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INTRODUCTION GENERALE

Cette these est le fruit d’une collaboration entre le Laboratoire de Mécanique, Multiphy-
sique, Multiéchelle (LaMcube, UMR CNRS 9013) et I'entreprise PTP INDUSTRY basé a Raon
L’Etape dans les Vosges (88).

PTP INDUSTRY est une PME qui propose, en plus d'une large gamme de produits de
transmission, des solutions sur mesure de pieces de fonderie de fonte en petite série, unitaire,
prototype, moulage 3D destinées a la fabrication et a la réparation de machines et d’équipe-
ments pour une intégration directe aux chaines de fabrication et aux ateliers de réparation. Les
piéces mécaniques coulées vont de quelques kilos a 4 tonnes. PTP INDUSTRY propose une large
gamme de nuances de fontes : fontes a graphite lamellaire ou graphite sphéroidal. L’utilisation
des fontes a graphite sphéroidal a connu un large développement au fil du temps pour plusieurs
raisons, parmi lesquelles la forme sphéroidale du graphite qui permet d’éviter les effets d’entaille
contrairement a la morphologie lamellaire. Ces dernieres décennies, de nouvelles fontes dites spé-
ciales ont été développées pour répondre aux nouvelles contraintes auxquelles sont soumises les
pieces actuellement : contraintes mécaniques, thermiques, de corrosion, etc. On réalise notam-
ment parmi ces fontes spéciales des fontes & matrice ferritique renforcée (SSFDI) a haute teneur
en silicium ; de plus I'ajout de chrome et de molybdéne dans ces fontes (FGS SiMo, SiMoCr)
permet I'amélioration des caractéristiques mécaniques et la conservation de celles-ci & de plus
hautes températures.

Le travail de cette these s’inscrit dans le cadre du développement de PTP INDUSTRY
par la conquéte de nouveaux marchés qui visent la nécessité d’élaborer de nouvelles fontes avec
des caractéristiques mécaniques améliorées par maitrise de la microstructure et des propriétés
mécaniques. Au regard de la variété de la géométrie des piéces produites par PTP INDUSTRY, et
en fonction de I’évolution des épaisseurs existant au sein d’une méme piece, I'influence des vitesses
de solidification et de refroidissement doit nécessairement étre prise en compte pour prédire
I’évolution de la microstructure et des propriétés mécaniques qui découlent de ces variations
d’épaisseur. Par ailleurs, les aciers servant a 1’élaboration de la fonte étant de plus en plus alliés
au fil du temps, en particulier en éléments carburigenes tels que le manganeése, le chrome et
le molybdeéne, la charge métallique utilisée lors de ’élaboration des fontes est donc susceptible
d’hériter de ces éléments dont il est alors nécessaire de connaitre les effets sur la microstructure
et les propriétés mécaniques. L’objectif scientifique de cette these est donc d’étudier 'influence
des éléments d’addition silicium, molybdéne et chrome et de la vitesse de refroidissement sur la
microstructure et les propriétés de fontes a graphite sphéroidal (GS) hypereutectiques a haute
teneur en silicium.

Le chapitre 1 consiste en ’étude de la bibliographie traitant de ces fontes dans I'optique
d’identifier les relations existantes entre parametres du procédé d’élaboration, caractéristiques
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microstructurales et propriétés mécaniques. Les fontes GS hypereutectiques, et plus particulie-
rement les fontes a matrice ferritique renforcée, appelées SSFDI (Solution Strengthened Ferritic
Ductile Iron), seront d’abord présentées. Les transformations de phases mises en jeu au cours
de la solidification de la fonte liquide et du refroidissement seront également décrites. Ensuite,
les travaux de différents auteurs quant a 'influence des éléments d’alliage et de la vitesse de
refroidissement sur la microstructure seront reportés. Il s’agira de décrire notamment 'effet de
ces facteurs sur les températures de transformations de phases et les caractéristiques microstruc-
turales telles que les proportions des constituants et les caractéristiques du graphite. Plusieurs
modeles utilisés par certains auteurs pour prédire les températures de transformation ou les
caractéristiques microstructurales seront également reportés. Enfin, les résultats obtenus par
différents auteurs quant a l'influence des éléments d’alliage et de la vitesse de refroidissement
sur les propriétés mécaniques de traction seront présentés.

Le chapitre 2 détaillera les différentes méthodes d’élaboration, de caractérisation et d’ana-
lyse qui ont été mises en ceuvre dans le cadre de ce travail de these. Dans un premier temps,
seront présentées les méthodes permettant de caractériser et d’analyser statistiquement la va-
riabilité des caractéristiques microstructurales et des propriétés mécaniques d’usage (traction,
résilience et dureté) d’une fonte de référence SiMoCrNi a haute teneur en silicium a partir de
piéces élaborées sous forme de Y-blocks normalisés de tailles I & IV. Dans un second temps,
seront présentées les méthodes expérimentales (analyse thermique a partir de moules instru-
mentés, dilatométrie et essais LFA pour Laser Flash Analysis) et numériques (simulations avec
le logiciel commercial Novaflow&Solid largement utilisé dans les fonderies industrielles) permet-
tant d’étudier les transformations de phases de la fonte référence SiMoCrNi. Comparés aux
résultats expérimentaux, les simulations numériques permettront in fine de faire le lien entre
vitesses de refroidissement locales, temps de solidification et microstructures. Dans un troisiéme
et dernier temps, sera présenté le plan d’expériences permettant d’étudier I'influence des teneurs
en silicium, chrome et molybdéne et de la vitesse de refroidissement sur la microstructure et les
propriétés mécaniques d’usage de fontes GS hypereutectiques a haute teneur en silicium. Les
méthodes de caractérisation et d’analyse statistique des caractéristiques microstructurales et des
propriétés mécaniques d’usage établies sur la fonte de référence SiMoCrNi seront déployées a
I'identique sur les huit fontes élaborées du plan d’expériences.

Le chapitre 3 présentera les résultats de 1’étude de la variabilité des propriétés mécaniques
et des caractéristiques microstructurales en fonction du procédé d’élaboration d’une fonte de
référence SiMoCrNi a haute teneur en silicium. Cette variabilité sera évaluée entre les Y-blocks
d’un méme moule, entre différentes coulées et a 'intérieur des Y-blocks. Il sera mis en évidence
Ieffet de la taille de Y-block et de la position dans le Y-block sur les proportions des différents
constituants (ferrite, perlite et graphite), les caractéristiques du graphite et les propriétés mé-
caniques d’usage. Les propriétés mécaniques d’usage évaluées sont la limite d’élasticité Rpg.2, la
résistance a la traction Rm, I'allongement & la rupture A%, la résilience K et la dureté Brinell
HB. Les caractéristiques microstructurales évaluées par analyses d’images sont les pourcentages
de constituants mais aussi la densité de nodules, la nodularité, le pourcentage de graphite chunky
et le diametre des nodules. On identifiera en particulier parmi les caractéristiques mesurées les
plus sujettes a une forte variabilité.

