCafréds 101" "f ... —<'e
de revenu a 516°C peut étrestimée selon la relation:

D84
’54U|—_J944*d<_)|o?3‘c1)4u (3-10)
540
fcomfooc—t T— .. Tt T fo—cte the L f",—"%e f'7°¢ srS ti "f7%

1100 coups environ, ce qui est bien trop faible pour sortir du bruit de fond et étre détecté (voir

Figure 3.37).

Figure 3.37 Pic de diffraction {101} des carburesM 2 '*—" —s< .. Sfe—<ZZ's "f7fe— wrrS « wsx! & Zi#
"F'tefe—% Zice—Feec—x . fZ.. — AMifffaction peds dn échantilibn revenu 10h a 516°C

Comparaison avec les huances AerMet® 100 et AF1410 :

Les carbures dans les nuances AerMetsrr f-— SVSr ei‘e— "feo +—3 <«tfe—<"cxe 'f
(aucune référence bibliographique). Par MET, certainauteurs présentent des diagrammes de
diffraction électronique ainsi que les observations associéesn champs sombrefl32,141].

Cependant, Machmeier met également en évidenceai structure cristalline des carbures mal
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définie dans les nuances AerMet100[74,83] et AF141(77] &4 « " "f—-4 ZifefZ>et feo t< 77

électronique ne montre aucun spot lié da présence decarbures.

Synthese :
La "t Comfocte Fimet CUfiocte THEf—ch T T cosfote o
détectéepar DRX aprés un réfe— eo—fet f"Ta Fe .. f7,—"Fe ofe— 7" Tcee 71" 1

diffractée sorte du bruit de fond et soitmesurable

1.5 Conclusion

Moo Zictie—< . f-cte T Zf ext—te.f ti k.= f-c'e f— "f7%
U —x" ek 7 <ot Tayeles dEtfitémentt thermique complet. La présence de
tungsténe dans les carbures BMC, mesurée par SAT, stabilise la précipitation au revenu grace a sa
t" " —ecte ZFe—ta f ,fceet tE "tece—fo.. trevenu. gst ainsimains saptde—e o —"
gue dansles autres alliages du méme type. La précipitation aprés 10h de revenu a 516°C est
donc constituée ti—eF “7f..—<'s ~'Z—ecte-tarbutes wdllongés MC de taille
nanométrique a laquelle il faut ajouter un taux de cémentite faible.Par ailleurs, les étapes
E kT fe— ZF "ETFde—a ,cte “—ifsfe— tif—="Fe ‘L EF...—<"0d "F—"fe— f
e—" L Fi——F "r . —f-cted Fe 77— tie Lfefc—clee Fif—e_Foec—_cof <!

sur la microstructure sont donc étudiés dans lpartie suivante.

Il Influence des parameétres de la mise en solution et du traitement par le

froid sur la précipitation de carbures

:to (QAZ_:to_“:to T:to ”_‘OT(_(‘.O '|"|'f_o_io(_(of_(‘o i_ T:t _"f(_io

précipitation des carbures au revenu sonétudiées successivement.

M1 e Z—Fe. % The . ‘efccion Tifo—e—toc—cof—cte

o "fUfec—"Fe Fif—o—toc—cof—c'e =% o'k <t —Fe ote_ | teetcZZ%e’
le traitement thermique de la nuance M54. En effet, un palier a 315°C est préconisé pour éviter
Zf "tref—c<te Tt L fT,—"fe <otk f ZFe T T <2t o "Ref——"t fe o7

chauffe la plus rapide possible pour éviter la coalescence de ces carbd8}. Cependant, ces
préconisations sont difficiles a réaliser industriellement et leur intérét métallurgique reste
également a préciser. Ces différents paramétres sont donc testés afin de déterminer leur

influence sur la précipitation et les propriétés mécaniques apres revenu.

Les résultats sont présentés dans |€ableau3.9| En fonction de la température de palier, la
"teco—fo  f o fec —t t— Zf Zc<oc—F tixZfe—c..c—% f'7%¢ "t te— "fe_toe
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Température de palier (°C) 20°C 315°C 600°C

Rm (MPa) 1989+2 1997+10 1991+4

Rp0,2% (MPa) 17378 17417 1734+6

Tableau 3.9 Evolution du Rm et du Rp0,2% aprés revenu en fonction de la température de palier a la mise
en solution

T e2ef 7ot Zf “c—teet t1 . SFf—""f%t o Zif—e—dec—cof_c'o

Mk tecef—clee —Fe FTed Zf T"Heco—feo F ek ... fec" —F F— Zf Zcoc—1% TixZ
Tableau3.10).

Vitesse de chauffage (°C/min) 7 30
Rm (MPa) 1996+7 1997+10
Rp0,2% (MPa) 174049 1741+7

Tableau 3.10 Evolution du Rm et du Rp0,2% aprés revenu en fonction de la vitesse de chauffage & la mise en
solution
e "17fe..SFta Zte o't f-ctee tt Zf —fex"f——"F Fif—e—tec—cof:

“frof—ctee tE Zf Tdeco—fo.f ok . fec —% t— tF Zf Zcoc—F tixZfoe—c... <~
solution & 1020°C (voifFigure 3.38).

Figure 3.38 Evolutions du Rm et du Rp0,2% en fonction de la température de mise en solution
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Les parameétres de la mise en solution affectent donc peu les propriétés en tractiGroir

Tableau3.11

"tece—fo.t ot ...

f.(“—i T.I.:t.~(,,‘.

. En effetseule la température de mise en solution a 1020°Grdinue légerement la

sw f - Zf —teof L c—dAf "% "F fe— 1

Influence sur la Influence sur la

Parametres Essais ; > o
traction ténacité
Palier Sans, 315°C*, 600°C Aucune /
Vitesse de chauffe 7°C/min, 30°C/min* Aucune /

1020°C, 1045°C,
1060°C*, 1075°C, 1100°C

Température de
maintien

augmentation Rp0,2% a

Diminution Rm et Baisse de la ténacité a

1020°C 1020°C

Tableau 3.11

" Z—tet the frfec—"fe th Zif—e—teccofocte o7

Zi' '"""(i—i' io —"f...'

revenu (*=traitement thermique recommandé)

'|'f’"°o Z:to ‘,’oi"~f_(‘oo T:to Af

<°e T1 "t a Zf ”f(oo:t T -+

présence marquée de arbures non dissous (Voif

f.
+

Figure 3.39). iS>''—S°ef etZ'e Zf“—1t77

carbures influencent le chemin de la fissure lors de la traction finale semble trés réaliste hie

gue la littérature ne soit pas abondante a ce sujefies carbures conservent également une partie

+7+ofe—o

tte
baisse de la résistance, toutefois trés limitée.

7y —"<%o et ot

(@)

Figure 3.39 f..<°¢ % "—'——"% f— tit

f: Données QuesTek
9: Courtesy from QuesTek
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T e<%oefZ T+”< + bodiaigmétrigseohfirme une mise en solution é&ns une gamme
de température comprise entre 980°C et 1020°C (voir|Figure 340 - Zice—+"2— ti—ef ocot

solution & plus haute température.

Figure 3.40 Signal dérivé en "‘e...—<'s T3 Zf —Fe’'£"f——"% Z'"¢ ti—e —"fc—fofoe— T1 ecet Feo o*Z.
nuance M54® 3 7°C/min

Cette mise en solution pourrait correspondre au solvus des carbures de typgM Tif'”°s Z %
"+ —7—f— <ealeyl TheemeCdce (voir [Figure 3.41).

Figure 3.41 Fraction molaire de phase en fonction de la température dans la nuance Ferrium ® M54® avec
0,01% de titane et sans titane calc ulée avec la base TCFE3 de ThermoCal@
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‘— E'—"e Tif'"°¢ Zte "te—7_f—9 coe—e T1° Bdul> des—cArpuresede St f7Z

type MC pourraient subsister audela de 1050°C. Des carbures non dissous riches en titane sont

justement observés aprés une misesn solution a 1060°C (voifFigure 3.42). Ces carbures
"0001':1:0_ _o:t _f(zz:t o‘):too:t T'|':to~("‘o yrooa

Figure 3.42 Carbures non dissous observés au MEB sur des échantillons bruts de trempe aprés une mise en
solution a 1060°C

Dans une seconde étapeges carbures sont extraits par dissolution chimique de la matrice a

Zit—f— {4p448]. Le diffractogramme de rayons X de lpoudre révéle des carbures MC

cubiques a faces centrées (vojFigure 3.43). Le décalage des pics par rapport a la référence

(différence significative du parameétre demaille) montre que ces carbures ne contiennent pas

exclusivement du titane.
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Figure 343 <" f .. =% "feef T4 "fo'ee ti Zf —1t"f F3-"fc—F f" TeootZ——<te o2 7% <"
trempé comparé avec | a fiche JCPDS des carbures TiC

fooofetecocie 18 7 cote—fZ% tde .. f",—"%e fe— . fZ..—Z%% o Zif<

rayons Xde la poudre de carbures extraitgvoir [Figure 3.44) et de la composition chimigue

approximative mesurée par EDS. En effds composition chimique est ajustée pour queZi+ ... f " —
entre le diffractogramme théorique (calculé par une loi de mélange entre lgsarametres de
mailles des différents carbures de structure cubique a faces centrées contenant du titane,
vanadium, molybdéne et tungsténe) et expérimentale ‘<— ecece fZ « Z7ig méthodetdes
moindres carrés et en utilisant comme composition de départ la composition chimique des

carbures mesurée par EDS.
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Figure 344 <" f .. —"%"feed t% "fo'ee ti Zf —t"f F3-"fc—F f7 TeoeotZ——<te o2 7% <"
trempé comparé avec le diffractogramme de rayons X calculé des carbures Tifr7oe Zf . te’tec—cte
mesurée par EDS

La composition expérimentale des carbures MC obtenue est ainsi proche de celle donnée

par ThermoCal® : (Tio,44Vo,16M00 27 \Wo,13)C au lieu de (Td s5Vo,24M00.16Wo,05)C pour celle calculée.

Ces carbures MC présentsamhs la nuance M52 sont trés efficaces pour contréler et limiter
Zf —f<ZZ% t1 %o"fce "—co*—3F i——F tiVe<"t eix"'Z—% 'fe fe—"f —ei
heure a 900°C et 1100°C (vo|iFigure 3.45). La taille de grain est cependant assez dispersée dans
les deux cas avec une taille moyenne @4+39 Fn a 900°C et de 79+3%m a1100°C

(@) (b)

Figure 345 Taillede %" f<e f—e—toc—c¢“—1% f'"° —ef ecot Fo o7 ——c'so ti—ef: SE—"1% o {rrt |
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Dans le cas des aciers a outils, Bfid4] propose une relation reliant la fraction volumique
de précipités (s nécessaire a la tenue du grain austénitique, le rayon moyen de ces précipitds
et la taille de grain &:
g LN (3-11)
U(e

if’7°e . f——1 "tZf-<'ed —ef " f06%decarhfiresMC esttnécéssaire pour
gue la taille degrain reste stablea la mise en solutionEn accord avec la composition chimique
des carbures MQléterminée expérimentalement et en admettant que tout le titane forme des
carbures MC, un ajout de 0,013% massique de titane doit étre réalisé pour que les carbures de
type MC soient efficaces. Ce taux théorique est en accord avec le taux de titane de 0,01% mesuré

par spectrométrie a étincelle dans la nuance M3%(cf. p.41).

Tfr 70 e L f7 o7 [T 2P Tk teckTe Bikled fF e “fe 2t “— fo—cm
FArs™ efeec —3% ta..f2% Zf —fe'£"f——"% T% o2 —e tde .. f",—"%e

Figure 3.41), ce qui estbhien cohérent avec le fait que des carbures MC riches en titane soient

n:t_”‘_'“io o 2|i—f— —"i.,ié

La précipitation qui controle la taille de grain est différente de ce#l qui précipite au revenu

F— “—«¢ Fo— tre.. "fe'teef 7% tie —fe—Fe ot . foec*—1te "tHoublepe ' —" 77|
précipitation est nécessaire, car dans le cas ou les carbures qui tiennent le grain a
Zif—e—toec—cof—c'e T— ... t—3 “-erd larésistance-méchnifue reguise au revenu

se‘este_ ZFe e2efe t7teFe—o FTifZZc<f%ote ..'eo—fe—e FTfee Zf of-"c..
dispersée de maniére hétérogene dans la matrice martensitique. En effet, la précipitation au

revenu aura lieu préférentiellement sur les carbures non complétement dissous a la mise en

o' Z——<te '— T fee ZFe m‘efe feo’c... SciFl4E}. Gelte sEpartivorn hEtErdgehesdae «

la précipitation est a éviter aussi bien pour la tenue mécanique que pour la ténacité.

et Ti—ed “cof "2 e—f=<'e TF L f",—"Fe “—< e @7F Zf
solution a été émise parOlsor22] et Gore el a[38] dans la nuance AF1410 (cf. p.33 Des
particules nanométriques de type (Ti,M0)(C,N) contrblent la taille de grain austénitigue dans cet
fo<E” F— "F7ef——Fe— TixTc—%F" of . T'coefoe F FTSfU%ot"+tF TF "f-‘e o "Fef
Tt 'Z—e %o"fotde —fcZZte to ""f <o T Z—ect—t <o "ML t— Tif—%0¢
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Synthése :

Les propriétés mécaniques aprés revenu sont trés stables en fonction des paramétres de la
mise en solution. La présence de précipités nanométriques MiChes en titane qui contrélent la
—f<ZZf t% %o"fco foxZc¢'"t L F——F e—f, <Zc—%a o Zicof%ofR1lEPNEet .. foces:
mise en solution totale des carbures de nature chimique différente que ceux précipitantia
revenu, de taille plus importante et en fraction volumique élevée peut ainsi permettre une

précipitation fine et dispersée au revenu, une fois le traitement par le froid réalisé.

[11.2 Influence du traitement par le froid

Le but du traitement par le froid esttt "+t —<"F f— efSce—e ZF —f—3§ tif—o—te
sans aucun effet direct attendu sur la précipitation au revenu. Cependant, plusieurs auteurs
el TR —ef UE L= fmcte TZ—e <o’ —fet T L f",—"Fe "coe f— "17f
traitement cryogénique146 151].

La transformation martensitique génére des distorsions de réseau importantest une

densité de dislocations trés élevée est obtenue. Aprés le traitement cryogénique, la proportion
Tif—e—tec—F to— —"°¢ "#F—c—F t— t'e.. “—foecofe— Ziteets 7% t—
sursaturation dans la matrice martensitique. Le carbone est notamménpiégé par les

TeeZ' . f—c'oe coo—te TF Zf —"te'Fa . F “—c Fo"fAet —ef "tUef_cte Fif
Ces amas forment des sites de germination préférentiels lors du revenu ultérigd7]. En effet,

Li et al[148] observent une densité de précipités entre 3 et 5 fois plus élevée apres un
traitement par le froid a-196°C que sans traitement par le froid dans un acier allié a forte teneur

en vanadum. Huang et a[150] estiment également que la fraction volumique de carbures passe

de 5% a 11% volumique quand un acier a outils de type M2 subit un traitement cryogénique.

Pellizzari et Molinari[151] mettent en évidence laprécipitation plus intense des carbures de fer

T— tfe L f7,—"Fe et tetfte f F<Zf-tex-"¢F T f— "F " Fe— tTi—>

traitement par le froid (voir |[Figure 3.46).
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(@)

(b)
Figure 346 ‘e’ f"fce'e tTHe ec%oof—8 TF T<Zf—-‘ex="¢<t f F- ti . T— "t fe— ti—e f.

X110CrMoV82 sans traitement cryogénique (ligne pleine) et avec traitementa -196°C (ligne pointillée) [151]

Pour un acier de composition plus proche de la nuance M84un phénoméne similaire est
‘et ffee Zif..2100 pat Gruber et a[84]. Le pic de précipitation de la cémentite en
TeZf—tox—"ct t Fo— Ff—..'— "Z—o co—fpot 2 f I FikeSFI-LA7 % T “-

son absence (voifFigure 3.47). Cette différence se retrouve ensuite sur la précipitation de

carbures alliés (3) qui estégalement’Z —s ce—Foeef "*—" Zi+ . Sfe—<«ZZ's f"f... —"fc—1F
02.:!: ®( Z|if”_ io_ e‘ceoe uf"“_i “_:t re__ " Zf i.i._(_ia :to .:to_"io
—felt " fo—"F T "F Fe— ete— 4% fZFefe— 'Z—e 273 4Fe " Zit .. Sfe-
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froid, E—e“—ie Zf —fe'#"fo—"% T3 "$ e e et fem o Zf Px . Cc—f-
tfZed Zit . f7— site—'e'f4

Figure 347 £ t— ec%oofZ t% T<Zf—"ot-"¢F f— "1 "te— tiz . pBIpfroidAZ-7¥Cf " F... —"fc—1F
(bleue) et sans traitement par le froid (rouge) chauffés a 20°C/min dans la nuance AerMet  ® 100[84]
fo fo—fTe fo—m( —te— Zte £..f"—e te—"t Zit..Sfe—<ZZ% [ %..
—nfc—Fete— f" ZF "<t o Zf “FfPerecFrFIftA—deE "F—4 tfee Zit..S]
—"fc—Fete— "f" ZF ""'<«tA Z%t —f—38 tif—e—tec—1 ”z0icdpte bidelphrtipe— 7 —e <

du carbone ce qui influence directement la précipitation de carbures au revenu qui devient

moins intense. 1 'Sxefe°et Fe— cte Tcoc, Zt o—" Zf .tete—<—% efce oife—"
—ferk"f——"FA& Z'e tE Zf "'ef-c'e fie L f",—"%e fZZcted feo f—-t%
T e F — =" fem —f— T ice 227 foTe —4F o Zf dske—f <Z<o,

températures supérieures a 400°C. La précipitation de carbures aux températures élevées serait

alors comparable, dans une certaine mesure, indépendamment du traitement par le froid.

Te feofce T4 Zice™Z—%e..f T— —"fc—1%etfe— drfdeZarblresdu revehuZ f "+ ... <
dans la nuance M58 ne montrent pas les mémes évolutions. En effet, en fonction du traitement

par le froid appliqué, les signaux au revenu en ATD et en dilatométrie sont identiques (voir

Figure 3.48).
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(a) (b)
Figure 3.48 Influence du traitement par le froid sur les signaux au revenu en ATD (a) et dilatométrie (b),
chauffés a 5°C/min
De plus, la fraction volumique de carbures aprés un traitement par le froid-45°C ou-75°C,
T— "f " Fe— o wsx! 'fetfe— srSA& fe— ececZf<"F tif ’|TabRdu3.i2)e —"F t1

Température de traitement par le froid (°C) -45 -75

Fraction volumique de carbures (%) 3,1 2,9

Tableau 3.12 Fraction volumique de carbures aprés revenu mesurée par DNPA pour deux températures de
traitement par le froid (  -45°C et-75°C)

Le taux de carbone plus bas dans la nuance M54omparativement aux aciers a outils
" fe— L 17— fcetete— ZctraitementZpar 1€ freid lsur les carbures. Le phénomeéne
observé pour la nuance AerMeét 100 reste a étudier de facon plus détaillée. Des mesures en
DNPA ou SAT pourraient étre réalisées pour obtenir une mesure comparative de la fraction

volumique de précipités avec et sans traitement par le froid.

Malgré une précipitation similaire en fonction du traitement par le froid dans la nuance

M54® (voir |Tableau 3.12), les propriétés en traction apres revenu, et notamment la limite
TigZfe—c..c—xd “f"c¢te— TF "f-'e —"°% ec%oec <. .f—<"F fe "te . _<'e Ti 2
cryogénique (voir |Figure 3491 & eft'tetfeefe— Ti—e "f'foe®="F ec,  Tte"—  ——

précipitation de carbures, le traitement par le froid semble donc influencer cette propriété.
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Figure 349 27'Z——<'e T3 Zf Zcoc—% tTi®Zfo—c.oc—% fo "o —c'e T3 Zf —fe'&"f——"% tF -
[11.3 Conclusion

7 de—ef” ZFe [ of Et—"e T . t-—1 —"'cec®et 'fU-<id Zi
paramétres detraitement thermique avant revenu confirme la stabilité de la précipitation de
type M;C au revenu caractérisée précédemment. En effet, les conditions du traitement de mise
en solution (£15°C pour la température de mise en solution, avec ou sans paliavec e large
gamme de vitesse de chauffed sice"Z —Fe .. . fo— "feo ‘— "t Zte "t _te ok focto
présence de carbures MC riches en titane permet de dissoudre efficacement la majorité des
carbures «grossiers» lors de Zif —e—+ec—cof —<'e —ck s—Zi‘ ke précipitation
fine et dispersée au revenu. |l est constaté également que le traitement par le froid aprés mise en
o' Z——<'s oice’ f significdtjvement la précipitation au revenu. Cependant, les variations
trés importantes de la Z<s<—F tixZfe—<...c—% <ot —te— “—F 7% —"fe—Fofoe_
maitrisé et que son impact sur la microstructure nécessite une investigation supplémentaicgi
“fo— Zi,EF— t— ..Sf'«="F e—<"fe-4a

IV Synthese

i, ET...—< Tt F L.Sfl—"t Zice " Ti-frerfrekdIE L fetc—ctee T 7
thermique sur la précipitation de carbures afin de contrdler et de maitriser les propriétés qui en

découlent.

Les carbures alliés sont obtenusZ ‘"¢ Ti—e "F " Fe— o wsxl f’"°¢ Tfe x—f'fe tF
et de remiseen solution de la cémentite qui se succedent a des températures inférieures. La

composition chimique modifiée de la nuance M54, par rapport aux nuances de la méme famille,
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f— .= t— —"fc—Fofoe— St ec"—% tfoee Zi''—<"—1% tif’''7

sif fe =" F77i— ti ot Tt Zf ext—Fe it ti Uil fa—c'e f—
température du pic de propriétés dans la nuance MB4est plus élevée. Ce phénoméne peut étre

foe'. <t o Zf ""H.. c—f—c'e co—foeec"t tF . f",—"%e fZZc<te tF —f<Z7%

précipitation est elle-méme liée a la dissolution quasi comgke de la cémentite au cours du

revenu.

La composition riche en tungsténe des carbures 1@, déterminée par sonde atomique, dans
la nuance M54 permet en effet de réduire le taux de cémentiteCe mécanisme trouve son
origine dansla vitesse de précipitationlimitée des carbures alliés en raisomlu faible coefficient
de diffusion du tungstene Des temps de revenu longs (10h) peuvent ainsi étre réalisés afin de
dissoudre quasi totalement la cémentite, sans que les carbures alliés présentent une coalescence
trop accentuée. Ainsi, méme apres 10h de revenu a 516°C, ceuresurent environ 10nm X
See fTr... —ef TUf..—c<te THZ—ect—1 <o’ '3%, fce-gtipermel de rhaihtenitune
"teco—fo f o Zf —Vf..—<'e F— —et Zcoc—t VitZfoflhlcodttEZ LT o "Foon
toutefois pas été déterminée avec précision apres ce revenu. En effet, que ce soit en diffraction
électronique ou en DRX conventionnelle et synchrotron, le signal diffracté est trop faible. Méme
si les carbures présentent un ordrecristallin (analyses MET), la morphologie trés allongée avec
une largeur trés faible (empilement de quelques plans atomiques) associée a une fraction
volumique limitée ne semblent doncpas favorables a une détection par DRX. La cinétique de
précipitation lente des carbures M f— "f " fe— f '—7 lfeext—Feo f ti—eFf "f"- ]
ténacité en raison de la dissolution quastotale de la cémentitef — Tif—-"% "f"— T1 .. ‘eef” 1"
résistance a la traction maximale pour une gamme de conditions de revenu trésda. Ces deux
fert..—e tee—c——fe_ ZFe Uco . < f—3 FPphrsapflert aux huabigs.dedd wv
méme famille.

o fetc—cioe T —"fc—tefe— —StVec —% fTfe— "t "Fe— ‘e +%fZteFe-
précipitation finale. Les propriétés entraction apres revenu semblent tres peu dépendantes de
la vitesse de chauffage et des températures de palier au cours de la montée en température lors
Td Zif—e—toc—coef—c'e feooc “—t T3 Zf —fe' 2" f——"%F Fif—e—toc—cof—c'o

large. La'"tefe...t TF ... f",—"%° "¢..Ste te —<—fet o Zif—e—tec—cof—ctoq
exagérée du grain austénitique tout en permettant une mise en solution efficace des carbures
s fE "«—fc"ted ..te—"¢,—F " —Fete_ o ZifexZcEdedanuanee M58s " fece o

En revanche, les propriétés mécaniques varient en fonction du traitement par le froid
appliqué, sans que des difféerences de précipitation ne soient mises en évidence. Un autre
,f”f.o_ni .(.“n;._n_“'__nfz :t._ Tl.... _.<‘Z-Fln.k%o(givnti_i..ja. Tf__n'(i__(;.
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—f—8 Tif—e—tec—tf Fo e —c'e tF Zf —terrfo—"

FFidure 3.5G]

suggérer un lien entre les deuxt sera étudié en détail dans le prochain chapitre.

daigsets— "f7 Z:

Figure 350 27 Z——c'e T4 Zf "Uf..—c's Fif—egecd U0 "ETHe— Fo Tel_c'e $F Zf —fe'x”
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Chapitre 4 Evolutiondu —f —3 17 f —auaours-du
traitement thermique et son impact sur les propriétés

mecaniques

Les propriétés en traction ne présentent pas de variabilité en fation des conditions de
revenu et de mise en solution dans la nuance M84yrace a la précipitation de carburedvi,C
o—f,Z2ted F'fetfe—a Zf Zcoc—F titZfe—c.c—% “f"<¢t T ofec®”t oc%ooc <.
le froid est modifié, sans évolution dda précipitation de carbures. Cette étape du traitement
—Sfrec —3F fe— ——«Zcoext '—" teoco—1t" ZF —f—8§ fif—e—tec—1 "tec
Tif—e—tec—% f— ..'—"¢ T— —Vfe—tofe— —St ec"—3F oi"f fle.. ""tefe—;
propriétés mécaniques sera ensuite décrit. Enfin, les conditions critiques de traitement
—Strec —t foe%otet foe— —ef .S——F tF Zf Zcoc—F tixZfe—c..c—% of"e
Mk teced” —e —Vfc—fete— —SErec —1F fexZc'"t 'Fref——fe— tixT«—1" Z]
ditZfe—<c...<—%&

|E"'Z——<'s T— —f—3& 1if—-e—=+taitemegntthermiguds t —

F—8 't tif—e—tec—F "F—"Fe— 27 "VBeFifetfrec Lt fockEI L.
Zif—e—xec—F Tt "£7f7ec'ed if—e—tec—% tF "x7F"ecte "t . <richdg f— "1 %
o tZtefe—o Yofoef%oete t— —eof ¢S 7 %<t ...'o—"@7Z+tA if—e—tec—1
“—F Zif—e—tec—1 "tect—FZ714 “—< f —ef lteltec—c'e 't St tF Zf
oS 7 %o<t eite— 'fe of A-"cextd ice’f .. —aubtbnite dur lbs prapriétéste Ti
ot L fect—Fe Fe— Fre . FT<TTE"Fe—8 f T'Uef—<'e FTIif—e—tec—FORg "ETf e
donc analysée et comparée aux nuances de la méme famille. Plus en amont dans les étapes du
traitement thermique, les parameétres du tratement par le froid sont étudiés afin de déterminer
F—8 o Z—tfe-fe— ZF —f—8§ Tif—e—tec—1 @ MNotAmmetAdtempsetdaf o —f ...
—EeETfo " Fe=td Zf Ut % 2% SUfodede— fT ZE TUich ete— $3fec
paramétresinfluencent la stabilité T+ Zif—e—xec—f "xect—17714

1 Pef—c'e Tif—e—kec—f T3 "£7f7ecte

[ 7. Cc—f—c'e Tif—e—tec—F T1 "2 f"ec'e f— ®iStanalyeger Zf o—f
=< The efe—"Fe Fifcofo—f—cte o't  "<“—F o of ——"fesimeures-fe—1e f
ste— "t fZcorte [0 "iThe— o (Tfe— F(TTx"fe—e —Fele T _Fe'x"f_—"1te]
Tt "3 "Fe— - E—e“—ie srS TF "$ " Fe— o Wwsx! & Zifcefo—f—cte o'k "
augmenterde facon modérégvoir|Figure 4.1).

129



Chapitre 4: Evolution du— f — 3 11 f -au eatisscdudtraitement thermique et son impact sur les
propriétés mécaniques

(@) (b)

Figure 41 27'Z——<'e T3 Zifcofo—f—c'e o2 . "¢ —F o of " f—c's to e <o tf Zf —Fe'%
pendant 1h de traitement (a) et du temps de revenu a 516°C (b)

‘—feete—8 Zifcofomfoc'e o ofo—"foc'e frU00 srS tE "fTHe— o wsxt i

par rapport au brut de trempe (voirfTableau4.1).

Brut de trempe Revenu 516°C/10h  Ecart (%)

Aimantation spécifique a

_ 200,6 205,3 2,3
saturation (G.cn$.g?)
Tableau 41 27 *Z——<'e T3 Zifeofo—f—c'e o' < “c“—f o of ——"f_cte f— "—— tf —"fe't ft_ f
516°C

T——F f—%oefe—f—c'e TF Zifcefe—f—c<'alapricipitatigh-des-carbured quit
captent des éléments non magnétiques de la matricégls que le molybdéne et le chromea
Zi <o f %o téshittats décrits par Haidemenopoulog44]. La matrice devient ainsi légérement plus
"...SF fe "7 F— Fe ec.0FZ - Zif<offet fZd e ff—SkobieZtete—0 7, —"<%
la matrice diminue (voir|Figure 4.2). En effet, le moment magnétique moyen par atome peut étre
. fZ...—Z7Z% ot 7'« GAiite; dédfitecau Ghapitre 2

@a @a @a @a
48 & E (A pc b E ¢A oy Y aE— . % E— . % E— . % aE— . % (41
ag‘ a(,@ Ca(,@CLg/eU 6a¢,(2/4a94a @% 2] @% p @%é V% | @%é % a ( )
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Figure 42 Evolution t— e'efe— of%et—c"—F o'5fe "f" fortot fZ7.. —Z@efctt t1 Ziz —f
A‘o____(‘o 'l'_ ”_".“ic_f%o:t of-o(”_:t 'I'thioiu_- Tfo- Zf of_"(.“j;

En revanche,la précipitation de carbures, qui agissent comme destrous magnétiques»
dans la matrice, devraitconduire & — 3 ,fceet T3 Zifcofe—f—c'e o of ——"f_c'e&d f'fe
échantillons revenus présentent une aimantation a saturation plus élevée que les échillons

bruts de trempe. Deux phénoménes peuvent expliquer cette hausse

1) f ="fee"t"ef—<'s t1 Zig)-résiduelle—dar décomposition au cours du
revenu[19] ; b) résiduelle et/ou de réversion lors du refroidissement aprés
revenu[125] (peu probable pour la réversion qui est plus stable).

2) ite”c...Sceetete— " matficecén ElEmerfts magnétiques.