Le chapitre 4 abordera dans un premier temps I’étude expérimentale des diverses transfor-



mations de phases qui se produisent au cours de la solidification et du refroidissement de la fonte
de référence GS SiMoCrNi & matrice ferrito-perlitique. Les températures caractéristiques de so-
lidification obtenues par analyse thermique seront comparées a celles des diagrammes d’équilibre
stable et métastable. L’identification des températures caractéristiques de solidification permet-
tra de calculer des temps de solidification. Les températures caractéristiques de transformation
eutectoide estimées par analyse thermique et dilatometrie seront quant a elles comparées aux
températures eutectoides des diagrammes stables et métastable estimées par des équations pré-
sentées dans le chapitre 1. Dans un second temps, les courbes d’analyse thermique seront simulées
en tout point de Y-blocks de tailles I et IV et les résultats des simulations seront comparés a
ceux des courbes expérimentales d’analyse thermique. Les simulations seront optimisées en inté-
grant & celles-ci les résultats expérimentaux d’essais LFA permettant de mesurer et prendre en
considération de maniere plus juste I’évolution des propriétés thermiques de la fonte de référence
SiMoCrNi mais aussi du sable du moule en fonction de la température.

Le chapitre 5 sera consacré a 1’étude de l'influence des teneurs en silicium, molybdéne et
chrome et du module de refroidissement sur les caractéristiques microstructurales et les pro-
priétés mécaniques d’usage de fontes SSFDI, SiMo, SiCr et SiMoCr contenant de 4% a 5% de
silicium. Les effets du silicium, du chrome et du molybdeéne sur les caractéristiques microstruc-
turales et les propriétés mécaniques seront étudiés en s’appuyant sur des analyses statistiques et
en portant une attention particuliere sur la dégénérescence du graphite. L’influence des éléments
d’alliage sur les températures de transformation eutectoide sera également évaluée. Pour chacune
des fontes, les températures mesurées seront comparées aux températures caractéristiques des
diagrammes stable et métastable. On s’intéressera également aux phénomenes de gonflement
induits par les phases de chauffage et de refroidissement pour chacune des fontes. Fort de la
connaissance de I’ensemble des nombreux résultats expérimentaux et des simulations dévelop-
pées au cours de cette these, les relations entre composition chimique, temps de solidification,
microstructure et propriétés mécaniques de ces fontes GS hypereutectiques a haute teneur en
silicium seront identifiées en fin de chapitre. Une attention particuliére sera portée sur les causes
susceptibles d’engendrer une chute de ductilité pour ces différentes fontes.






CHAPITRE

ETAT DE I’ART

L’objectif de cette these est d’étudier linfluence des éléments d’addition silicium, molybdéne
et chrome et de la vitesse de refroidissement sur la microstructure et les propriétés de fontes d
graphite sphéroidal (GS) hypereutectiques a haute teneur en silicium. Cette partie consiste donc
en l’étude de la bibliographie traitant de ces fontes.

Dans un premier temps, les fontes GS hypereutectiques, et plus particuliérement les fontes
a matrice ferritique renforcée, appelées SSFDI (Solution Strengthened Ferritic Ductile Iron),
seront présentées. Les transformations de phases mises en jeu au cours la solidification de la
fonte liquide et du refroidissement seront décrites car elles conditionnent la microstructure et
par conséquent les propriétés.

Dans un second temps, les résultats obtenus par différents auteurs quant a ’influence des
éléments d’alliages et des vitesses de refroidissement sur la microstructure seront présentés. Se-
ront en particulier mis en lumiére les effets produits par ces facteurs sur les températures de
transformation et les caractéristiques microstructurales telles que les pourcentages de consti-
tuants (graphite, ferrite, perlite, carbures) ainsi que la nodularité, le diamétre et la densité de
nodules de graphite. Les effets néfastes d’une trop forte teneur en silicium seront alors discutés.
Plusieurs modéles utilisés par certains auteurs pour prédire les températures de transformation,
la densité de nodules, la distance entre nodules, la nodularité ou le pourcentage de perlite seront
également reportés.

Dans un troisieme temps, seront présentés les résultats obtenus par différents auteurs quant
a linfluence des éléments d’alliage et des vitesses de refroidissement sur les propriétés méca-
niques de traction. Il d’agira alors de faire le lien entre paramétres du procédé d’élaboration,
caractéristiques microstructurales et propriétés mécaniques. A noter que les teneurs en élé-
ments indiqués dans ce document seront, sauf indication contraire, des teneurs
massiques. De plus, les teneurs en éléments considérés dans cette thése (Si, Mo,
Cr, Ni) seront mis en gras dans les différentes équations erposées dans ce chapitre.
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1.1. PRESENTATION DES FONTES GS HYPEREUTECTIQUES 7

1.1 Présentation des fontes GS hypereutectiques

1.1.1 Description générale des fontes GS

Les fontes sont des alliages de fer-carbone contenant plus de 2% de carbone (en pratique, on
utilise des teneurs comprises entre 3% et 4%). La solubilité de cet élément étant limitée & 2.11%
dans lausténite (solution solide Fer =), celui-ci précipite sous forme de cémentite FesC ou de
graphite [Léveque et Murry, 2015]. C’est en ajoutant du silicium, élément fortement graphitisant,
que le carbone s’obtient sous forme de graphite plutét que de cémentite FesC. Ce graphite peut
avoir différentes morphologies : lamellaire, sphéroidale ou encore vermiculaire. A température
ambiante, la microstructure d’une fonte GS hypereutectique ferrito-perlitique est composée de
nodules de graphite entourés de ferrite, de perlite et éventuellement de carbures. La figure 1.1
présente une micrographie d’une fonte GS hypereutectique contenant ces différents constituants.

5"' iy

Figure 1.1 — Micrographie d’une fonte GS hypereutectique ferrito-perlitique

Au contraire des fontes a graphite lamellaire (fontes GL), ou le graphite est présent sous
forme de lamelles, les fontes a graphite sphéroidal (fontes GS) sont caractérisées par un gra-
phite de forme sphérique. Les particules de graphite de forme sphérique sont appelées des
nodules. Ceux-ci sont répartis uniformément au sein d’une matrice qui peut étre ferritique,
ferrito-perlitique, perlitique ou méme austénitique. La nature de la matrice obtenue dépend des
éléments d’alliages ajoutés ainsi que des vitesses de refroidissement. Les différentes fontes GS
sont définies dans la norme NF EN 1563 :2018 [AFNOR, 2018]. Les fontes GS sont dans la
majorité des cas eutectiques ou hypereutectiques, c’est-a-dire qu’elles ont un carbone équivalent
CE (%) supérieur ou égal a 4.3% ; teneur eutectique présente sur le diagramme fer-carbone pré-
senté a la figure 1.2. Il existe plusieurs formules pour calculer le carbone équivalent, on retiendra
I’équation 1.1 proposée par Lacaze et al. [2020].