La courbe de dilatométrie lors du refroidissement aprés un revenu de 10h a 516°C ne
montre aucune dilatation synonyme de formation de martensite fraiche (v<1iFigure 4.3).
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o

Figure 4.3 Signal de dilatométrie au refroidissement « wi ece f'"°¢ —o "$ fte— 5rS wsx? Ti—e .. Sfe—
standard

f Sf—eef T1 Zifcofo—f—c's o Bfe—ff ltafotdt"Fe't - Zit—f- "%
Troe. fe t—1 o Zf —"fee™ Vef—cte tF Zif—e—tec—% feo of"—Feec—t ""fA.
Lit " te——fhZZ% ‘oc—c'e T1 Zif—e—leaurdventié«t ZtZe"<...ScooFoto— "tZ7f-<"
matrice en éléments o f %ost—<“—Fe e‘e— Tle . o Zi'"<%ocet tTI Zf Sf—eef *:
saturation. Ceseffets sont donc plus importants que la formation de«trous magnétiques». De
plus, li+“— fHA1Y| te— efee T'——% [ &cof—"% . f” Zit""1— eife— 'feo Z«
efe—"te tifcofe—f—c'e oréalfsées.” f—t5fe.. . Sta «Z ot 72t x—f,Z< “—1% Zif

réversion ne se forme pas au cours du revenu a 516°C pendant 10h dadance M5#.

Au-ttZe 1 wwrt f— srS t1 "$7"fe— o wsx! & Zifcofo—f(Figured of——"f-
ZI) A f ""ef—c'e Tif—e—tec—t tf "£7f"ec'e4 T[T festla’dause UECEtR e+ — < — %
sfcoet tifeofo—f—c'od 2% fZFTete— t=.."{44]. Ceperfdahtt mbme apibse
wrrS Tt "t te— o wsxl & Zf ,f <o teldtivgmerftfailfle,«ce ghietraduit une trés
“fe, 2t Ttef—cte Tif—e—tec—% tE "x7F"ected o "f7fe..StA o xwrt Zf .S

ce “—«¢ =" ft—«— —e —fforEnéthign—plus tmpertant, en accord avec les mesures de

dilatométrie (cf. p.84).

Un essai de double revenu est réalisé sur des échantillons traités par Safran Landing
)o_:t.. re__" _._‘.A(".:t" Z]'f”o:to___i T'[f_o_io(_i Ti ”i~¢".(‘o z¢o _”f(_
décrits en fin de chapitre, alI?TabIeau 4.11). Apres un premier revenu a 465°C pendant 124h,

censé provoquer la précipitation de carbures (équivalent a un revenu de 4h40min a 516°C

tifrree Zix“—£F-2L22 9162]), les échantillons ont subi un secondevenu a 516°C
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'fetfe— srSa F —f—3 tif-e pastentreflesidelixZrevenus (vo|Tableau 4.2) et
_.‘QA("o:t “_:t Z'[f_o_-_!-o(_:t T:t ”-l—~:t"o<‘o o:t o:l: A‘"oi 'fo f_ ”:!:~:to_ e WSX

f—38 Tif—e—tec—% ['(By "f te—

Revenu 465°C/124h 465°C/124h+516°C/10h
Traitement thermique #6 3,9 3,7
Traitement thermique #3 1,7 1,9

Tableau 4.2 27'Z——<¢'e t— —f—8§ Tif—e—xec—f f'"°¢ —e t ' BlE°E/10Ndansdeuxw? stvS
+..Sfe—<ZZ's f"t... Tte —f—3 T fleestaux-difiérerits 30nt'dbis —» des variations de traitement
par le froid )

Comparaison avec les nuances AerMet® 100 et AF1410 :

Dans la nuance AF1410, 8 Zif—e—xec—F TF "+ f7ec'e of "ot f— "F7Fe— Fif
de Montgomenyf26] & ¢ 1" "1-4 Z1 —f—38 tif—e—tec—1 oRepartitdef510°C f— %ot
(voir|Figure 4.4).

Figure 44 Evolutondu taux tTif—e—tec—f tx—f"ecot *f” Fo "ol —cte T— —Fete T "ETFe— o we
nuance AF1410 austénitisée a 830°C et 1000°C[26]

Gruber[85] et Ayer{74] révelent également la formation T1f —e—te<«—3Iny dans fa
nuance AerMe® srra f "‘Vef—<'e tx,——% f—8§ fZte—'—FiguieBSiwrl tif’'"°e Zf
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Figure 45 27 ‘Z——c'e t4 Zf ""f..—c'e T Z—ec*—f tif—e—tec—f T "£ et Tr_Fecort f”
température de revenu dans la nuance AerMet © 100([74]
Contrairement & la nuance M584 11 Zif—e—*ec—f T3 "7 f7ec‘e o "7ef f— "t
nuances AerMe® 100 et AF1410 a partir de 450°C et 510°C respectivemerita littérature fait
état de deux sites’ "+ " t"te—<tZe tF "Vef—<'e t1 Zif—»prache-desicdrblitest e .
M.C due a un enrichissement local en nickal7,82] & ‘— « 'f"—<" t3 Zif—e—toc—f "+ect-
présentel85,87]. Cependant, le point de trasformation Aud  "f"'—<” t—“—1fZ Zif—e—tec—1
au chauffage, est beaucoup plus élevé pour la nuance M5gue pour les nuances AerMét 100
et AF1410 (voir[Tableau4.3| & =« t°"f1-4 Z1f —f—3 TixZsedteplus bag darfsa’ « t
nuance M5#, notamment en cobaltl6]. Si la précipitation de carbures au revenu modifie
Z .. fZtete— Zf ...'etec—<'e Tt Zif..<}" fa, latdifférerfcefde tenipéiatue ‘ <o —
par rapport a celle du revenu standardeste trop élevée dans la huance M%4 beaucoup plus
que dans les nuances AerMet100 et AF1410 (voir[Tableau43| & '*—" “—1% T3 Zif—e—tec—:

réversion puisse se former.

Nuance M54@ AerMet® 100 AF1410

Ac1 (°C) 800[153] 574[154] 628[155]
Trevenu (°C) 516 482 510
c1- Trevenu (°C) 284 92 118

Tableau 4.3 Comparaison des points de transformation A c1 et des températures de revenu des différentes
nuances a précipitation de carbures secondaires
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e "@7F the MU Uck—te ok $ ( ‘
f— =" t— —"fc—fote— —SF e —F tfee Zi—"—1t tif'2
Synthese :

Le revenu dans la nuance M3% «f "t”ef— 'feo Zf "'Vef_<'e tif—e—tec—f T "x"
Tree'—e t1 wwrl f-— sice”™Z—te .1 T'e... oOpal, Zohtraifement dlix ruancese <—1 %o Z
AerMet® srr t—  svsrd fe —f—38 Tif—e—tec—F ""xefe_xe f" Zf o—c—1%
T1f—e— tésidutlle mesurésaprés revenu. La présence de cette austénite est liee a une

transformation incompléte lors de la trempe etdu traitement par le froid. Cete étape du

traitement thermique est étudiée dans les parties suivantes.

.2 Transformation martensitique lors du traitement cryogénique

LT Yok et —t L tesco—df o PEVNCTY Zhe 207 o —Fe [0

T —"fc—tote—
—f—38 tif—e—tec—F "tect—1Afdrks tete &ape/DEUK « F+ <" "

Tt "+t—<'t 7%
paramétres peuvent étre modifiés la température de traitement et le temps de traitement. Le
tifoeefce "—” —fe—F” Zit " "%— t% ..1%e Tipflafigribhsitigue-Bstdg —"fee"”

!Z ]c .
suivant (voir|Tableau4.4) :

Parameétres teryogénique & -75°C (h) Teryogenique pendant 2h (°C)

Essais 1;15;2;3;4;8 sans; -45 ;-60 ;-75:-90 ; -196

Tableau 44  Zfe titeefce "*—” Zit——1F TFe £ °"f—e t— —fe’'e t— % Zf —Fe'2"f——"%f tF -7
sur la transformation martensitique

I.2.a.Influence du temps de traitement paelfroid

P o—f—8 Tif—e—tecm} f7°0 "$ Fe “fUct —7°¢ TE— fe e _cte f— -

froid (voir [Figure 4.6).

Figure 46 2~'Z——<'e T — —f—3& Tt ifpbretioniduterhps de traitement par le froid a -75°C
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En effet, entredeux traitements cryogéniques, Zi—e+ t3 sS t—- Zif—-"% t+ zSa 2t —f
diminue seulement de 0,5% en valeur absokl La transformation martensitique est peu
influencée par le temps de traitement par le froid pour la nuance M%4contrairement aux
observations de Villa et al[156] dans un acier AISI 632 (0,09%5,5%Cr7,1%Ni-0,8%Mn-
0,6%S+2,1%M0-0,4%Cu1,2%Al). Des temps de traitement par le fridl courts peuvent donc étre
"tflcote ofee o' F( Tt ZF —f—8 Fif—e—tec—F "tect—tZ7ta FTZf ..'"7"%e
donnée par QuesTel88] avec —+ 3+ T — " £rhinimins

I.2.b.Influence de la température de traitement par le froid

La température de traitement par le froid aen revanchebef — ...  —' 'Z—s tice f..— “—1

temps de traitement par le froid sur la transformation martensitique (voifFigure 4.7).

Figure 47 27'Z——<'s t— —f—8§ Tif—e+—+e«c—fongticr® de’ld températire de traitement par le
froid pendant 2h

En effet, a partir de-vw! & Zf —f—3 11if—tdesagentquhsi .expolentielle en
fonction de la température de traitement parle froid. La proportion de phase transformée est
décrite en fonction de la température de trempe par la relation de Koistinen et Marburg57] :

LLsF18rdass/ oF 6;? (4-2)

Afin de vérifier si les points expérimentaux suivent la loi de Koistinen et Marburger, le point

de début de transformation martensitique M doit étre déterminé.
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Le point Ms est mesuré expérimentalement par dilatométrie. La méthode des tangentes sur

la courbe dérivée du signal de dilatométrie au refroidissement aprés la mise en solution est

utilisée (voir|Figure 4.8).

(a) (b)

Figure 4.8 7 Tt TeZf—tex—"ct Ti—ef ecof Feo o7 ——cte ote T2t f f— TE"<TxT fe
température (b) pour la mesure du point de transformation M s

Le point de transformation My 'f—— *%ofZtete— 2-"% . fZ..—Z7% 7'
phénoménologique proposée paBarbier[158] :
| 1% L wvW xrsd Hks F AP4& " YiogE y\&:" /J ;Fsuy:” 5EF{d:" %N
Fsya:" OEFsww:” /K;Esr&:” 8, Evd:” %KF s&:" #H (4-3)
Fsxu™ %QFuxs 0> Ft&v 6EFuvvZ $;
La valeur de M mesurée expérimentalement esicomparable a celle donnée par QuesTek
(voir |Tableau4.5). Le calcul du M par la formule de Barbier est par ailleurs moins éloigné du
"te—7—f— t8 't cote—f7Z “—t Zf "fZt—" ', —te—%t f" Zf "ve—Z% ti et"%
Dilatométrie QuesTek Barbier
Ms (°C) 243 240 225

Tableau 4.5 Comparaison du point de début de transformation martensitique M s obtenu
expérimentalement ,avec e feexfe —Fo feo f— FTif'"°e ZBarbiel f—<'s 1%
Les taux de phase austénitique exgsimentaux apres trempe pour la nuance M5# suivent la
s2¢f —Fetfe.f “—% Zte —f—8 <oo—e t— . fZ..—Z 'f" Zix"—f-<'e t%
laquelle le My tx—F"ecex o Zifctd tie Feefce T1 T<Zf—"'edRidurg 48p— <o—""'1—
fFrietfe—a Z3 —f—8 tif—e—tec—%t tfee Zit..Sfe—<ZZ's ofee —"fc—Feot
Teoco—t Zf "%oFoto— "f7 "f "= o Zit—f— —"fe'x efee _"fe_Fete_ 'f” 7%

est beaucoup plus important dans cet échantillon (9,2%) que dan¥ fe f——"%e& 1f—e—%ec

pourrait étre moins stable due aux contraintes de compression exercées par la martensite
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réparties sur un plus grand volum¢l59], ce qui entrainerait sa décomposition au revenu et la

feocom—cte T— —f—8 Tif—e—tec—} f77°0 "ETHe— ‘o114

Figure 49 27'Z——c'e T — —f—38 tif—e—2¢c—Psirdimpdetiraitefriéntfgdr le froid, aprés revenu
Fo ei7'e it —f—c'e TF ‘comcode o 7 —"% %" Fe “te.—c'e tE Zf et fo—"% tE -7
En revanche, avant ou aprés revenu, les courbes expérimentales présentent un décalage par

rapporta Zix“—f—c'e T ‘ce—cete tifeFii180dhsdIU Le point M, déterminé par

Zf ex—S'tt Tie e'coet?te L f"ke te-"t Zfe —f—8§ tif—e—tec—F .. fZ..—7

Marburger et les points expérimentaux, est de 255°C. Le pointslxpérimental est donc assez

LSt tE Zf TfZi—" f“—«< ecococot Zix . f"— te-"F Zit§'t"«de..t F-

N«

Koistinen et Marburger.

f7 f<ZZFt—"e& Tif "°¢ ZF T<f%"feet @calculp paf =—+¢ ofot iVt t—
logiciel ThermoCal®, le point de transformation Ms est peu sensible a la vitesse de
refroidissement & <Z oif—%oefe—1 “—1 Z'"e*—1f ZF —fe’'e tf "1 " ctcoofefe 7:

Figure 4.10).
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Figure 4.10 Diagramme TRC calculé de la nuance M54®8

Comparaison avec la nuance AerMet® 100 :

ice”Z—Fe..t tF Zf —te'+"f——pdrile froid-e5f égalenfent étudiée dans la
nuance AerMe® srra I - fusténiteidécrot de maniere similaire a la nuance M52 quand la

température diminue (voir[Figure 4.11).

Figure 411 27'Z——<¢'s t— —f—8 tif—e—*oc—f fe "o —c'e % Zf —fe' 2" f——"F tF —"fc—1fetf
nuances M54® et AerMet® 100

8: Courtesy from QuesTek
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Synthése :

La transformation martensitique dans lanuance M54 est trés majoritairement dépendante

Tt Zf —te'2"f——"3 T3 —"fc—tete— "f7 ZF "<t TR —ed [ feeet t—
température diminue. Le taux de phase transformée suit de maniére correcte la loi proposée par
Koistinen et Marburger f~f... —'——3"‘ce —e " Fe_f%f Tif—e—toec—t 'Z—0o +

valeur absolue.Le point de transformation M; est donc important pour contrbler le taux
t1f—e—dicecqut éonfirme la nécessité demaitriser ce paramétre lors de la définitionde

Zipggpl]. ¢ "t7fe...St& ZF —fe'e tF —Vfc—fete— f" Z% "Vt f =70 't —
Tif—e—tec—% "tect—37272% $- 't —— 2-"% feetoe ...'—"— sS & t'fetfe-4
et le traitement par le froid peut varier entre les traitements thermiques et son effet sur la

transformation martensitiqgue doit aussi étre évalué.

I3 —f,<Z<of—<'e tF Zif—o—toc—F "4tect—17Z7% f"fe— ZF —"fc—Fefe— ..

Une fois la nuance M58 —"fe¢’+3 o ZiS—<Z1t4 71 - fiduelle bitffaible-(D206)t "+
“fe— Tt "xfZeet” ZF —Vfc—tode— f" Zf "VictA “—< "ttT—<"f fe.'"t 7%
—Fe'e tice—F"—"fe—tete— fTF... Zf —"%e't o ZiS—<Z%t t1 zS efSce—
recommandations de QuesTdR8]. La durée et la température entre ces traitementpeuvent
donc varier. Plusieurstraitements thermiques sont réalisés pour étudier les impacts du temps et
Tt Zf —Fe'2"f——"% fte—"% Zf —"fe'f o ZiS—<Z% HFallehudBf «—tete— 'f” Z%

Paramétres [cot7_"f _EAOPE Température Tice—3"-"f«—1%
Temps Tice—37"—"f <—at20r€h) pendant 2h (°C)
Essais 0,1;2;8;24;48;336 20;50;75; 100

Tableau 46  Zfe titeefce T— —te'e $— T3 Zf —Fe' 2" f——"F tico—t"—"fefofo— te_"t Zf —"4
cryogénique
Lorsque le temps a température ambiante entre la trempe et le traitement par le froid
f—%ete—FT4 ZF —f—3 Tif—e—tec—1 f'"{FigUe™ 4124 f+ %o fEeS Tt iF' <o —%oc-
T‘_”Zi “_f.(.i._ :I:._”:t e _i.’. T:t X'<'é. re_om Zi“—iz _.i 1nerem g

mesurée, et un temps de 48h, pour lequel ur f —S tF waw”™ tif—e—xec—F Feo— TEx_F"0co

de plus que pour un échantillon sans traitement par le froid (5,1%).
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f— =" tT— —"fc—Ffefe— —SE"ec"—F Ffee Zi''—<"—1F Tif''2
Figure 412 2~ 'Z——<¢'e T — —f—3 tif—e—tec—f f'"°e "t "fe— t+ hirelatrempdetie—fe’e o tri it

traitement par le froid

{f—e—tec—F efesdstabiliser.’tetfe— Z% —Fe'e tico—f"—"fc—Fete—a .1 “-

transformation martensitique lors du traitement cryogénique. De plus, ce phénoméne est

thermiqguement activé avec une augte—f—<'e t— —f—& tTif—e—tec—f “—fet Zf
Tice—3"—"fc—fefe— f—%oote—F '*—" —~Eigute—4’.’]:8r1: Pbdr urs eemps¢ te
maintien équivalent de 2h, le—f —38 Tif—e—xec—F "foeet tf udz" « vax  “—fet Z

augmente de 20°C a 75°C.

Figure 413 2"'Z——<¢'e t— —f—& tif—e—toec—F f'7°% "F " Fe— o "o _<'e Tt Zf —Feo'£"f-—"1
traitement par le froid pendant 2h
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fo—tere tifr2— fe—vf Zf —7fe't o 2i8—<2% t— 2% —f<—fetem 'f7 2

du carbone en sursaturationdans la martensite, visible par une baisse de son parameétre de

maille mesuré en DRX (voifFigure 4.14). En effet, le taux de carbone en insertion dans la

martensite ed relié aux parametres de mailles $Z*e Zi+*“—f —<'[d60}= <" feo—1

7

— LsEravwH" % (4-4)

f “—ft ' f—co.c—% tF Zf of " —Foeec—% oit—fo— "fo “coc 7% 'f” a 72f
maille cubique, de type ferritique. Le paramétre de maille=est alors déterminé a partir de la
position du pic de diffraction du plan (110) et de la formule suivante correspondant aux

structures cubiqueq161] :

s D-EGEH
— L (4-5)
(@) (b)
Figure 4.14 Evolution du parameétre de maille de la martensite » Ziz—f— —"fe'+ ofe—"2 of 7' 7% *Zfe t1%
diffraction (110) en DRX en fonction du temps (a) et de la température (b) entre la trempe et le traitement

par le froid

Cependant, les contraintes mécaniques et la déformatioh i ‘" < %dkerfmique peuvent aussi
influencer le parameétre de maill§159,162,163]&4 “<o tF eifee—"3" “—% Zf ,f<ceet t— 'f
maille est bienen partie liée a la diffusion du carbone, celleies— ... fZ..—Z+% « Zif<tt t+ Zi
proposée par Allain et a[164]. Selon ces auteurs, le coefficient de diffusion du carbone dans la
martensite (&) ¢ —f e’ 2" f——"F fe,<fe—1 fo— Treext 'f" Zif§ "feec'e o foe1
Fzvsrr

&/thHsr?iATLTp (4-6)
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f— ' —"e¢ t— —"fc—tefoe— —Stvec" —% FTfoee Zi''—<"—1F tif’Z
La longueur de diffusion du carbone @, 'f—— tee—<—F 2-"f fe—_cext o Zif<]
relation[164] :
H,L §&,P (4-7)

if'"°e Zte ...fZ..—7Z+ futcalbpnd & fempératuré ambiante, plus le carbone

diffuse, et plus le paramétre de maille de la martensite mesuré expérimentalement diminue

(voir |Figure 4.15). Ces den paramétres semblent donc bien corrélés dans la nuance M54n
Ti,(— TI_.:t T(.lin.(L. f'.i(ﬁ (',‘”"ngQJ'FGM-.IE.(,,Z:t e " Zf

Figure 4.15 Evolution du parametre de maille experimental mesure a partir de la posmon du pic de
T f . —<'s ssr tf Zf of"—feec—1 o Z|+—f— —"fe'x fe "te. —<'scaflbond fatbulée fe... 1 Tt T
pour les différentes cond <—«<‘ee Tice—F"—"f -1« t-waitenient parle fr0|d réalisées

‘e fi—e fr72_ fe_vt Zf —"te't o ZiS—«Zt t— Zt —"fc—tete— "f" Z%

sur plusieurs dizaines de nanomeétres. Les atomes de carbone peuvattrs rapidement diffuser
f—38 <o—f""f.te fte—"1% Zif—oe—tec—F f— Zf of"—Feec—1% - ,Z'“—1" Zf

ultérieure. Ce mécanismea notamment été décrit par Kinsman et Shyn§l65,166]. En effet,
Zif—e—tec—% of ec——1% "o fZtete— o Pitif1lf oA etlpstat®sf ... <" w

de martensite ont une taille située dans une gamme allant de 50nm a 250f#2], compatible

avec la distance de diffusion du carbone calculée.

foe—focZesf—c'o tF Zif—e—xec—F Z'"« tTicet-M-dBerite farfplisieurd « —" 1
auteurs [163,165 176] est également constatéedans la nuance M5&. Kinsman et Shyne
[165,166] '"‘"‘ete— —e ot . foecoot ti o—f «Zcof—c's tt Zif—e—tec—1% Zct o ;
f—8 <o—t""f..te feo"f Zif—e—tec—F - Z1e-méade’mdrtensite egt’définie<—a 1
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comme une sphere aplatie, délimitée par un réseau de dislocations qui définit une interface avec

la phase austénitique environnantgl65] (voir|Figure 4.16).

Figure 416 ...Stef ti—e %of”et T+ [265]—teec—1

f e—foc<Zcof—c'e —Stec"—F T1F Zif—oe—tec—1F fele7if "AhesZEf£ . T4 -
Toe—"1 Z% %of”"eF Tt of " —Feec—1f F— Zif—o—toec—F "f" Zf ex%o"t%of—c's T1i]
dans la maille, comme le carbone, qui ancrent le réseau de dislocations. La mobilité des
dislocations étant réduite, la croissance de la nngnsite est trés limitée. Le degré de
o—fo cZcof—c'e Tt Zif—e—toc—f foo fTre. . Zcx o Zf "7 F Tife.."f%f T1 Z

f tx tetfet t1 Zf e—f,«Zcof—<'e tF Zif—e—tec—%t o Zf t—"2% %-
étapes de trempeet de traitement par le froid est directement reliée aux cinétiques de
ségrégation des atomes a la surface du germe. Le phénoméne de stabilisation est donc
thermiquement activé et plus la température augmente, plus la stabilisation est rapide, Zi<e f %o t
des résultats obtenuspar Mohanty[175] dans un acier 1,33%G0,25%St0,23%Mn-0,01%P-
0,019%S0,08%Cr-0,019%Al (voir [Figure 4.18). Ce phénoméneest aussi mis en évidence dans la

nuance M5# (voir [Figure 4.13). Cependant, le mécanisme est constaté des la température
ambiantepour laquelle Z1 "S+e‘e®ef T1 o—f «Zcof—c'e T1 Zif—e—etbvolbets— T+E-

de maniére quasi similaire au phénoméne observé dans la nuance M54oir |Figure 4.18). Les

cinétiques de stabilisation sont trés rapides au départ puis lphénoméne de stabilisation atteint

une saturation.

[ e—focZcof—cte tf Zif—e—tec—ta TH...7c—% ftfoe Zf Zc«——x"f-—"%4a t
Zf ote—"1 t— T+, fZf%T t1 Zf —Fe'+£"f——"F TF —"fee "ef_c'e of"_F
—"te'+ 4 Ziiife-débute sa transformation en martensite a la température MAprés un temps
Tif 72— o —ef —Fe’+"f_——"1% & trahsformdtion smartensitique reprendra & une
température plus basse, M La différence entre Met Ms;traduit le degré de stabilsation ade
Zif—e—+e{Figure4.47).
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Figure 417 2 fZ—f—<'e« T— t3% "% t1 o—f <Z<o[f65‘'c % Zif—e—2ec—1

Figure 418 ‘e’ f7"fce'e T— T3 % "% tF e—f, «Zcof—c'e T4 Zif—e—doc—F Fo “te.  —c'e t— —fo’e {
différentes températures pour la nuance M54 @ et la nuance 1,33%C-0,25%Si-0,23%Mn -0,01%P -0,019%S-
0,08%Cr-0,019%Al étudiée par Mohanty [175]

f T " —ecte T— L f",'ef f—8 <o—F""f..fe Fo—"% Zif—o—tec—F $- Zf
e—f.<Zcof—<'e T1 Zifégatlementmisehert évidence par Gouné et fl77] grace a des

mesures de concentration en carboneffectuéespar sonde atomique tomographique dans un

acier Fe25%Ni-0,4%C. Les mesures sont réaliséegpres traitement par le froid mais montrent

tout de méme la diffusion du carbone aux interfaces aprés un maintien de 1h a 75°C (Meigure

4.19). En effet, la concer” f —<c‘e o .. f", 'ef o Zicoe—1""f .. Ff fe— FeT"'e v o 5T "'

dans les phases avoisinantes. De plus, méme si les mesures sont réadisgres traitement par le

"TietA Zix—f— ec...”'estnsiblement il o2 d— “—ie Zix—f— "—— Tt —"Fe'f |
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traitement par le froid étudié au cours de ces travaux de thésaune majorité de martensite et de

Zif—e—toc—t Fo ""f . —cte T Z—ec“—F £t —c—F te"<"'e sW' &

Figure 4.19 Profil de concentration t— ...f”,' % t— T — ec...ofZ "$" Fetc...

. . ) —Zf<"f o Zico—t""f .t fo
fo Zif—e—kec—t 700 "'t o Zifce'—f Z'—HHWF ofco—cte T1 55 o ywt

f oo—focZcof—c'e T% Zif—e—xec—1® pgut dodcf Etre—+eprésehtéansuivant le

schéma de IgFigure 4.20] En (1), pour une tempéature supérieure a As, la matrice est
_‘_fz:toio_ f_o_io(_(“_ié 7o T_ "iA”‘(T(ooioio_ . _:tc’i"f__"i fo"(
{s" t% Zif—e—tec—f of —"fee™'"ef Fo of " _foec—ta +—f't t & f—3§ ...fo 1
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() & Zif..<t” drapidementapres la trempe en dessous de 0°C pour compléter la
transformation martensitique. Typiqguement, pour un refroidissement a-75°C, environ
V' tif—e—tec—t "toct—FZ7F otem - —(E'—"s "tete_ej

tT& Zif..c<t” oite— "feo "377'¢tc 1< tempefmhis—esf mainteduf a —"
température ambiante, ou supérieure, plusieurs heures. Le carbone en sursaturation

Tfee Zf of"—feoc—F T< "—ef fZ'e f—38 co—t""f .. fe toe_"F Zif—e-—
C—if—8 ..a—"e tie tceZ' . f-<'eed T——lbqub<d tramsformdtion ... f”, 't
martensitique ultérieure qui ne sera pas aussi compléte comparativement au cas
M xTEe—  f<E” "ET e Tt —Fete— ui a t —f—38 tif—e—=
tZ—< Tt Zif...<F” "7 UUAEPC: ErVidon 569010 — o
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Figure 4.20 Schéma montrant les différentes étapes de formation de la martensite et de la stabilisation de 3
Zif—e—tec—t ofZ'e “—j—e P72 Fe_ <o''ex Ui 4 ‘— o's U A te—"% Zofd-"fe'% f— 7% -7
De plus, Huang et gl178] montrent, dans un acier inoxydable AlISI 420 (0,31%3,18%Cr-
0,15%Ni-0,29%Mn-0,47%S0,01%N), que plus la fraction volumique de martensite augmente,
plusla —"fee  "ef—c'e T3 Zif—e—tec—1 "Foe—fo " "HHFTATE N K ok 22 Z0f —
est présente, la martensite germe aux joints de grains ou de macles. La formation de mariens
Te—"fAet Zf "tVef—<'e T T2 f——e tfee Zif—e—tec—F fTicocofe—% . F “-
germination et une réaction en chaine. Cependant, si la réaction est interrompue a une
température inférieure & M, la diffusion du carbone provoque un arréide la transformation
martensitique. La nouvelle transformation martensitique lors du passage par le froid présentera
Tt ot —"1f— —ef %of"ocof—<'e f—8 E'co—e TF %o"fcoe ‘— TF of...2%108 ¢
Ti—et “—fe—<c—x o—""cs[A¥8]+Of, ipfus-le-valurme e martensite est important, plus
le nombre de joints de grains ou de macles potentiellement favables a la transformation
of"—Feec—c"—F teoco—F L f" Zf “—foe—c—t tif—e—dec—t "Fe—feF eife-
r x"te—«tZ tF %otecof—<'e Ffe— Zice—%t""f . F fe—"F Zif—e—xec—f -
mobilité de ces interfaces estpeudap— "+t —<—1 "f7 Zf T<T—ecte t— L f7,fefa tid
de la stabilisation. Huang et &l178] Fe—<ete— f ceepartide 50% de martensite, la
%ot"ecof—cte Foe— kTt Fe—«tZZtote— ec——ixf o—" ZF ec—% tie <oe—1%"7,
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martensite ce qui modifie de fagon importanteZ f s—f ,<Z<sf—<'e T+ Z|Higuwe423k—-1 ~‘<¢”
Dans lanuance M584& ‘T Z1 —f—3&8 T3 ef"—feec—F f'"°¢ Zf —"te'f o ZiS—<Z% to
o—f<Zcof—c<te TE Zif—o—tec—F "foe—foe—F ef"f tre . —"%e <o’ _fe_1t4

Figure 4.21 Evolution dudegré de «—f ,<Zcof—c's T+ Zif—e—tec—%F Feo "o —c'e T5 Zf ""f.—c'e ™
martensite dans un acier AISI 420 aprés 2min a la température de trempe  [178]
Selon Morgan et Kf76], les effets de cette stabilisation pourraient étre supprimés en
réalisant un traitement par le froid a trés basse température paral suite. La résistance a la
transformation martensitique serait alors contrebalancée par une force motrice plus importante
lie a ce refroidissement. Afin de vérifier si un traitement par le froid a trés basse température
"tref— Tt f .t ZFe et hkExefiwitt Zif—e—tec—t fTfe— —"fc—toete—