CE% = %C+0.28 x %Si + 0.033 x %Cr-+0.092x %Cu+0.007x %Mn+0.011 x %Mo+0.05x %Ni
(1.1)
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Depuis son apparition en 1948 [Labrecque et Gagné, 1998], l'utilisation des fontes GS a
connu un large développement au fil du temps. La forme sphéroidale du graphite permet en
particulier d’éviter les effets d’entaille par comparaison avec la forme lamellaire qui a un effet
fragilisant. Possédant en général de meilleurs allongements & la rupture et comportements a
la fatigue que les fontes GL, les fontes GS sont qualifiées de fontes ductiles. Le cérium et le
magnésium ont été identifiés aux prémices des fontes GS comme étant des éléments permettant
la forme nodulaire des particules de graphite. Aujourd’hui, ce sont les alliages au magnésium
qui sont utilisés industriellement comme sphéroidisant. De surcroit, ’ajout au sphéroidisant de
faibles quantités de cérium ou d’autres terres rares a été clairement établi comme avantageux
lors du traitement de la fonte [Forrest et H, 1980; Forrest, 1982; Alagarsamy, 1992; Labrecque
et Gagné, 1998; Lerner, 2002]. Ajouté a la fonte liquide en quantité suffisante, le sphéroidisant
désoxyde et désulfure la fonte; ce qui génere les conditions propices a la formation de graphite
sphéroidal. En général, on vise des taux de magnésium compris entre 0,03% et 0,06% dans une
fonte a bas soufre (le taux de magnésium requis variant selon le taux de soufre de la fonte de base).
Une quantité insuffisante de sphéroidisant ne permet pas une nodularisation complete tandis
qu’une quantité excessive peut conduire a la formation de carbures de magnésium ou méme a
une dégénérescence du graphite. En effet, si les terres rares présentes au sein du sphéroidisant
et/ou de I'inoculant sont introduites en exces, cela peut mener a une dégénérescence du graphite
[Gagné, 2004]. Par ailleurs, le risque de dégénérescence du graphite est d’autant plus grand que
la teneur en silicium est élevée [Alagarsamy, 1992; Labrecque et Gagné, 1998].
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Figure 1.2 — Diagramme de fer-carbone [Elliott, 1988]
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Les différentes formes de graphite sont classées selon leur morphologie, soit visuellement
a laide d’'images de référence [[SO Central Secretary, 2018], soit par analyse d’images. Deux
méthodes de classification du graphite ont été standardisées par ISO et ASTM : EN ISO 945-1
[ISO Central Secretary, 2018]) et ASTM A247 [ASTM, 2017]. La figure 1.3 présente les diffé-
rentes formes de graphite, classées selon la norme EN ISO 945-1. Il convient de mentionner que
selon la méthode de classification utilisée, les valeurs de nodularité reportées seront différentes.
L’ANNEXE A.1 présente plusieurs de ces méthodes. Selon la norme EN ISO 945-1, on consideére
les formes V et VI comme des nodules. La densité de nodules et la nodularité peuvent alors étre
définies selon les équations 1.2 et 1.3.

Nbr de nodules identifiés

. _ 1.2
nodules Surface d’analyse mesurée ( )

Aire des nodules (forme V et VI)
Aire de toutes les particules de graphite

Nodularité = (1.3)

Une forte densité de nodules et une nodularité élevée permet d’obtenir de bonnes caracté-
ristiques mécaniques. Quelle que soit la norme, la principale difficulté réside dans la définition
de criteres pour qualifier une particule de graphite comme étant un nodule.

Graphite Types according to EN ISO 945-1
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Figure 1.3 — Présentation des différentes formes de graphite, classées selon la norme EN ISO 945-1
[ISO Central Secretary, 2018]

1.1.2 Description générale des fontes a haute teneur en silicium et
applications

On appelle ici les fontes a haute teneur en silicium les fontes dont la teneur massique en
silicium est supérieure ou égale a 3,5%. Ces fontes qualifiées de spéciales ont été mises au point
et développées ces dernieres décennies pour répondre aux nouvelles contraintes auxquelles sont
soumises les pieces mécaniques actuellement. L’ajout de silicium en grande quantité permet
de renforcer la matrice ferritique des fontes GS qui sont alors qualifiées de fontes GS ductiles a
matrice ferritique renforcée (SSFDI : Solid Solution Strengthened Ferritic Ductile Iron) [AFNOR,
2018]).

Les fontes a matrice ferritique renforcée SSFDI présentent des hautes caractéristiques mé-
caniques (EN-GJS-500-14, EN-GJS-600-10) en comparaison aux fontes usuelles (type EN -GJS-
400-15, EN-GJS-500-7, EN-GJS-600-3). Pour les fontes usuelles, ’augmentation de la résistance
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mécanique est obtenue en augmentant la fraction de perlite mais cela entraine alors une dégra-
dation de la ductilité et de la résilience. A résistance mécanique égale, une fonte SSFDI a un
allongement a la rupture bien supérieur a celui de la fonte usuelle correspondante. Par exemple,
la fonte FGS 600-10 (%Si=4.2%) présente une résistance a la traction Rm de 600MPa et un
allongement a la rupture A% de 10% alors que, pour la méme résistance a la traction, la fonte
perlitique FGS 600-3 (%Si=2.5%) présente un allongement a la rupture de 3%. Par ailleurs,
'utilisation de fontes SSFDI permet d’augmenter le rapport limite élastique / résistance a la
traction.

De plus, 'ajout de silicium élargit le domaine de stabilité thermodynamique de la ferrite
sur le diagramme d’équilibre. Ainsi, il est possible d’utiliser les fontes SSFDI pour des appli-
cations & plus hautes températures sans que la ferrite ne subisse de transformation de phase
(et donc de variation de volume associée). Par ailleurs, de nouvelles fontes alliées au molybdene
et au chrome ont vu le jour afin de répondre aux applications a haute températures. Certaines
de ces fontes sont répertoriées dans la norme NF EN 16124 (AFNOR, 2011). Les fontes SiMo
ont suscité un fort intérét ces dernieres années, notamment pour des applications ou les pieces
élaborées doivent présenter une bonne stabilité a des températures élevées comme par exemple
des collecteurs d’échappement et pieces de turbocompresseurs. Pour les applications haute tem-
pératures, les fontes SiMo utilisées ont une teneur en silicium variant entre 3,8% et 5,2% et une
teneur en molybdene variant entre 0,5% et 1,1%. Ces fontes GS SSFDI, SiMo et SiMoCr
hypereutectiques a haute-teneur en silicium sont au ceur de la présente thése.