éprouvettes sont traitées a-s{xt 'fetfe— tS f'"°¢ —e _—te'e tfico—t " fc—Fete—
température ambiante. Le traitement & s{x? ‘t<ece—3F 7% —f—3§ tiFableaudsy—F ~‘<”
mais celur ... < Fe— 'fz%o"i — e —f—E—Te ’z_. iZi”i “_'I'fano. e _nf(_

avec 2h a température ambiante et un traitement cryogéniqueay w! 4 1"~ — figatibrf o—f <

sife— Tre.. "fe —t—fZtefe— £ Cf .k "f" —e —Vfc—Fete— "f" ZF "Vt "Z—>
donc stabilisée de maniéere trop importante(et donc de maniere irréversible) aprés un temps

ticomf"—"fe—toefom T4 vzS o —fe'#"fo—"f fo fo—1ta

Traitemen t (temps/T cyo) 2h/ -75°C 48h/ -75°C  48h/ -196°C

f—38 Tif—e—toc 3,8 55 4,8

Tableau 47 «"Z—fe..f ti—e —"fc—fote— ftdndet e n o7 —fo—§ tif—e—tec—t o—f Zcox 'f" —
Tice—f"—"fc—tete— T3 vzS o —fe'2"f——"F fo, cfe—1%
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Comparaison avec la nuance AerMet® 100 :

o foeefce tTh o—f «Zcof—c'e tTF Zif—e—toc—F Fo "o —c'e tT— —Fe'e f_
—7fe’t o Z71S —wditkmént partle froid sont également réalisés dans la nuance AerMet
100. De maniére identique a la nuance M84a Zt —f—38§ tif—e—tec—1 f'"°¢ "f"fe— f
“eocte f— _te'e $_ 1% Zf —te'+"f—— " {|Fipure 4.32)Lef phéhorhene d&‘ <"
o—fo<Zcof—c'e Tt Zif—e—toc—f foo Tre. 2% fZtet @100 teFe— Tfoe Zf o—1

(a) (b)
Figure 422 ‘e’ f"fcete tF Ziz™ ' Z——c'e t— —f—8 tif—e—tec—f f'"°e "1O%teAIMef®e ZFe o—fo..
SIT te "fe—cte t— —te'e o trt  f f— % Zf —te'x"f-—"F "tetfe—tS , fe—"f Zf — 1o
traitement par le froid
Le taux de carbone plus bas dans lauance AerMe® 100 comparativement a la nuance
M54®1i_nnf(_ Zf(..in ._%O%Oi"i” _.i '—f,,(Z('f—(" .i(.. (.,‘”—f.—:t Ti
sursaturation en carbone de la martensite étant moins élevée, la quantité de carbone susceptible

de réduire le taux de transformation sera moins important. Cependant, le point de

transformation Ms est également plus élevé (vo|Tableau4.8| & t'¢... Zt —f—3 tif—e—xec—1
tree’'t 'Z—e "f<, 2% - Zif—e—tec—F Fo— Tf fe—f%t o—f,<Zcox} Tif"°e Z
et al[178].

Nuance AerMet® 100 Ferrium ® M54@®
Ms calculé selon Barbier (°C) 260 225
Ms élaborateur (°C) 225[154] 204[179]

Tableau 4.8 Point de début de transformation martensitique M s pour les nuances AerMet ® 100 et M54 ©
suivant le calcul proposé par Barbier [158] et celui donné par les élaborateurs des nuances
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Synthése :

Tf—o—toc—fl cHfeetio— o—f «ZcoxF te-"%1 Zf —"Fe'f o ZiS—<Z% t- 7% -
méme a température ambiante, ce qui diminue le taux de martensite formée lors du traitement
par le froid. La diffusion du carbone f —3 <e—1""f..te fe—"% Zif—e-emembleat— Zf of"
Zi'"<%ocot TE . f——F e—f, <Zcef—<'ed T "f<,Z7% traifeimeghttiermiqube ... et c<—<
"E—Tfe— Fre.. [T —e <o f = <o —fe— o " 7F —f—8 tif—e—tec—ta *%
passe donc par des conditions déraitement thermique *—"<...—fe f— "3 "'t — . —¢,ZFe T —"
Te—"t Zf —"%1e't o ZiS—<Z% $- 2% - f<—Fefe— " 2% "' cta

[.4 Conclusion

T —f—38 tif—e—xec—1f T fsd&pfnd-deg conditions\de traitement par le froid
W7 2t i te— eite— fe "EfZcot o —ThEFA"f L FifeaterexZt T V"
ste— T'rextda 7 L 'e-"@7%1" 7%t —f— S-citdditsuffisamment faibleA—ZF f... k2% «<-
subir un traitement cryogénique a basse température (5°C) pendant un temps supérieur a
sSa t 'Z—-«a Zmétehweelatriefmpe et le traitement par le froid doit étre court et & une
—ferx"f——"% " Sttt Zife,<fe—fa o $77f-4 Z% . f7,'f t<T—et "fc
Zif—e—tec—% F— Zf of"—teec—F "tetfe— f- f""2-4 s2eitabilisge’+"f-——"
Zif—e—tec—t t— "ttt —<«— Z1 —f—L&s brbpmétés- méeanigues Sont directement
<o Z—Fe.xFe f" Zt —f—8 tif—e—toec—F ', —fe— f'7° ZF —Vfc—Fefe— S

de la partie suivante.
Il o' f..— t1 Zif +ésidaelle—sur les propriétés mécaniques

If—e—tec—F f— Zf of"—Feec—% oo T1—F "Sfete ""kete—_foe— tio
éloignéed40]. Suivant le ratio des deux phases, les propriétés mécaniques sont susceptibles de
TfcE” tE efec®t ecY%oec <. f—<"tA <o’ f..— Tt Zif—e—tec—F "tect—17271
résilience est donc étudié en modifiant le traitement par le froidainsi que le temps et la

Cfers fo—f fice—t o fe—tete— foe—t Zf — fe't o 2iS—[Habldau|Zt " f<—

4.9).

Conditions entre trempe a
ZiS—«<«Z% —"fe—Fofo— ..
t.zsec (h) Tan (°C) taoec (h) Tan (°C)

Traction 1;15;2;3;4;€8 20;-45;-60;-75;-90;-196 0,1;2;8;2448; 336 20 ; 50; 50 (8h)

Propriété Traitement cryogénique

mécanique

Résilience 1;1,5;2;3;4;8 20;-45;-60;-75;-90;-196 0,1;2;8;24;48336 20;50;50 (8h)

Tableau 4.9 Zfe Titoeefce T3 . f"f..—x"<of—c'o % Zicoe Z—Fe..F TF Zif—e—toc—F "Hect—
mécaniques
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II.1 Propriétés en traction

‘et —+ 7t —f—38 tif—e—tec—1 f— %o 1% letcampertedignt en-tfactionh wv

évolue et la perte de linéarité de la courbe contrainteléformation est constatéepour des

contraintes plus faibles (voifFigure 4.23).

Figure 4.23 Courbes de traction suivant différents taux T71f—e—xe<—F

Cette évolution du comportement influence les propriétés en traction avec en particulier
—et .S——% tF Zf Z<oc—f VixZfler<Z %ttt ' BFfeSfla8FTif —e—toc—F f—

Figure 4.24). La relation entre les deux est quasiment linéaire sur la gamme étroite étudiée du

_f_é T'|'f_o_io_(_:t efe "+

Figure 424 Evolutionde lalimite TitZfe—e rdtttt T2 " "ef—c'e fo "o —c'o T— —f—& Tif—o—zs
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Lles " "f—e T3 Zif—%oodp—fdbfh—o—tec—F o—" ZF 'rat” e'e— _ ‘eectx"f
perte, Tfee Zf %ofeet *——*t<xtd t+ xz f 'f” ""—7..fe— tTif—e—txec—14a
Tif—e—tec—t Fe— tre . tF Zf ""Fec®"F «o’'"—fe. ta

e« "t fe. . .StA& Zf Z<oc—F titZfe—<..<—% t1 Zif—oe—tec—% 78] Zi*"t"% t:
" 70 1 v 4 ete—"% “—1% Zice'f..— tt Zif—e—tec—t o—" Zf Zcoec—%t T

M54® constaté|Figure 4.24|ne peutpas 2—-"% *—fet— "*—" tfe —f—8 Fif—e—tec—F "7

Tt Zf 'fe—1f ‘,e3"7x1 Fe-"1 saw” FFigwre 4i24fest weptimpertante-pbul f
Tn 27t ek fo"F e—" —of %ofeet TF —f—8 tif—e—tec—F 'Z—o Zf"%

De méme, la déformation mesurée a la contrainte maximale sur la courbe de traction (Rm)
f—%oeto—F +%ofZtofe— f"t... Zf —f—8 Tif—e—tec—1f Fo "foeofe— T1 uau”
uaz” ''—" wa{" Tif—-figure425)” La'relation entre les deux paramétres est aussi
“—foecote— Zcotfc"E o2eF o ZiF TE— fe— "Z—e tco e “—Ff " Zf Zcoc-

Figure4.25 2~‘Z——(" T:t Zf Ti'\'"Of—(‘o . . :to Tte . —<¢'e T_ _f_é TTf—’—i'(—:t

[ f—e—tec—tAd t—..—<Z%14& of T2 " "ef "7 “_f Zf of"—feeceta Z—o
plus la déformation & Rm augmente. Cependant, la pentalculée site— ~“fZf,Z2Ff “—%t '*—" 7
gammett —f—8 Tif—e—1e<—1 =-delaflaxdéformation -Rén ¢sturestimée.

£t ZF T e%e fUf e 277 % ti efecof oTE"ed o tesce-
T.I.f_._i.(_:t f_%ooio_:té _fo"‘(o “— % Z:t .‘T_Zi ti ‘_.Eigure‘."'io_(‘oo:

426l & 1 o't—Z%t ti ‘—e%o ..o fe—c‘eefZ fo— i fZ..—2% otZ'e Zf "“‘"e—71
sl 4lra” 18
Oaa Y@ngmﬁ"; (')
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t «‘t—ZY¥ourig apparent est mesuré sur la courbe de traction expérimentale et
correspond a la pente dans le domaine élastique, pris ici entre des contraintes de 100MPa et
1350MPa.

forEZf—c'e fom f—eec “—focofon Zeoxfe"d Fe-"% Z% ot —Z7% i -

Tif—e—tec—ta ‘—" Uu" tif—e—tec—ta 2% o t—2% t1 ‘—e%o f''f"fe— fo— i
eife— "Z—e “—t t% sxv f '—" WA{ Tif—e—%ec—14
Figure 426 27 Z——c‘ee tte o t—Z%e Ti ‘—e%o f' fitwetdfo "offc'e t— —f—8 tif—o—tec-

{277 ——'e Tt Zf "fr—<f 7 fe—Zfe—c"—t t1 Zf .. Sdyacldt —"f .. —
Cf—8 tif—e—tec—t $8' 7t Zit..f"— te—"% Zte TH 8 e t—Zte t7 ‘-

TP “—e% ..o te—c'estZA . fZ..—7% 'f" 2t "foc< tt Zf Zcoc—t titZf
T+ "ef—c'e £Z7foe—<"—1ta& Zif—e—toc—1 feo— HH=400=0,2%) ets0n infppctxrr f
e 7% o F—ZF TV ‘—e%o Fe— Tie.. ofe*—ta — ..'e—"fCF4 7% t—7%

compte la déformation élastique de la martensite mais également la déformation plastique de
Zif—e—tec—Fa Ti'T of tTeocoof—c8 tiffost—Fok-F f—%oofe—-1ta F o't—Z% -
Troe. "fe "xF3ZZ%tete— ZitZfe—c..<—% tT— of —#"<f— '—co“—i—eF tie T1i.
7 the Lte—lfce—fe Tfo,ZFed —eF tETef-cte "Zfe—<*—Fa Pietfe-a
permetde rendre ... ¢’ —% t1 Zif " "t— tF Zif—e—Fec—F “—c "7 —ef "Zfe-
" tte L fe—"fco—Fe _<te Fe tt-e tt Zf Zcoc—F titZfe—c..c—% .. ‘e"te-
pour la nuance M54 (voir [Figure 4.27). <fe “—ite t1S‘"e t— . ‘e—F3-% Tf .. t--1%
Frett . —<"F <oextf—1f o f<— Tix——tierbzpldstitité s surfig compoerterherit

et la durée de vie en fatigue.
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Figure 427 2™ 'Z——c'e t— o't —Z7% Ti ‘—e% f''f"fe— ofe—"% t% srr f fesrr fattr fos

if "= ti—et MDffe JAUZif—o—tec—1a Tfoee —et 'Sfef "tece—foe—1a Zf
considérablement le comportement élastoplaque de la nuance. Cependant, adtZ+« ti—-«t
FT—feot TN e focted Zf T E et T Tk ke o —Tfe— 7% —f—8 F
ZifZZ ' v%ofeteo— o "—'——"F fcone Semiilerf pas dépendrgted —f —35 Tif—e—xec—
(voir|Figure 4.28).

(@) (b)

Figure 428 Evolutionsde ZifZZ's%oPets———"% f F— tF Zf o="c...—<'s | Festénite. —<‘'e t— —f—

Te "f..c®e tF "—'——"% ete— +%ofZtoetfe— ecocZfc e o—<"foe— 7% —f—38
ductile en cupules (voifFigure 4.29), ce qui corrobore lastabilité des parametres de ductilité
fZZ e%otete— f— o—"c...—<'s feo "o <o t— —f—8 tif—e—%ec—ta
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f— ' —"e¢ t— —"fc—tefoe— —Stvec" —% FTfoee Zi''—<"—1F tif’Z
(a) (b)
Figure 429  ,ef" " f—<"e Tt Cf..cCe Tt T o FiE Tt T S f e fTELL —e

2,9% (a) et 5,9% (b)

f _"fooA‘"of_(‘o i":l:o__:tZZ:t T:I: Z]'f_o_-_!-o(_:t :to of"_:tode_:t ’f" Zf
Ziteefc t1 —"f .. Yespétudibeipatides mre —"te Tifcofo—f—c's o of ——"f_c's "2f
la partie déformée des éprouvettes rompuesPour cela, les éprouvettes sont découpédans une

zone hors de la striction visible (voir [Figure 4.30), et le volume obtenu est analysé au

sigmametre.

Figure 430 "+Z°"fefe— fti—e1 ce'efdhnsdie fgdrouvette de traction rompue aprés essais

T —f—8 tTif—oe—teclF Tiacot HaZl "ef—c'o "Zfo—c“—1F Tif'"%¢ ...feo of

Figure 4.31).
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Figure 431 f—38 tif—e—tec—% f 1. f— ofee T£°"efdifiérent¥ fraitements thermitues
réalisés
—+Z “—% e'«— Z% —f—8 tif—e—tec—% coc—<fZ& ZF —f—38 tif—e—tec—
nul dans la zone déformée prés de la ruptureZ i f —e—Fteeifeo— tre .. —"foee  "ext fe of”_1

fraiche trés résistante lors de sa déformation.

f o:l:o_":t ’f" Ly— Zf (E‘o:t "'i’\‘"o-l_-:t _“‘0’\("0:1: Zf _"fooA"’o —<¢‘e

martensite avec les pics de la phase austénitique qui ne sont plus présents daiigL..Sfe—<ZZ"

déformé (voir|Figure 4.32).