1.1.3 Solidification des fontes GS hypereutectiques

La figure 1.4 présente schématiquement le mécanisme de solidification des fontes GS hy-
pereutectiques en considérant le chemin de refroidissement indiqué sur le diagramme de phase
inséré. Le diagramme général présenté a la figure 1.2 montre que lorsque la limite de solubilité
du carbone dans le fer liquide est atteinte a la température du liquidus pour une fonte hypereu-
tectique, le premier constituant solide a se former est soit le graphite de I’équilibre stable soit la
cémentite de I’équilibre métastable en fonction de la vitesse de refroidissement. En présence de
silicium et de magnésium et pour des vitesses de solidification lentes correspondant & 1’équilibre
stable, la croissance du graphite primaire se fait librement sous forme sphéroidale ou nodulaire
en appauvrissant le carbone présent au sein de ’alliage liquide environnant; on parle alors de
nodules de graphite primaire. La formation de ces nodules de graphite primaire dans le liquide
est un phénomene exothermique qui se traduit par un accident sur la courbe d’analyse ther-
mique quand la température du liquidus TL est atteinte au cours du refroidissement. En réalité,
pour les fontes légérement hypereutectiques, il est possible également d’observer la formation
de dendrites d’austénite primaire [Wang, 2018]. A noter que les nodules de graphite primaire
peuvent se mouvoir librement dans le liquide. Une conséquence est I'observation dans les pieces
de forte section d’un phénomene de flottaison des nodules de graphite du fait de leur tres faible
densité en comparaison a celle du métal liquide [Gagné, 2004].

FEn condition d’équilibre stable correspondant a des vitesses de refroidissement extrémement
lentes, 'appauvrissement de carbone se poursuit jusqu’a la température eutectique de 1153°C
sur le diagramme fer-carbone, & laquelle se déroule la réaction eutectique stable [Lévéque et
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Figure 1.4 — Solidification et courbe de refroidissement d’une fonte GS hypereutectique [Buschow, 2001;
Partanen, 2016]

Murry, 2015] :

Fer liquide & 4,30%C — Fer v (a 2,11%C) + C (a 100%C)

Il peut également y avoir une réaction eutectique métastable (& 1147°C) et formation du
Fe3C selon la réaction :

Fer liquide & 4,30%C — Fer v (& 2,11%C) + Fe3C (4 6,67%C)

Les valeurs de ces températures eutectiques des diagrammes stable et métastable évoluent
en fonction de la composition chimique de la fonte en éléments d’alliage autre que le carbone.
Ces températures appelées respectivement TE GREY et TE WHITE peuvent alors étre estimées
a l'aide des équations 1.4 et 1.5, issues des travaux de [Stan et al., 2018b]. A noter que dans les
équations qui suivent, les effets des éléments d’addition silicium, molybdéne et chrome ont été
annotés en gras.

TE GREY (°C) =1149.1 + 13.9 « % Al+4.7 %« %Si + 2.7 « %Cu + 1.8 * %Co+1.0 * %Ni
—80.3 % %B — 44 %« %P—17.7 « %Mo — 14.8 * %V —10.5 *« %Cr
—9.3%%Sn — 6.1 %W — 5.2 %Sb—4.0% %Mn — 3.7« %Nb  (1.4)

TE WHITE (°C) =1142.6+5.9 %« %Cr + 3.3 * %V — 46.2 x« %P — 26.0 x %B—14.5 « %Mo
—11.6 * %Si— 6.0 x %Sn — 5.1 x %Sb — 2.8 * %W — 1.8 x %Al
—14%%Cu— 1.1 % %Ni—0.75 « %Mn — 0.7« %Co (1.5)

La figure 1.5 extraite de 1’étude de [Stan et al., 2018b], illustre l'effet des éléments d’al-
liage sur les températures eutectiques stable et métastable. L’équation 1.6, présentée ci-dessous,
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permet par ailleurs de calculer I'intervalle de température entre ces deux paliers.

AT =TE GREY — TE WHITE = 6.5 + 16.3*%Si - 3.2*%Mo - 16.4*%Cr + 2.1*%Ni
+15.7%« Al +4.1 %« %Cu+2.5% %Co — 54.3+« %B +2.2%x %P — 18.1 « %V — 3.3 « %Sn
—3.3% %W — 0.1 %« %Sb — 3.25 % %Mn — 3.7 « %Nb (1.6)

La figure 1.5 montre que le silicium, le nickel, le cuivre et le cobalt augmentent I'intervalle
entre les paliers eutectiques des diagrammes stable et métastable, favorisant de ce fait la solidifi-
cation selon le diagramme stable. D’apres I’équation 1.6, c’est le silicium qui permet d’augmenter
le plus I'intervalle entre ces deux paliers, ce qui en fait un élément de premier choix pour obtenir
du carbone sous forme de graphite. Par contre, les éléments comme le chrome, le vanadium et
le titane réduisent ’intervalle entre les deux paliers eutectiques, favorisant la solidification selon
le diagramme métastable.

La courbe d’analyse thermique insérée dans la figure 1.4 montre que la réaction eutectique
stable s’accompagne d’une surfusion pendant laquelle une coquille austénitique se forme autour
de nodules de graphite. Les valeurs de ces surfusions peuvent étre importantes pour des vitesses
de refroidissement élevées. Pedersen et al. [2006] ont ainsi observé dans leurs travaux sur des
fontes hypereutectiques dont la teneur en silicium est de 2.1% a 2.7% une surfusion de plus de
35 °C dans des pieces fines de 2.8mm. Les nodules de graphite entourés d’austénite constituent
des cellules eutectiques dont la croissance se fait a la température eutectique stable TE GREY
apres passage de la surfusion. Cette croissance des cellules eutectiques s’accompagne d’un ap-
pauvrissement en carbone de la fonte liquide restante qui devient alors hypoeutectique. C’est
dans ces conditions que des dendrites d’austénite peuvent alors se former. Les derniéres zones
de solidification sont des zones intercellulaires ou 1’on observe un phénomene de ségrégation
chimique et le développement de micro-retassures. Les éléments carburigenes ségrégent dans ces
zones et peuvent alors former des carbures. A noter qu’une densité de nodules élevée permet de
réduire la ségrégation intercellulaire de ces éléments [Roedter et Gagné, 2003].

Eutectic({y+graphite)

L+
carbide

Temperature ———p

Sn
Sb
Mg

Eutecticiy+carbide)

Carbon equivalent ——p

Figure 1.5 — Effet des éléments d’addition sur les températures eutectiques stable et métastable [Stan
et al., 2018a]
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1.1.4 Transformation eutectoide

La figure 1.6(a) présente un diagramme d’équilibre ot apparait la température de trans-
formation eutectoide stable T,. Une fois la fonte totalement solidifiée, comme le montre ce
diagramme d’équilibre, la solubilité du carbone dans l'austénite diminue avec la température.
Les nodules de graphite continuent alors de croitre en absorbant le carbone qui diffuse depuis
I’austénite. Lorsque la température est suffisamment basse, une réaction eutectoide se produit
au cours de laquelle 'austénite se transforme en ferrite + graphite ou en ferrite + graphite +
perlite selon les éléments d’alliage, la vitesse de refroidissement et la densité de nodules. Cette
transformation de phase va induire un gonflement volumique du métal d’environ 0,3% (soit 5
fois moins que lors de la solidification) ; conséquence d’une grande quantité de carbone rejetée
car sa solubilité est bien plus faible dans la ferrite de structure cubique centrée (CC) que dans
lausténite cubique a faces centrées (CFC). D’autre part la structure CC est moins compacte
que la structure CFC, s’ajoutant aux explications du gonflement des fontes GS au moment de
la transformation eutectoide.