Figure 432 < ""f ... =% "feete TF "fr'ee Ti—e + &frné-etAdFosmé plastiquement

foot —feeefoc'e t% Zif—e—tec—f "toct—$Z7% Fo of "—teec—t "1

Rm est sensiblement identique pour chaque essai (environ 2000MPa) et est indépendant du
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—f—38 Tif—e—tec—% <oc—<«fZ8 iff5lftledatttastt'wZZcon<blpvbeet et . [oc"-
se transforme en martensite fraicheCependant, de facon assez surprenante, la formation de
quelques pourcents de martensite fraichesif f—..—eF .. ‘eex*“—fe  f oe—" Zte ~

ZifZZ ' *%otete— o "—velastrittigrkeec “

Comparaison avec les nuances AerMet® 100 et AF1410 :

Gruber et al[180] ‘e— ece te +"ctte . f —eoF fcoet T+ Zf Zcoc—f tixZfe—c<
AerMet® 100 ne subit pas de traitement par le froid avec une courbe de résistance a la traction
proche de celle de la nuance M34(voir|Figure 4.33). En effet, la courbe camainte -déformation
Tie .. Sfe—<ZZ% s ofee —"fe—tote— "f" 7% "¢t iz f"—% T3 Zf Zcotf
Jfeet “—1 "—" Zte £ Sfe—<ZZ' e fTE... ="fc—tote— f" ZF ""'cta ‘—" f
fe F et —tete— 7' PF ZikbeffitEfF—8§ tif—e—tec—1 ofce f— —f—2
e} " fc— "Z—e <o’ " fe— T fee 7irmiterBeht pardeAtoid(Cfip.123.

Figure 4.33 Courbes contrainte -déformation représentatives des échantillons revenu 482°C/5h et double
revenu 482°C/1+4h avec (CT) et sans (non -CT) traitement cryogénique dans la nuance AerMet® 100[180]

Satd181] a également réalisé des essais avec et sans traitement cryogénique dans la nuance
AerMett srrd ot ,fceet t3 Zf Zcoc—% tTitZfo—c..<—% Ffoe— 2% fZFete— ' of
“—fet Zif..<t” eite— "fe —Vfe—x "f" ZF "¢t t- “—e12% &F7%S Tif—eo—
if——1—" f—="¢<,—3F %o fZFete— .. F——F Tcoco——c'e T+ Zf Zcoc—1% tizZ
important pour les éprouvettes sans traitement par le froid.

Olson22] '"+efe—f tie "2e—7_f—o tfee Zf o—fe...t svsr ‘T Zf ~‘"ef-
"+ ects f feoot Zf Zcoc—F TixZfe—c..c—%2A Ve —f Zt —f—8 tif—e—=
Zcoc—t FixZfe—c..c—x "1"F fcesc trr [ FeT<"'ednce ‘méeaniquiddlt Zf "tec
if—e—tec—F T3 "27f7ec'e oo 7% —7"°¢ o f 7% ffee . t——F %ofeet ti
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“—fet ZF —f—38 tif—e—tec—t tI "x7i"ec'e f—Y%eFe—1 Fe.."t ¢ sw”a

résis—fe... 3 ex...foec" —3F oix™"Z—Fe— "Z—e&

o treotte T3 Zf Ze——t"f——"% t3 Z2f Zcoc—f TitZfo—c.ic—% o—c"fo-
les nuances AerMet 100 et AF1410 sont rassemblées et comparées avec la nuance Fl54a
Zeoc—F titZfo—c..c—t tTfocod—tHif—fatoktt—f—Yootfe—1 "*—" Zfe T "2 Fe-

2ffet est généralementbeaucoup plus dispersé pour les aciers AerMet100 et AF1410 que

" Z0f L ®1§\foirﬁigure4.34 :

(a) (b)
Figure 434 ‘o f"fce'e T4 Zico"Z—Fe. .t tT— —f—8 tif—e—tec—F o—" Zf Z<PetdestitZfe—c... <-
nuances AerMet® 100[51,77,181] (a) et AF1410[22,77] (b)

f oo 7ef—c'e fif—e—toc—f tF "27F7ec'ed "Z—e o—f 7% “—% Zif—e—t
nuances AerMet srr f— svsr '—""f«— o't <t” Zte TfZt—"e t1 Zf Z<oc—% -
traitement thermique complet et augmenter la dispersion des résultats. De plus, les mesures de
—f—38 tif—e—tec—% oo "kfZcoerFe 7. tie —F. .. Sec —Fe t<Tx"Fe—Fe
selon les sources bibliographiques. La précision et répétabilité des mesures varient et peuvent
donc également2—"1f « Zi'”<%odisdersidn def résultats.

Synthése :

f Sf—eet T— —f—8 tif—e—tec—t "2oct—$22% $o-"fAct —of . S——
dans la nuance M584 f 'Sxe‘e°ef ejfe— "fo f——foe— of"  —+ ffoee Zte o —fo
fam<ZZt 1 Zf "ttefocte tif—e—tec—t t1 "£ f ec'e oo f 7t f— "t te—
"t fe  81A Zf "teco—fe.t ok fec'—% foo . tes_fe_t ot7'e Zt _f_%§
fomc —tt o Zf —"fee tefocte TH Zif—e—tecllf AtoSt—fEZ 2t $o" e [PE 12
Fif 700 Zte efe"fe to  Fo f ecYoefot—"tA < .to—t —"fes i Tef_c'e <

mécanique, son influence sur les autres propriétés mécaniques reste a évaluer.
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[1.2 Résilience

[ "tecZcto i Fo "ol —cte t— —f—8 tif—e—tec—t +7'Z—% "t— f7F..

48J/cm?2 (voir|Figure 4.35).

Figure 435 Evolution T3 Zf "tecZcke. .t o "o —c'e t— —f—8 Tif—e—tec—1

Lte tited " %octe £ " Fe——F77% f—
ste— "t fZcoted itndeiefbree dU eodrsduZi+" " Z —-

Sf"’) (oo_"_oio_i o‘o_"io_ — e

temps (voir[Figure 436 & fe ...'—",fe Tifeef«
“e—cte t— —f—35 1YFipure]-+ec—1

ductile du matériau qui reste toujours trés stablt T

4.36).

Figure 4.36 Courbes force en fonction du temps issues des ess f<s T3 "#ecZcte. . f "*—” T3 —8 —f—& tif—--
résiduelle (2,9% et 5,9%)
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Les énergies élastique, plastique et de rupture déterminées a partir des courbes
coo—"—efe—tte The Feefco TH Sf7"'5 ete o f 7te feo "o e f— —f—F "
desvaleurs ‘,ef" " xfe Tt fee ZiAFigud437). ' Uletrés Z+%°"F ,fceet Tited " %ot “—f
—f—38 Tif—-e—1e<-e$ttputelsia donsthtée.

(@) (b)

(€) (d)

Figure 4.37 Evolutions des énergies élastique (a), plastique (b), de rupture (c) et totale (d) en fonction du
—f—8 tif—e—xec—1%
¢ Zif—e—tec—F of —"fee et 7' fZFete— te of"_teenedrda..tZf %
résilience de la nuance M584 ...f “—«< Fe— ,<Fe 'St "Fe— f ... Zf e—f, <Z<—%

rupture etde lastricti‘s Z‘”e ti—e Foefc T3 —"f...—<c'*d

P et T foce tEe Cf.cCe tE Pt L ten"et Z% L f7f..-°"% t— .

présence decupules [Figure 4.38). Les faciés sontomparables“ —1 7 “—1f o‘<— Zt —f—38 tif—-
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f— ' —"e¢ t— —"fc—tefoe— —Stvec" —% FTfoee Zi''—<"—1F tif’Z
(a) (b)
() (d)
Figure 438  ,eF" " f—c'ee the “foce TE "———"F TV —"F——fe tF "tecZcto.t fTE. ta{
F— wa{" tif—e—zxec—-% .. T

Comparaison avec la nuance AerMet® 100 :

Satd181] met en évidence une baisse de la+ef ...<—% “—fet Zf —"fc—tete— "f" Z%t
pas réalisé dans la nuance AerMetsrra e« t°"f1—4 Zf —xef..<—% 'feef t% sxs f¥s
Tif—e—2ec—t t3% sattrditefhddt.thermique e—fetf"ta o su{ [f¥%e *—7 —e —f-

Tif—e—xec—1 T1 wagméntfarde-frdifl« Sato attribue cette baisse de la ténacité a la
_"foo’\‘"of_(‘. Ti Z'[f_o_io(_:t "io("'_:tzz:té ’"io:to_:t f_§ CE‘(Q_- T:t

fragile au cours de la sollicitation.

Synthése :

ice”Z—te ..t T— —f—3§ 7Tif suslatésiliencé esknégligeallle pour la nuance
M54® tfee Zf %ofeet T+ —f—3 Tig(enwe 3%«et BYd.-En-revanche, une étude sur
Zif. .. <i"eofrbieT7F “—F Zf —"fee Vef—<'e tf Zif—e—tec—F fo of " _Feec-
la sollicitation tcece—3F Zf —xof .. c—+a f o<"Ff— tTF e ZZc..<—f—c'o o "f"_.
transforme semble étre un paramétre important et une perspective serait donc de vérifier son

impact sur la ténacité dans la nuance M%4
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[1.3 Conclusion

ice”Z—1te. 1 t1 résiduelle-stirles propriétés mécaniques de la nuance M84st
multiple. Les propriétés en traction sont fortement impactées avec une chute de la limite
titZfo—c..c—% “—fet ZF —f—38 tif—oe—tec—F f—%ocFe—Fa& f ~‘"ef—c'e T4
Zi 1 «egnduit & une certaine stabilité de la résistance mécanique. En revanche, la résilience ne
sfe, 2t "fe TfU<E” Fe Tte—<te T— —f—8 tif—e—tec—Fa f ofA-"cof t—
2i+ .. StZ7% <ot —e—_"<FZZF Fo— tre.. Vo't f Mknt teprodiyctible-td” —e ... ‘e
sf—x"<f—8 o "f'—c..—Z<t"& ZF —%e’e t— Zf —te'x"f-—"F L Vc—c<"—1o
—"fe—Fete— "f" Z% "V'ctA o f"—<" tie —3Ze 7% —f—8 Tif—e—tec—1F to
TitZfe—c.c—2a t'<te— 2-"% TH£-F"eceted

[l Déter mination des conditions de durée et de température critiques lors
Tt Zif 72— fe—-"% Zte t—f'%e t1 Zf —"Fe't o ZiS—<Z% t- ]
froid

t Cfo,Zte Tfrcf—ciee T— —f—8 ftif—e—tec—% 'F—"Fe— “f'f E——:
nuance M5#, qui t'<— 2-"% o—"+"<¢t—"1% o sxww [ Tif'"°e Zf o't X WS X
Tif—e—tec—F te— —7"°¢ efeec 73 f—§ . 'etc—ctoe t1 —"fc—tefe— "f" 7%
Yo"t Zf —"te't o ZiS—<Z% t— 7% EUFOSkeAde L4 £VIMELADRC- <" T A
ot L Feefct tE t2TEZ00E —e ' ——<Z “—c< ETef——"f TE T Zf Zcoc
Tre—cfe e Ltetc—ctee tice—f - fo—Fete— f8'k"cofe—fZFe fhce tE Zco

conditions acceptables de celles qui ne le sont pas.

.1 MOdoz:t ’éi.‘.io‘z‘%o(“_i ':t"°:t——f°— T.I.:t'—(.:t" Zf Nf"(f_(‘.
T-|'f—0—ic(—¢ io A‘c_”_(‘o T_ _i.’. :t_ Ti Zf _:t.:inf__,,i T]‘('—i”
—"te't o Z21S—<Z2% - 7% —"fc—tfoete— "f” 7+ “nict

f o—fo<Zcof—c'e TF Zif—e—xec—F f— ..68tM esttdéerite péloh—unge—"1%
" — f—<'e 11 pdrfedmonsori173] dans un acier a 10% de nickel et 1% de carbone et par
Mohanty[175] dans un acier 0,33%€D,25%S+0,23%Mn-0,01%P-0,019%S0,08%Cr0,019%Al.

T —f—c'e TT 77" fec ot . "c—
BLsF1§'FG; (4-9)

Avec BZf "7 f...—<'s 1if—e«—+ @undconsfapteZde yitesse thermodépendante el
un parametre indépendant de la températurgl82 184]. Plusieurs valeurs deJsont données
dans la littérature " —" Zf o—f ,«Z<of—<'e tHAZIfi£ 2+ Ef17B] et 0,64; 0,28
T— raw efZ'e Zf ot .. foecoet Tf o—f «Zcof—<'e T1[1Z25]f Ces—constantestif’'”°e
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e f— —fc—fete— —SFTec —F ffee Zi - —F tif:

"cote—fZte Tt —f—3 T

+
o—<“fe— T Tx"te—Fe t—"xte te"t Zf —"Fe'f o ZiS—<Z% t- ZF —"fc—1e
sont utilisées pour déterminer Get J(voir|Figure 4.39).

ont donc étédéterminées pour la nuance M58 &4 fe efe—"1e 1§’

Figure 439 Détermination THe .. 'ee—fe—Fe o f— o T3 Zit“—f—c'e t7 0fac' v P Zffa—of5tZc—1
dans la nuance M54®
Deux valeurs de J peuvent étre estimées selon la température 0,134 a 50°C et 0,094 a
20°C. Ces valeurs sont plus faibles que celles de la littérature mais restent dans le bon ordre de
grandeur des valeurs les plus faibles cité¢k73,175]. La moyenne des deux valeurs est
considérée, soitJ L r & s u { vest ensuite calculé, en fonction de la température pour un temps

tTico—t"—"fc—%ete— t1 tS 1-énite expéfimeditaty, fparea méthode des moindres

carrés. La thermodépendance deGest ainsi déterminée (voifFigure 4.40). La|Figure 4.39(et la

Figure 440|confirmentque la s —f ,<Z<ef—<'e t1 Zif—e—toec—Ff "f—— t'e. 2_7F t£..”

de type Avrami pour la nuance M54.
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Figure 4.40 Détermination de la thermodépendance de k

fro<” th L fe fleexfed ZF —f—% tif—e—tec—f U0 " Fe— Fo "'e

—fet " f——"%F THfZideedd—toe—"% Zf —"Fe’t o ZiS—<Z% t— ZF —"fc—Foete—
fo—cot o Zifctt T8 Zf "3¥Z2f—<'e o—<"fe—1%

" Ugepde :SFE3FrausEsyzHsr’86;P*57 =S Hsrr (4-10)

Avec 6la température moyenne t+ Zif..<3” Z'7« t1 Zien=@ etP¢ tempsien—
Fe—"t Zfe fTreetfe 8 £cofe—fZted “—c¢ ‘oGetE e tict
. Cependant, la gamme des
Lfe'cet te—"t we

St—"%a ix..f"-
Jéet les résultats issus du modéle est faible (volFigure 4.41

Liete—ctee T Zice—F " fe—tete— " Z% o't°Z% fe—
temps et entre 20°C et 100°C pour la températur€es durées et températres définissent ainsi

le domaine(relativement large) de validité du modeéle.

Figure 441 Comparaison des taux 171 f — ¢ — fcalculés et expérimentaux pour la nuance M54 @
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Le temps et la température critigles a ne pas dépasser entre la trempe et le traitement par
ZFf "t =" — it Zf Zc<oc—% tTixZfe—<...<—% o'présenté§Fiquie442ert sxww f
calculés a lif<tt t1f Zf [(4Zlf|-déduite de la relation|[(4-10)] T — T3 Zix“—f—«<‘e
phénomélogique de IgFigure 4.24/:

Alrd” Ls{yZ#xzH>sF 1§ FirrausEsyzuHsrdePd57=3 Hsrr?  (4-11)

¢ 2% —fete fico—i —fe—fefom tem ti tSA Zf —terxfo—"f tre— 2
“—i—ef t—"tF tice—t —fo—fefem tE etcoe tE wSur tlem 227 [ Zet—s
50°C.