Comme l'austénite en proche périphérie des nodules de graphite est pauvre en carbone, la
ferrite germe et croit alors a partir de l'interface austénite-nodule de graphite a la température
Ty. La figure 1.6(b) schématise la formation de la ferrite avec la teneur en carbone aux différentes
interfaces au voisinage de la température eutectoide dans le cas de vitesses de refroidissement
relativement lentes. Lacaze et al. [2016] introduisent dans cette figure le parametre Awe qui
représente la différence entre la concentration de carbone a l'interface ferrite/austénite et celle
a Uinterface ferrite/graphite. Pour que le carbone puisse diffuser de I'interface ferrite/austénite
vers l'interface ferrite/graphite, il faut que sa concentration soit plus faible & 'interface fer-
rite/graphite qu’a l'interface ferrite/austénite. En d’autres termes, Awc doit étre positif afin
que le carbone puisse diffuser, a travers la ferrite, de I'austénite vers le nodule de graphite.

La figure 1.7 présente un diagramme d’équilibre ou apparaissent les domaines triphasés
austénite + ferrite + graphite ou austénite + ferrite + cémentite. Les températures eutectoides
stables ou métastables inférieures et supérieures ont été annotées sur la figure. On note a cette
figure que la parametre Awc ne peut étre positif uniquement pour les températures en dessous
de celles du domaine triphasé austénite + ferrite 4+ graphite. En effet, bien que la ferrite puisse
germer au voisinage de la température supérieure T,? du domaine triphasé, elle ne pourrait pas
croitre car cela nécessiterait une forte redistribution d’éléments en substitution entre la ferrite et
I'austénite alors que la diffusion est trés limitée aux températures concernées dans les conditions
de refroidissement continu habituellement obtenues en fonderie [Gerval et Lacaze, 2000; Lacaze,
2017] La transformation eutectoide ne peut ainsi débuter a T, uniquement & des vitesses
de refroidissement trés lentes, inférieures a une valeur limite estimée de 1.2°C.min"![Gerval et
Lacaze, 2000]. Au refroidissement, pour des vitesses supérieures & 1.2°C.min"!, la transformation
eutectoide stable ne débute qu’a la température eutectoide inférieure du domaine austénite +
ferrite + graphite, T,, [Linares et al., 1997; Gerval et Lacaze, 2000; Freulon et al., 2016; Lacaze
et al., 2016; Lacaze, 2017; Lacaze et al., 2020]. De la méme maniére, la transformation eutectoide
métastable débute pour ces vitesses a la température eutectoide inférieure du domaine austénite
+ ferrite + cémentite, T}, [Gerval et Lacaze, 2000] et non pas a la température supérieure, T},".

Lors du chauffage, un comportement inverse est observé : lorsque la vitesse est élevée, la
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transformation de la ferrite en austénite débute a la température supérieure du domaine triphasé
T, alors que pour des vitesses tres lentes, elle débute & la température T,,. Cependant la vitesse
de chauffage & partir de laquelle la transformation eutectoide débute a T,° plutét qu’a T, n’a
pas clairement été établie. Les résultats de Rehder [1965], présentés par Gerval et Lacaze [2000],
pour lesquelles la température de transformation eutectoide au chauffage était proche de T,°
ont été enregistrés a une vitesse trés lente de 0.08°C.mint (0.0014°C.s™!). De la méme maniére,
les résultats de Wade et Ueda [1980], pour lesquelles la transformation de la ferrite en austénite
a débuté a T, ont été enregistrés pour une vitesse au chauffage allant au minimum jusque
3.7°C.min! (0.062°C.s™!). Ainsi la valeur critique de vitesse de chauffe a partir de laquelle la
transformation eutectoide débute au chauffage & T, est trés faible, inférieure & 0.08°C.min™"'.
Au chauffage, il arrive que toute la perlite se soit décomposée en ferrite et graphite avant la
formation d’austénite. Toutefois certains éléments, comme le chrome, stabilisent la cémentite.
Auquel cas, l'austénite se forme a U'interface ferrite/cémentite de la perlite subsistante, et croit a
I’aide du carbone reldché par la cémentite. L’austénite se forme alors a la température eutectoide
inférieure métastable, T}, [Wade et Ueda, 1980; Gerval et Lacaze, 2000].

Les valeurs des températures T2, T, Tp0 et T}, dépendent de la composition chimique de
la fonte. Gerval et Lacaze [2000] proposent les équations 1.7 & 1.10 pour déterminer ces quatre
températures eutectoides. Di a la précipitation du graphite, les teneurs en éléments d’alliage
au sein de la matrice métallique doivent étre corrigées par rapport a leurs teneurs nominales.
Ainsi pour un pourcentage de graphite de 9%, il est nécessaire au préalable de multiplier chaque
teneur par 1.05 avant de calculer les températures caractéristiques [Lacaze et al., 2020].

T,°("C) =739+ 31.5*%Si + 3.3*%Mo - 10.7*%Cr - 26*%Ni — 18.7 « %Mn — 7.7 * %Cu

(1.7)
T, ("C) =739+ 18.4*%Si+ 2*(%Si)’+ 2*%Mo - 24*%Cr - 27.5%*%Ni — 45 * %Mn
— 14 % %Cu (1.8)
T,Y (°C) =727+ 30.07*%Si- 1.98*(%Si)?+ 9.3*%Mo + 24.3*% Cr - 12*%Ni
—13.7 %« %Mn — 10.7 x* %Cu (1.9)
T,("C) =727+ 21.6*%Si+0.023+(%Si)*+ 8*%Mo+13*%Cr-33*%Ni — 25 + %Mn
— 21 % %Cu (1.10)

Dans le cas d’une fonte ferrito-perlitique et pour des vitesses de refroidissement supérieures
4 1.2°C.min’!, la ferrite se forme a partir de T, et jusqu’a la température T, température a
laquelle la perlite commence a se former. Ainsi, il existe une fenétre réduite de température dans
laquelle la ferrite eutectoide peut croitre sans que la perlite ne se forme :

AT("C) =T, — Tp = 12-3.2* %Si + 1.977 * (%Si)>-6*%Mo% -37*%Cr +6.5*%Ni
+ 7% x Cu — 20% * Mn (1.11)

On note ainsi que le molybdéne, le chrome et le manganese réduisent 'intervalle de tem-
pératures dans lequel la ferrite peut se former favorisant ainsi la formation de perlite. Il importe
de mentionner que ces formules ont été établies pour des fontes avec des teneurs massiques en
silicium de 3%, en manganése, cuivre, chrome et nickel de 1% et molybdene de 0.5%.
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Figure 1.6 — (a) Diagramme d’équilibre et (b) schéma de la formation de la ferrite autour des nodules
de graphite. La distribution du tauz de carbone, we, aux différentes interfaces (a/gra : ferrite/graphite,
a/y : ferrite/austénite, v/« : austénite/ferrite) a été annotée sur les deuz figures. Awc doit étre positif

pour que le carbone puisse diffuser de Uinterface ferrite-austénite au nodule de carbone [Lacaze et al.,
2016]
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Figure 1.7 — Diagrammes stable et métastable montrant les températures de transformation eutectoide
To?, To, Tp0 et T, [Gerval et Lacaze, 2000]

Comme la transformation eutectique, en condition de refroidissement continu, la figure
1.8(a) montre que la transformation eutectoide s’accompagne d’un sous-refroidissement d’autant
plus important que la vitesse de refroidissement est grande [Linares et al., 1997; Gerval et Lacaze,
2000; Lacaze, 2017; Lacaze et al., 2018]. Le sous-refroidissement est défini tel que ATgous ref("C)
= T,-T. Pour les différentes fontes GS étudiées dans ces travaux, la transformation débute en
dessous de la température eutectoide stable inférieure T, des que la vitesse de refroidissement
est supérieure 0.02°C/s (soit 1.2°C/min). En dessous de cette vitesse de refroidissement critique,
la transformation en ferrite débute & la température eutectoide stable supérieure T,? . Comme
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le montre la figure 1.8(b), pour un large panel de fontes (GS et autres) dont les teneurs en
silicium varient entre 1 et 3.5% et une teneur en manganese de 0.3% : a) les températures de
début de transformation eutectoide de 'austénite en constituant eutectoide au refroidissement,

1 sont proches de la température T,, b) les températures de début de
1

)

enregistrées a 7TK.min"
transformation du constituant eutectoide en austénite au chauffage, enregistrées a 11K.min"
sont proches de la température T,°. Si la transformation de I’austénite en constituant eutectoide
semble controlée au refroidissement par la redistribution du carbone a courte distance entre les
phases, la transformation du constituant eutectoide en austénite est contrdlée au chauffage par
la redistribution a longue distance des atomes en substitution entre les phases.
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Figure 1.8 — (a) Effet de la vitesse de refroidissement sur le sous-refroidissement avant la décomposi-
tion de l'austénite en ferrite + graphite. Le sous-refroidissement est défini comme la différence entre la
température eutectoide stable T, de la fonte GS et la température de début de transformation enregistrée
[Gerval et Lacaze, 2000]; (b) effet de la teneur en silicium sur les températures de début de transforma-
tion de lausténite en constituant eutectoide au refroidissement et du constituant eutectoide en austénite
au chauffage. Les points correspondent a la série « réf. 11 » de la figure de gauche [Lacaze, 2017].

La transformation eutectoide de I'austénite dans une fonte GS hypereutectique peut éga-
lement étre étudiée par analyse thermique comme montré dans la figure 1.9(a). Comme pour
la surfusion et la transformation eutectique lors de la solidification, le sous-refroidissement et la
transformation eutectoide induisent des changements de pente sur la courbe d’analyse thermique
classiquement détectés par tracé de la dérivée premiere. On note une recalescence au moment
de la transformation eutectoide, illustrée par une vitesse de refroidissement positive. Dans la
figure 1.9(a), les températures Ty ,exp et Tp,exp correspondent au début de la transformation
de Pausténite respectivement en ferrite et en perlite [Lacaze et al., 2012, 2016]. La température
Ty exp correspond au changement de pente de la vitesse de refroidissement tandis que T} exp
correspond a un minimum sur la courbe d’analyse thermique pour lequel la vitesse de refroi-
dissement est nulle. La température Tirans, comprise en Ty exp €t Tp exp, est définie comme la
température a laquelle la vitesse de refroidissement est la plus élevée pendant la transformation
eutectoide.

La figure 1.9(b) présente 1’évolution des températures caractéristiques To exp » Tpexp €t
Ttrans €n fonction de la vitesse de refroidissement [Sertucha et al., 2010]. Sertucha et al. [2010]
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montrent a l'aide de cette figure que la température Tirans est proche de T, exp aux faibles
vitesses et se rapproche progressivement de T}, aux vitesses élevées. Ainsi la température Tirang
caractérise la totalité du processus de décomposition de I'austénite plutét que I'une des deux
transformations eutectoides [Sertucha et al., 2010]. A noter que les températures Ty exp €t Tp exp
seront d’autant plus basses que la vitesse de refroidissement est élevée. La figure 1.9(c) extraite
des travaux de Sertucha et al. [2010] présente le sous-refroidissement, ATgousref("C) = Tref-Texp,
observé lors de la formation de perlite ou ferrite en fonction de la vitesse de refroidissement.
La figure montre que méme pour des vitesses tres lentes, la formation de perlite nécessite un
sous-refroidissement de 30 & 50°C.
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Figure 1.9 — (a) Courbe de refroidissement d’une fonte hypereutectique [Lacaze et al., 2016], (b) évolution
des températures caractéristiques T cap ; Tp,exp €t Tirans €n fonction de la vitesse de refroidissement
[Sertucha et al., 2010] et (c¢) évolution du sous-refroidissement (ATsousref('C) = Tref-Teap; Tref = Ta
ou Ty et Tezp = To,exp 0U Tp exp) en fonction de la vitesse de refroidissement pour des fontes ferritiques
(symboles vides et croix) et perlitiques (symboles pleins et « + ») [Sertucha et al., 2010]

1.1.5 Micro-ségrégation des éléments d’alliage

Les éléments graphitisants qui favorisent la solidification selon le diagramme stable tels
que le silicium, le nickel ou le cuivre ségrégent pres des nodules de graphite tandis que les
éléments carburigenes qui favorisent la solidification selon le diagramme métastable tels que le
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molybdeéne, le chrome et le manganese ségrégent loin des nodules aux joints de cellules [Boeri,
1989; Alhussein et al., 2014]. Ces phénomenes de micro-ségrégation dépendent bien siir du temps
de solidification mais aussi de la densité de nodules. Une densité de nodules élevée permet de
réduire les phénomenes de micro-ségrégation [Richisch et al., 2018a, 2020]. La figure 1.10 montre
le profil de ségrégation des différents éléments obtenu pour une fonte ferritique GS 600-10 a
haute teneur en silicium [Alhussein et al., 2014]. A noter que le chrome ségrége légérement
en comparaison avec le molybdeéne, toutefois les teneurs considérées dans cette étude sont des
teneurs résiduelles donc faibles. La ségrégation du silicium proche des nodules fragilise la fonte
et cause une rupture fragile du matériau lors d’essais de résilience [Alhussein et al., 2014]. Cela
affaiblit la cohésion entre nodule et matrice métallique et par conséquent facilite la propagation
de fissures. D’autre part, les éléments carburigenes étant en forte concentration dans les zones
de derniére solidification, ils peuvent conduire a la formation de carbures dans ces dernieres. Ces
éléments améliorent la résistance mécanique mais font chuter la ductilité.