Figure 442 Tee's tico—f"—"fc—fofo— o "te —c'e t4 Zf —fe 2" fo—"1 fTico—t"—"fc—tofo— o o
7t —fed” —ef Zcoc—F tTixZfe—c... <—% - 1680MBa—17O0MPax WA5MPa et 1750MPa
Les données industrielles deraitement thermique et de variation de l[a Z<e<—% TixZ fe—<...<—:
peuvent étre utilisées pour valider ce modéle ainsi que les temps et température
T.I.(._:tn_nf(_:t.:t._ .“n(_(u_:t.a

[11.2 Validation du modéle sur traitements thermiques industriels

[ Zcoc—F tixZfe—<..<—% T%&, CDfitroke- ppréstdiffévanes campagnes de
traitements thermiques par Safran Landing Systems, a montré une variabilité selon les
traitements thermiques appliqués. La cause de ces variabilités de propriété mécanigaieété
"$...S17...S+14 t —f—38 tif—e—tec—1 "tect—17Z7% fe— c<tdbleddct .. ‘oot
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Zf “f7<f-<'e TE Zf Zcoc—%F TixZfe—c..<—% Tif'"°e ZFe foeefce Zf ‘"f—-"¢"
écarts constatés aprés un traitement thermique réalisé emonditions industrielles reste a
ctte—<"ct”a "< ldirépohZe—ddrhodele (équation|(4-11)) en fonction des conditions

T—"+F F— —te'x"f-—"1 tice—1"-"f trditeinents tetmiques féaligés—en
conditions industrielles sont analysés.

lll.2.a. Présentation des traitements thermiques

Plusieurs traitements thermiques ‘e— *—* "+ fZcexe f "t ... Zi', EF...—< tF """

matériaux en accord avec les besoins spécifiques de Safran Landing Systems [Vableau4.10

et [Tableau 4.11). Le|Tableau 4.10f montre que selon lestraitements thermiques, le taux
Tif—e—toec—F oife— "fo . ‘ee_fo_a .. f “—¢ f —et <o"Z—Fe .t .F"—fc¢
TitZfe—c...c—%4

Traitement Fv t1f—e—imesuree
Rp0,2% (MPa) Rm (MPa) Kic (MPa -+m)

thermique au sigmametre (%)

#1 3,32 1771+15 199549 121+4
#1bis 3,24 1769+4 2018+5 128+2
#1ter 4,96 1631+12 2014+3 /

#2 2,41 17858 2011+3 121+2

#3 1,74 1850+13 2081+1 105+2

#4 2,39 1805+31 20736 106+1

#5 4,02 166919 20295 120+2

#6 3,87 173219 2090+1 10212

#7 3,95 1668+7 20758 101+1

#8 3,75 1651+7 2009+2 12743

Tableau 4.10 Traitements thermiques réalisés en conditions industrielles avec leur fraction volumique
Tif—e—tec—F4 Zcoc—F TixZfo—c...<—28§ "2oco—feo  F ot  foec'—F F— —xef . «—% ...

Par ailleurs, les traitements thermiques réalisés en conditions industrielles nenontrent

aucune anomalie notable et sont conformes aux préconisations de traitement thermique

données par QuesTeB8] (voir |[Tableau 4.11). Les conditions de traitement par le froid et
Tico—t =" fe—todk¥"feto ofZ% "2 —'—— “f"ct” T1 "f-'e ocUooc c...f—<"f Ti-=

doivent étre vérifiées.
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Fif  Zc. focios fa7 ef——ct—

Parametr es #1 #1bis #1ter #2 #3 #4 #5 #6 #7 #8
Vitesse de ] ]
o N/A N/A N/A N/A Four & 500°C puis 10°C/min N/A
Normalisation chauffage
Température N/A N/A N/A N/A 1074°C N/A
Four a Four a 10°C/min-
Vitesse de ) Four & 500°C ) ) ) 10°C/min-315°C/1h30-
500°C puis _ ) 500°C puis | Four & 500°C puis 10°C/min ) 315°C/1h30-
chauffage puis 10°C/min 10°C/min
10°C/min 10°C/min 10°C/min
Austénitisation
Température 1060°C 1060°C 1060°C 1060°C 1060°C 1060°C
Temps de
1h45min 1h45min 1h45min 1h45min 1h45min 1h45min
maintien
Trempe « ZiS— Température 20°G60°C 20°G60°C 20°G60°C 20°G60°C 20°G60°C 20°G60°C
Température -75°C -75°C -80°C -75°C -80°C -80°C
) 1h45 avec
Traitement
o Temps de undershoot a-
cryogénique o 1h30 4h 1h30 4h 4h
maintien 95°C pendant
15min
Vitesse de
10°C/min 10°C/min 10°C/min 10°C/min 10°C/min 10°C/min
chauffage
Revenu Température 516°C 516°C 516°C 500°C | 465°C | 480°C | 516°C | 465°C | 480°C 516°C
Temps de
o 11h 10h 10h 17h 123h 24h 10h 124h 25h 10h
maintien

Tableau 4.11 Parametres des traitements thermiques réalisés en conditions industrielles
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I11.2.b. Variations des conditions entre la trempe et le traitement par le froid et du taux
Tif—e—tec—1f

Les courbes tempgempérature de traitement par le froid industriel montrent que la

transition entre la trempe et le traitement par le froid ainsi que les conditions de traitement par

le froid sont sensiblement différentes pour chaque traitement (vo‘rFigure 443|et|Tableau4.12).

Un traitement cryogénigue unique et répétable semble donc difficile a réaliser industriellement

étant donné les écarts observés entre les traitements.

|

Figure 4.43 Comparaison des traitements cryogéniques réalisés en conditions industrielles

Intertraitement trempe/traitement par le

Traitement _ f—S Tif—e-:
) froid
thermique (%)
t (h) T(°C)
#1 2 28 3,3
#1bis 1 35 3,2
#1ter 15 50 5
#2-3-4 0,75 37 2,2
#5-6-7 1,33 97 3,9
#8 3,5 24 3,8

Tableau 4.12 fefc—ctee Tico—1"-"f«—1etwraitenfeht par le froid des différents  traitements
thermiques réalisés par Safran Landing Systems

M.2.c. "o’ f"feee The Zeoc—tfo tizZfe—cc—ke . fZ..—ZxFe £- 32’

:to Z(o(_:to TTiZfo_(_._(_i T:to _"f(_:l:o:to_o _S:I:”O(“—:to (.T_.—”(:tzo
formule|(4-11)|et des données des différentsraitements thermiques (voir [Tableau 4.12). Les
Zcoc—te titZfe—c..c—%e . fZ..—Z+%te o' e fesfisdehaxpgrimegntalemeht f~f ..

avec un écart moyen inférieur a 50MPa (chFigure 4.44).

168




Ye—"@ZF Tihe " UcEt—zte ok . fec— M50 pdrild malttise de Saaicrostructure ‘
f— e t— —"fc—fefe— —SFec —F ffee Zi—c —F Tif']

Figure 444 <oc—% tizZfoenflZersZ2t to “te—c'o tF1 Zf Zeoc—F titZfe—c..c—% £&§ £"coto—f]
laboratoires et industrielles
f T< "7 fe. 3 te—"F Zte Zcoc—te TitZfo—c..c—%e . fZ..—Z%te t— %
précision des températures et des durées issues des mwees industrielles. En effet, le temps
Tice—t"—"fe—tetfe— cot—e—"ctZ ..'"" 1M fintdefla-mise enesafutiori Sortie du
four (point A) et le début du traitement par le froid (point B) (voir|Figure 445| & Z eife— t e ... 'fo
T8f ... —tete— 2% fZ f— —Fe'e fe—"% Zf "o tF Zf —"te'F © ZiS—<Z% t- 7%

Figure 445 Thermogrammes industriels a disposition et zone temps/température inconnue entre la fin de
la mise en solution et le début du traitement cryogénique

Le probleme est identique pour les mesures de température. En effet, les températures

tic<e—1"-"f <affictites-sont celles du début du traitement par le froid, point B. Cependant,
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"(:to o'|'(o'|'(“_:t ° ¢ Z:to i—’"‘_”':t__:to i_f(:to_ . _o:t _:to’i"f__":t ’2_0 +
pendant lesquelles les éprouvettes sont restées a cette température. Autrement,dé& chemin
igf_ _i.,tnf__n:t _:t.,. 'Ti'_ ;f. ,"i...(.té ‘__i'\i(.é Zi' i"f('

industrielles sont en bon accord avec les résultats issus dnodele identifié par des traitements

réalisés en laboratoire (voifFigure 4.44).

Synthése :
if ' Zc..f-c's "'—te—<«iZZ7% 110 Afcessitef k. maitrivevdestraitements
thermiques * Zi+..St727% <et—e—"«tZ7Z%ta& t'fetfe—a Zte .. 'eotc—c'oe <ot

variabilités de traitement thermique, en particulier des conditions entre la trempe et le
_”f(_i.i._ lf” Zi "HL(Ta :t. ~fn(f_(t.. .:t °'e_ 1f. .énltem’flhid'e :t_ ._f,,(
ot —8 L e—"@7%" 7F —f—8 Tif—clatbcadt T ALZFflcfxts HfPo ... cxfd —o

thermique amélioré est proposédans la partie suivante.

N3 " tecocte Ti—e —"fc—tofom —St e —f foerZc' "2

f —te'x"f——"F Fe-"1 Zfile-etie trhitemeritPar le froid modifie fortement le
—f—38 tif—e—tec—1f =l paraiméiretle plus tifficile a maitriser industriellement,
Tif'7ee Zte "te—7—f—o Tte —"f f—8 eco to a—""% "f" [ "fe fetce% >
effets int+ec”f ,Zte o—" Z% —f—8 tif—e—txec—t t— Zf Zcoc—t tTizxZfo—c...c—
Ff— ""—""fc<— 2="% ecot feo "Zf .. fA o t77F-& Tfee —e ""Fect” —fe'ed Zf
de refroidir les piéces avec une cinétique adaptée qui évite touisque de fissuration. Une fois la
température de la piéce aux alentours de 50°C, les piéces sont changées de bain puis refroidies a
Zitf— "'—" Tcec” ZF—" "fT ctcostofe— ftctdete— Fo £Tc—F" —ef o—f <

Figure 4.46). Le traitement par le froid en suivant est ensuite réalisé avec un temps de transfert

—=T— frree i ——% tr—,Z% —"ferta tZ'e Z%i —fere te-7%t Zf -—"fe'%
cryogzec —3a& Zf Zcoc—%1 tixZfo—c...c—% f'7°¢ "f fe— |@4AD|Pepluste—cext f
Zte 'O te —"te'ife o ZiS—(Ft t—fom Yokek"fltete— Zf tte [ fe— t1

peut étre suggérer que la phase de lavageit réalisée a froidpour permettre le refroidissement

rapide des pieces avant le traitement par le froid.
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Figure 4.46 Comparaison du traitement thermique actuel et celui amélioré pour éviter les variations de la
limte tixZfe—c...<—%

Un traitement thermique amélioré pourrait correspondre ala gamme suivante

Mise en solution a 1060°C pendant 1h

- "fe't o ZiS—<Z% 't—" fetet edvfrohs® ... F ¢ wr!
- io’. TT(O—i”—"f(—:toj:o_ T:t Sfrece o wri f:’fo_ _"io’i . Z|:I:f_
- ”i.,i [ ] z‘l.if— 1‘—” f.i.i” zf ,(O--.i [ ] trl i.N(”l. é

- fTe'e Tice—f"—"fc—tete— T1 urscs traitarhenfpar te-fraid;
Traitement par le froid a-75°C pendant 2h;
Revenu 516°C/10h.

ifrree Zit [@fIRNAs Zf Zcoc—F titZfe—c.c—% of"fcm fZ'7e tite <o A

4Lrd” L s{yzszHerFié’nFFlQ,H—B’ EQH—FépH:Fg;EI%;4‘557:@qGHsrri

BRER BRER
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. “ o IBY rav o ss7-
4lrd Ls{yzszHN_sF:tsLFMravHEyErauvyHW)PH.ra(y, gMMH s rrO

4Ird” Lsyvk2=

T —f—8 tif—e—tec—% te— 11 ta{" tfee —e £..Sfe—<Z2Z2'¢ —"fc—% -S
sans f""2— Fe—"% Zf —"te'F o ZiS—<«ZF t- Z%1 —V"fc—Fete— "f" Z1 ""'<cta f .
2_"% tife<"'e syzr f '—" . f— #..Sfe—<ZZ's tif'r°e Zf "fZf—<'e
expérimentalement entre les deux paramétres. Diminuer la durée et la tergmture
Tice—t"—"fc—tfeto— to—"F Zf —"te'F o ZiS—<Z% t— Z% —"fe—Fofe—"f" 2%~
Zeoc—F TitxZfe—c..c—% . 'e"fef ZF "—" Zif''Zc..f—<'s Tcotti

[11.4 Conclusion

P —f—c'e T7 ""fec "fTet— T xt<"f T efec”i .. ‘VFébidueltt ZFe —f—
T— tle.. Zf Zcsc—F tixZfe—<...<—%* 1ed€ temps etedeftEmpératerbentre Jas
t—f'fe T3 —"Fe’F t— tt —"fc—tede— "f7 ZF "7ctd fe treexte cot—e_"¢F
T— o t°Z% . f" Zte ..'etc—c'ee Tice—pas—connues- précisénent. €ependant,
Zi'"<%ocot tie “frcf—ctee t— —f—8 tif—e—tec—1% t— tf Zicoo—f «Zc—x T
fT O fT7fe fetco%o dse—tee fe— fE'Z¢*—xFA eTced .Fe TfUcf—c'ee TE —f-
Ti+Zfe—c... «—ftré ¥édditea grace a un traitement thermique amélioré de double trempe

huile puis eau permettant de refroidir plus rapidement les piéces.

IV Synthese

f Zcoc—F tTixZfe—c...<—+ tefvarg em—fofietionfdu waitement par le froid
appliqué, dontlebutte— t3 "+t—<"f Z3F —f—§ tif—e—tec—% "2ect—t727%ta 1%

fro e Zf tEe.tC e the ek feceste fc Eeio—tes 1 L e"@2E0 7%
e—facZeof—cte f— Fhe—f «Zcof—cte f— L f—"e T— —7fun-tladtément—S I e —:

thermique améliorant la stabilité des propriétés mécaniques est proposeé.