Les phénomeénes de micro-ségrégation induisent des variations des températures de trans-
formation eutectoide stable T,, et métastable T}, dans les zones de derniere solidification [Gerval
et Lacaze, 2000; Freulon et al., 2016; Lacaze et al., 2016]. La figure 1.11, extraite de la publi-
cation de Lacaze et al. [2016], montre ces évolutions de températures pour une fonte non alliée
eutectique contenant 3.6% de carbone et 2.5% de silicium et pour la méme fonte eutectique
alliée avec 0.1% de molybdeéne et de chrome, 0.5% de manganése et de cuivre et 1% de nickel.
On note que pour la fonte alliée, la température T}, peut passer au-dessus de T,, dans les zones
de derniere solidification. Par ailleurs, si on reprend 1’équation 1.11, le fait que les teneurs de
molybdeéne et de chrome soient plus élevées dans les zones de derniere solidification implique que
I'intervalle de température dans lequel peut se former la ferrite est faible dans les conditions de
refroidissement continu habituellement rencontrées en fonderie. Ainsi, ces phénomenes de micro
ségrégation favorisent la formation de carbures mais aussi de perlite dans les zones de derniere
solidification.

Compte tenu des phénomenes d’homogénéisation qui peuvent se produire au sein des ma-
tériaux, on peut s’attendre a ce que les températures de début et de fin de transformation
eutectoide au refroidissement varient selon qu’il y ait eu une étape au préalable de chauffe
ou non. Toutefois, Gerval et Lacaze [2000] ont observé que ’homogénéisation d’une fonte GS
eutectique n’influait que légerement sur la distribution de ses éléments d’alliages. D’autres tra-
vaux relatent qu’un traitement conventionnel d’homogénéisation a I’état solide ne permet pas
de réduire les phénomenes de micro-ségrégation au sein de fontes GS; et ce méme pour des
températures élevées et des temps d’austénitisation longs [Boudot et al., 1997; Owhadi et al.,
1997; Nili-Ahmadabadi et Mosallaiee-Pour, 2004]. Citons par exemple le travail d’Owhadi et al.
[1997] qui ont étudié effet de traitement d’homogénéisation a 1’état solide sur des fontes GS
alliées au manganese. Ils ont observé qu’un maintien de 10h & 980°C ne permettait que d’homo-
généiser tres légerement les fontes GS qu'ils considéraient. Les écarts des teneurs en silicium et
en manganese entre les zones les moins et les plus concentrées restaient respectivement d’envi-
ron 1.2% et d’environ 2.8% apres le traitement d’homogénéisation de 10h. En conséquence les
températures de début et de fin de transformation eutectoide au refroidissement ne varient pas
significativement selon qu’il y ait eu ou non une étape de chauffe préalable ; du moins en restant
a I’état solide.
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Figure 1.10 — Profil de ségrégation de différents éléments d’une fonte de base GS 600-10 [Alhussein
et al., 2014]
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Figure 1.11 — Distribution des éléments d’alliage dans une fonte eutectique d partir d’un nodule de gra-
phite au sein de austénite qui l’entoure d’une cellule eutectique et impact sur I’évolution des températures
de transformation eutectoide stable T, et métastable T, [Lacaze et al., 2016]
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1.2 Effet des éléments d’alliage et des vitesses de
refroidissement sur la microstructure

1.2.1 Effet des éléments d’alliage

Effet du carbone et du silicium

Le carbone et le silicium sont les éléments principaux des fontes GS usuelles. Le carbone
peut d’une part se loger en insertion dans la ferrite et ’austénite et d’autre part précipiter sous
forme de graphite ou de cémentite FesC. La notion de carbone équivalent intégrant ces deux
éléments au travers de ’équation 1.1 permet de se situer sur le diagramme Fe-C. La teneur en
carbone est ajustée apres avoir fixé la teneur en silicium pour fabriquer le type de fonte souhaitée
(eutectique, hypoeutectique ou hypereutectique) via la valeur de carbone équivalent.

Le silicium est un élément alphagéne graphitisant qui stabilise la ferrite et favorise la
précipitation de graphite pendant la solidification. C’est d’ailleurs I'introduction du silicium qui
a permis en premier lieu aux alliages Fe-C de se solidifier selon le diagramme stable et non pas
métastable. D’autre part, c’est aussi un élément alphagene qui étend le domaine d’existence de la
ferrite et la stabilise. Si on reprend les équations 1.7 et 1.8, on peut voir que le silicium augmente
fortement les températures T,? et Ty. En se substituant aux atomes de fer, le silicium déforme
la maille de la ferrite (les atomes de silicium étant plus petits que ceux de fer) et s’oppose ainsi au
mouvement des dislocations lors d’une sollicitation mécanique [Durand-Charre, 2012]. Cela meéne
a une augmentation des indicateurs de résistance mécanique (limite d’élasticité, résistance a la
traction et dureté) couplée a une baisse de la ductilité et de la résilience. Plusieurs hypotheses
ont été avancées pour expliquer ’évolution de ces propriétés mécaniques : le durcissement par
solution solide de la ferrite, la formation de graphite chunky ainsi que la formation de solutions
solides ordonnées.

Comme précisé précédemment, le silicium ségrége pres des nodules. Or si sa teneur est
trop élevée, il forme avec le fer des solutions solides ordonnées B2 (FeSi) et DO3 (FeSi3) au
sein de la ferrite [Wittig et Frommeyer, 2008; Ohnuma et al., 2012; Gonzélez-Martinez et al.,
2018a; Weif} et al., 2018; Yu et al., 2018; Ouyang et al., 2019; Franzen et al., 2020]. La figure
1.12(a) schématise le diagramme d’équilibre Fe-Si dans la fenétre de teneurs en silicium des
domaines B2 et DO3. La figure 1.12(h) présente les structures des phases B2 et DO3. D’apres ce
diagramme, la phase FeSi se forme pour des teneurs atomiques en silicium supérieures a 10% a
475°C environ, c’est-a-dire des teneurs massiques supérieures a 5% [Wittig et Frommeyer, 2008].
Des phases ordonnées B2 et DO3 ont été détectées par analyse MET (Microscopie Electronique
en Transmission) pour des teneurs en silicium de 5.36% [Weil} et al., 2018]. Ces auteurs ont méme
détecté des solutions solides ordonnées B2 pour des teneurs massiques en silicium de 3.95%.

L’augmentation de la teneur en silicium favorise également la formation de graphite mor-
celé ou graphite chunky [de la Torre et al., 2016; Stefanescu et al., 2016; Mennuni, 2017; Weif3
et al., 2018]. Le graphite chunky est une forme dégénérée de graphite se présentant sous forme
de filaments fortement ramifiés et interconnectés. Il est observé généralement dans des pieces de
fonderie de fortes sections [Roedter et Gagné, 2003; Gagné, 2004; Nakayama et al., 2016; Stefa-
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Figure 1.12 — (a) Schéma du diagramme d’équilibre Fe-Si dans la fenétre de température et de teneur
volumique en silicium des domaines B2 et DO3 [Gonzdlez-Martinez et al., 2018a] et (b) structure des
solutions solides désordonnée A2 et ordonnées B2, DO3 [Ohnuma et al., 2012]

nescu et al., 2016; Mihalic Pokopec et al., 2018]. La figure 1.13(a) présente une microstructure
avec ce type de défaut ; elle a été observée au quart de la largeur d’un céne de diametre 100mm
d’une fonte GS a 3.5%Si [Mihalic Pokopec et al., 2018].