¥ —f—S tif présent dansla nuance M54 apres le traitement thermique correspond
f— —f—38 tTif—e—xec—tf "xect—1727% ... f" Zif—o+—tevent. Ereffai lfgec s o o
taux des éléments gammageénes, plus bas que pour les nuances de la méme famille (notamment
ZF . fZ— & of 'FVet——te— "fe Zf "Vef—c'e tif—e—tec—F ti "£7F"ec'e o
e—fetf"t tF wsx® & ‘—7" .. ‘e—"Qritd ésidbelef les Paraifetres-dt traitement
par le froid qui contrdlent la transformation martensitique sont identifiés. La température de
traitement par le froid est un paramétre clé (ce taux diminue quand la température de

traitement par le froid diminue). Une température inférieure ou égale &/5°C est conseillée pour
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et —<"F o —e —f—8 Fif—e—tec—F ,fed o "t"fe..Sta& Z% —te'e ti -7
Tice fo— o—" Zf —"foee ' "ef—c'e of"—teec—c“ —F ¥ i (7 o'c— o—
contre, les conditions (durée, température) entre la trempe et le traitement par le froid sont des
"frfec—"Fe of EBt—"e ' —" ZF L 'e-"@7% t— —f—8 tif—e—xec—ta o 7
o f7 et f—8 <o—%" " f . te fe—"F Zif—e—+ectettdetlimiterflastfahsformation & f T —"
of’—teec—<"—1F Z'e tT— —Vfc—fete— "f" Z% "<t —Z-%"¢iF—"4 f 'Z—-4
'Z—e "flcttoete— —F Zf —ferx"f——"1% Fice—f"-"fc—fete— of"f +7%1"+7%4
stabilisation accrue t+ Z1if — s Lertemps$ entre les étapes de trempe et de traitement par le
froid doit donc étre court etse dérouler ¢ —ef —te’x"f——"1 "7 St tF Zife,<fe—F "'—

ofLZeofocte T Zif—e—tec—ta

fr f<ZZt—red 2% —f—8 tif—e—tec—t "tect-panf Afcortrdler —e ffe
e cetedter L f" ete <o'f o e Zf Zcocot titZfec..cot foo ecShooc c...
T— —f—8 fif—e—tec—1 o't cfe— teecttf Ztoefe— L F-——% "7Vt
yr f “—fet Z1 —f—38 tif—se—+epodrcgnieiovdleur hbdolue.En revanche, la
"ece—fe . ex . fec*—F of Tfct “—focofom fo f" Zif—e—tec—F Fo-

I+

of’—teec—t ""fFA.LLST f— ' —"e % Ziteefcad f7 te="Fa ZFe Tfrcf-—c'e
Tice f...— «—" nbé¢. Néanwibins, le caractére instable de cette austénite et son influence

o—" Zf Z<oc—F tixZfe—c..<—% o—""cote— o (E—-+—tiaitérhedtiherntiqueS " ... St 1
et —cofe— o —o _f & tif—e—tec—f ococofZ f— . ‘e_"@7+A

Tctfo—c T foc ottTlfodc F' ¢ ece TF tx—f7ecet” Zte "frfe°—"Fe fte_"1
ZiS—«Z3% t— ZF —Vfc—fofe— " ZF "Vt “—c Lot —cote— o —of Zcoc—% f
e vt Zf —"fert Fe fetc—clee <ot —e—"c}ZZ%ea Zf —1e piofhedet tif"r2-
Zife,cfe—tda te xZx"f—c'ee tf —te'x"f——"%1 f....xZ°"Fe— Z3F 'Ste'e
Zif—e—tec—% f— T'<"Fe— 2-7"% 7c—tFed of t'— 7% —"Fe'F S—<Z% —co
TifexZe'"3" ZF "3 ctcoedoteo— "frett ThecZefia's T2 24 Vfteefta
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Conclusion et perspectives

La nuance Ferriun® M54® présente un compromis de propriétés bien meilleur que celui des
nuances concurrentes pour les mémes applications aéronautiques (Rm>1965MPa,
Kic>110MPa-m et Kscc®vw  fm). De plus, le colt de production est contrdlé par une
composition optimisée et notamment une teneur en cobalt réduite. Son potentiel lui permet de
M —fet"t o —et fUZc.f—cte =" —"fcoe FTif——F""coof%ot [ o TifZZ%%
les intervalles de maintenance des pieces. Cependant, Safran Landing Systems, potentiel
utilisateur de la nuance M52, a mis en évidence une variation trés importante de la limite
TitZfoe—c..c—% Feo "o —c'e tFe Z'—e tF —V"fc—fefe— —SE e —ta 7<%
variation est donc recherchée dans le but ultime de proposer un moyen de stabdr cette

propriété.

Afin de décrire précisément les évolutions de la microstructure au cours du traitement
thermique et leurs impacts sur les propriétés mécaniques, des traitements thermiquessur-
mesure» ont été mis en place ainsi que des analyses mustructurales a différentes échellesLa
faible fraction volumique et lataille des carburesont s+ ...teec—x Zite'Z'¢ t1 %o”"fote coo—"
pour Zfe ... f"f..—x"<ef”a te "f7<f—<austéritk -ent guant & tllespu-efreriises
en évidence partte ete—"Fe¢ tifcofo—f—c'e o ofdi—Sgmametre X paritde ces

nombreux résultats expérimentaux obtenus, les conclusions suivantes ont pu étre établies :

ot —f—8 tif—e—tec—t Fo— o Zi'""<%ocot THe "f'<f «ZEnsfettt Zf Zco
—ef f—S%oefe—f—c'e T% s %o TfZE—" f,e'Z—% tT— —f—8 tif—e-2
tisZfe—cc—% T3 yr f $e7c"ea

f f 77 =<'e  Tif—e—mesuwrde apres traitement thermique complet
correspond au — f —3§ 11 f—e—=e«—1Latenctired dent gamageéne est trop
“fe, 2t =" “—f tf Zif—e—tec—F TE "£T%7ec'e of "tetr f— V%
LU %otect  —F Fe— tre. Vee'"tofZ '—" Zc<oc—=%" Z% —f—8 tif—e-
martensitique formée est en bon accord avec le taux estimé par la relation deigtinen
- f",—"%1"a F —-f—3§ fit fluand-la températdre. de' trempe diminue et
—eof —Fe'x7fywrlt fFe— V. ecext " [T —esuffifammertti f —e—+ o <-
faible. La transformation martensitique est également influencée par les conditis
Tice—t"—"fc—feto— te-"t Zf —"Fe'f o ZiS—<ZF - Z% —"fe—Fete-

fTLtet T —et Tfctfeten f—8 <o—f " f e te—"% Zif—e—tec—1

175



Conclusion et perspectives

176

—fele fice—t —"fo—fete— . f “—< f —7 $ i ti ,Ensiique” Zf -"fe
ultérieure.

Un modéle basé sur Z“ —f—<‘s 17 "1fet— tite—cet” Zf Zcoc—tertizZfe—c..
“e—<te The Ltetcocies —Fe'ed —fe'r"fo— "% fe-"f Zf —"fe'% o 7
FTZE CUUCTA b ot t°Z% te— TfZetd Cf Zhe tlesrte cot—e—cf27%0

—Fe'"f——"F tice—F"—"fe—foete— | V<—<“—te 't —"rune Valdur ...fZ..—
=7t feet Tt Zeoc—t titZfe—<..c—%4
Un traitement thermique amélioré est proposé pour éviter les variations de la

Zeoc—t TitZfhodloqrtc'e The Z'—o T3 —"fc—foto— —Stec* —ta if'"°
traitements thermiques industriels, la maitrise (précision et reproductibilité) des

conditions fiintertraitement entre la trempe et le traitement par le froid est difficile a

"t fZcotTA —" Zco«—%t" Zico'f..— T3 t--%1 x—f't4d —et t'—,Z%
't tecexta f —"1te'f eeldérefroiditlesipleces avec une cinétique qui évite

—f—f Ccee—"fcte "o Zf —"fe't o Zitf— %of " fe—c— —e "F " ctcon
ambiante avant le traitement par le froid réalisé le plus rapidement possible apres cette

étape.

Les propriétés mécaniques sont trés stables en fonction des conditions de revenu.

La composition des carbures, mesurée par SAT, révéle la présence de tungsténe dans les
précipités de type MC. Cet élément diffuse trés lentement et permet de ralentir la
coalescence des arbures et la chute des propriétés mécaniques associées.
Contrairement aux nuances de la méme famille, le temps et la température de revenu

semblent donc plus faciles a caler. Ainsi, aprés 10h de revenu a 516°C, la précipitation

présente une fraction volum<* —3 tife"<"'e u” 1 ,Cfde, talleimranometrique.

Ces particules forment un réseau extrémement dense qui fait obstacle au mouvement

des dislocations ce qui conduit & une résistance mécanique élevée, nécessaire pour
Zif 2. focoa

La résistance a la coalescence des carbures permet une dissolution maximale de

la cémentite. En effet, la cémentite se forme avant la précipitation des carbures alliés

lors du revenu et sa dissolution nécessite un temps de revenu long qui entraine
également la coalescencees carbures, effet indésirable. Si pour les nuances AerMet

100 et AF1410, un compromis doit étre trouvé entre dissolution de la cémentite et

L fZte Fef The L f",—"fe fZZcted .. IZf ot 19 Leffalle 2-"t 7%
taux de carbures defer a pour effet de maintenir un niveau de ténacité élevé.

Les parametres de la mise en solution influencent trés peu la précipitation des

carbures. te Vi .. ‘ecof—c'es oxT°"Fe tif—e—tec—cof—<'e fZcEt" o  foeo

vitesse de chauffage élevée) omt recommandées par QuesTek mais difficilement
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"t fZcof Zhe <ot —e—"<fZ7%ete—d ir——1TF f etz “—% Zi—" <

mécanique est limité. Une mise en solution supérieure a 1020°C est cependant

nécessaire pour éviter la présence de carbures natissousgrossiers f <ee< “—ij—et  fcoet
de la ténacité. La présence de carbures non dissous de type MC riches en titane qui évite

la croissance exagérée du grain austénitique participe a la stabilité des propriétés en

fonction des conditions dela mise en ®lution. Une dissolution compléte des carbures
%o"‘eectTe T Fe "V . —cle T Z—ec“—F <o’ "_fe—F fe— fcooc 'feec Z%ta
se retrouvent donc en solution solide a la trempe, ce qui favorise une précipitation fine et

dispersée au revenu.

i @&if principal de lathése “—« £ —fc— tTictfo—< <" ZF "frfe°="F ec..W e"—
The "frcf «Zc—%te TF Zf Zcoc—% tizZfe—c..<—% fcoaddnegtéAtieimt>te t1 71
Cependantdes perspectivesdemeurent pour compléter ces travau :

f Mettre en évidence le mécanisme de diffusion du carbone 'fetfe— Zif""2— fe—"% Zf
—"te'f o ZiS—<Zt t— Z% -7 f<—%toser afnsi dikmotidle qui -dépehitiu

temps et de la température basé sur un mécanisme physique thermiquement activé. Des

fefZ>ete T o Zit—f— " —— T3 —"ie't t— eFfZ'e "Z—ect—"e ltet
T fcte— ttretr— Tt Fictie—<Tct” ZFe ec—te tI o+ %uimetslyf —<'e t—

T m—ecte t— L f7",'et f—8 <o—f""f . fe Fe—"F Zif—e—tec—% t- Z
littérature.

f Proposer une solution e< Z% —f—3§ tif—e—tec—%1 "xect—Rh@d&Estlete— """
traitement par le froid. Les traitements thermiques en conditions industrielles sont
parfois difficilement reproductibles de maniére précise. Un arrétprolongé ou a une
—fe'x"f——"% £Z37+% fe-"% Zf -"%e'f o ZiS—<Z% jumaillde -"f<—Fet
it —<"td . “—c« fte—"fAet fc— —e —f—8 tif—e—tec—F 7172
titZfe—c..c—xad ‘—" "xt—<"t 2% —f—8§ tif—e—tec—tad —e —"fc—1te
pourrait étre réalisé. Cette trempe nécessiterait un second revenu pour adeir la
martensite fraiche formée, mais éviterait la chute déa Z<e<—% fTixZfoe—<c...c—*& T —"f«
thermique est décrit dans le brevet du Ferriu® S53®[185]. Cependant, pour que
Zif—e—tec—1F of —Vfee Vet Z'e F— _"fe—toete— flidolEUET fUC00 7
déstabilisée lors de cette étape, par appauvrissement en carbone du a la précipitation de

carbures par exemple.

f Détermi e1” Z1t ef—<Z Tt —"fee Vef_c'e ot —e _te_"fcdat ti Zi
—"fee Mef_cte Tt Zif—e—tec—F Fe of"—feec—f Z'7e ti—e feefc T —
Li=Te tE fe —UfTf—8A f-—F —UfeetVef—cte N fe “fe"t 7

approfondie afin de décrire précisément le mécanisme de transformation ainsi que le
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ef—<Z T te—"fee—F o fU—<" t—"—4Z Zif—e—tec—F of —fee"tVe
traction réalisés in-situ dans un diffractometre de rayons X pourraient étre réalisé<es
expériences pourraient également étre complétées par des essais de traction
interrompus a différentes sollicitations avec T ¢ ofe—"%¢ t1 —f—3% dligguee—+ec—1%
arrét.

fe—t” Zice'f..— t3 Zif—e—tec—F o—" Fif——"1fe LA'ct—%o
—Vfee”tVef_cte t1 tBign—martensite Z'7e tI Ziteef< tpermétfalacte
résistance mécanique de la nuance MB34de rester stable malgré des variations

o’ —fe—te tF Zf Zcoc—%t titZfe—<c..<—%x& <« ...f 'Ste‘ecef of of.
sfec®”t ec%oe< ... f—<"T Zf utrese proptiétést mécdriiues pourraient
éventuellement subir des variations, comme la tenue en fatigue, la ténacité et la
corrosion sous contrainte.
Comprendre les mécanismes et le role de la chimie d e la nuance M54® sur sa
résistance a la CSCélevée. En effet, le Ksccde cet alliage, qui traduit la résistance a la
CSC, est élevé, environ 45MPa, et est un des atouts majeurs pour une application
—fe—<3ZZ% tfee Zte -7 fePludiéfrs auteurs onf decrite role des carbures
M.C qui piegentZiS>1" %o et T — f— %oe1 15cd29:186)« Gependant, la nuance
AerMet® 100, qui posséde un niveau de résistance mécanique et de ténacité égal a la
nuance M5#, est @alement durcie par des carbures MC mais son kKccest plus faible,
environ 30MPa—=4 1 ——e<% -1 - Z%f ,'”iacie(EM54% pourrhifnts Z7i
également augmenter le Kcc' f” ZifexZ < "f—<'e 1 Zf ...'Stec'e te_"% Zte E
(cf. p18). Afin de vérifier ces hypothéses, une étude serait donc intéressante. De plus, la
"teco—fo.  f o Zf ote, 2t <o Z—3p FTEL LA f—tif£{R9]. <‘ecefe

if—e—tec—F T3 "27f"ec'e f—"fc— fcooc —Fetfe.f o teocoe—1" Zf
oS "% Ffe— feo Sot " %ot '—<eo Fo of —Vfee T "efe_ teo of" _Feec—t "f
fissure. Cette transformationcréerait alors des chemins privilégiés de propagation de la
so—<——zxe I ef’—teec—t ""fA..St e—" . Sf"%=+: %
ot ... fecoetd Zif—e—tec—F "tect—1ZZ14 o'coe o—f 7% “—1% Zif—e—:

donc avoir un effet encore plusiéfaste sur la tenue a la CSC.

’\(.._nié

Etudier le role de la microstructure  sur les propriétés mécaniques par une

approche locale. Les propriétés mécaniques ont été étudiées de maniere globale dans

e =V fTf—84& efee Tx.."<"t ZFe ot .. feceston téladissure Une T "V FS
approche locale "f"ef——"fc— t'e.. T1 ect—8& . te’tet"t Zi'"<%oceF 1

compromis de propriétés de la nuance M5,
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Abstract

Control of Ferrium ® M54® steel mechanical properties by the control of its  microstructure during
heat treatment to aeronautical applications

Ferrium® M54® steel presents an optimized composition, based on 40 years of research and development
on secondary hardening steels. This alloy exhibits an excellent Rm8&K scc balance that allows
considering its use in landing gears applications of wideody aircrafts in the future. However, initial
mechanical tests performed by the endiser have shown variability in mechanical properties depending
on the applied heat treatment. The main gal of this work is to describe the microstructural evolutions of
the alloy M54® during heat treatment and their impact on the resulting mechanical properties with a
specific focus on the effect of the cryogenic treatment.

The different austenitizing and tempering conditions investigated have shown a stability of the tempering
precipitation and mechanical properties. This precipitation has been characterized at different scales and
compared with other grades of the same family. On the other hand, depending eryogenic treatment
conditions, a significant variation of the mechanical properties and in particular of the yield strength is
observed without any modification in the precipitation distribution and volume fraction or size.

Austenite content is critical for the yield strength and is very sensitive to the cryogenic treatment
conditions: time and temperature before cryogenic treatment and temperature of cryogenic treatment. An
improved heat treatment to obtainreduced and constantustenite content is propsed.

Keywords: Secondary hardening UHS steelCarbides; Cryogenic treatment; Austenite content; Yield
strength