Selon le type d’inoculant et/ou sphéroidisant utilisé ou le module de refroidissement, le
graphite chunky se forme au-dela de teneurs en silicium plus ou moins élevées. La figure 1.13(b)
présente la proportion de graphite chunky pour différentes fontes GS plus ou moins alliées en
carbone et en silicium et différents traitements de sphéroidisation/inoculation [de la Torre et al.,
2016]. Cette figure met en évidence I'effet néfaste du silicium sur la proportion de graphite chunky
et absence d’effet de la teneur en carbone sur cette proportion ; la teneur en carbone équivalent
ne variant toutefois que de 4.3% & 4.5%. Elle montre également 'effet néfaste de ’augmentation
du module de refroidissement sur la proportion de graphite chunky grace a l'utilisation de Y-
blocks de tailles différentes. Elle semble également montrer I'effet bénéfique de la présence de
terres rares dans l'inoculant, a condition qu’il y en ait aussi dans le sphéroidisant. Toutefois,
comme précisé par les auteurs, les terres rares ne sont bénéfiques que si elles sont introduites
en tres faible quantité mais peuvent s’avérer néfastes pour des plus fortes teneurs [de la Torre
et al., 2016; Lacaze et al., 2020]. Par ailleurs, les mémes auteurs ont précisé dans un autre article
[Gonzalez-Martinez et al., 2018b] considérant des fontes avec des teneurs en silicium supérieures
a 4% qu’il est possible de prévenir la formation de graphite chunky en ajoutant de treés faibles
quantités d’antimoine. La figure 1.14(a) présente I’évolution de la fraction de graphite chunky
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observée en fonction de la teneur en silicium et du type d’inoculant utilisé pour des Y-blocks
de taille II (épaisseur de 25mm). On note effectivement une proportion de graphite chunky plus
faible lorsqu’il y a présence d’antimoine dans I'inoculant. Il est également intéressant de noter
qu’en ’absence d’antimoine dans I’inoculant une proportion significative de graphite chunky peut

se former dans des pieces d’épaisseur de 25 mm quand les fontes GS sont fortement chargées en
silicium.

Afin de prendre en compte leffet du cérium, du magnésium et de 'antimoine, Gonzalez-
Martinez et al. [2018b] proposent I'index {g; suivant :

95
QSi = wsj + SOO(wce X m —2 X

wsp X ) + 50 X wyrg X (1.12)

55 55
121.8 24.3
La figure 1.14(b) présente la proportion de graphite chunky en fonction de la valeur de
I'index Qg;. On note qu’a partir d’une valeur critique de I'index d’environ 7%, il y a formation
de graphite chunky dans des Y-blocks de taille II d’épaisseur 25mm. Cette valeur critique sera
d’autant plus faible que le module de refroidissement est élevé; donc que le volume de la piece
a refroidir est important.
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Figure 1.13 — (a) Micrographie observée au quart de la largeur d’un céone de 100mm d’une fonte GS d
3.5%Si [Mihalic Pokopec et al., 2018] montrant la présence de graphite chunky (b) Proportion de graphite
chunky en fonction de la teneur en silicium, de la teneur en carbone, de la présence ou non de terres
rares dans linoculant et/ou le sphéroidisant ainsi que du module de refroidissement. LSi : fonte d bas
silicium (%C=38.5%-3.7% ; %Si=2.2%-2.5%) / HSi : Fonte d haut silicium (%C=3.3% ; %Si=3.7%-3.8%)
/ HSiHC : Fonte d haut silicium et haut carbone (%C=3.4%-3.6% ; %5i=3.5%-3.9%) / RE-FE : présence
de terre rare dans le sphéroidisant mais pas dans linoculant / NRE-FE : Présence de terre rare dans
Uinoculant mais pas dans le sphéroidisant / RE-FERE : présence de terre rares dans linoculant et le
sphéroidisant [de la Torre et al., 2016]
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Figure 1.14 — Fraction de graphite chunky en fonction de (a) la teneur en silicium et (b) la valeur
de Uindex Qg; [Gonzdlez-Martinez et al., 2018b] pour des fontes avec présence ou non d’antimoine dans
Uinoculant pour des Y-blocks de taille II (épaisseur : 25mm)

Effet du molybdéne et du chrome

En réduisant l'intervalle de température présenté dans ’équation 1.11, le molybdene et le
chrome sont tous les deux des éléments alphagenes et carburigenes qui favorisent la formation
de perlite. De nombreux auteurs relatent en effet que ’ajout de chrome et de molybdéne méne a
la formation de perlite pour des fontes GS hypereutectiques & haute teneur en silicium [Lacaze
et al., 2016; Riebisch et al., 2020, 2018a]. Magnusson Aberg et al. [2015] ont revu dans les
ouvrages disponibles les différentes équations proposées pour prédire le taux de ferrite ou le
taux de perlite; complétant ainsi le travail entamé au début des années 80 par Bjorkegren
[1981]. Ces auteurs proposent de revisiter I’équation 1.13 établie par Thiclemann [1970]. Dans
cette équation, la variable Px qui traduit I'effet perlitisant des éléments d’alliage est initialement
une relation linéaire des teneurs en manganese, silicium, cuivre, étain, plomb, bismuth, arsenic,
chrome et antimoine. Magnusson Aberg et al. [2015] la revisite (équation 1.14) en considérant les
teneurs de manganese équivalent Mng, et d’étain équivalent Sngy. Les auteurs ont comparé alors
les données d’autres ouvrages aux valeurs estimées avec ces formules et ont obtenu une corrélation
satisfaisante. Toutefois, il semble que les données considérées n’incluent pas de fontes avec des
teneurs en silicium tres élevées. Par ailleurs, les auteurs observent une mauvaise corrélation
pour certaines des données. Ils imputent cet écart au fait que ’équation ne prend pas en compte
I’interaction entre éléments traces comme le cérium et éléments d’addition, la forme du graphite
ou le module de refroidissement.

Ferrite (%) = 0.961 exp(—Px) (1.13)
Px(%) = 3.00 % [%Mn + 1.5 * %Ni 4+ 5.2 %« %Ti+ 1.2 « %V + 1.7 %« %Mo] — 2.65(%Si — 2)
+7.75 % %Cu + 90 * [%Sn — 0.185 * %Co 4 0.138 * %Mg + 0.75 * %N + 0.067 * %P]
+357 * %Pb + 333 « %Bi + 20.1 * %As + 9.60% * Cr 4+ 71.5 x %Sb (1.14)
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Riebisch et al. [2020] propose I'équation 1.15 pour prédire le pourcentage de perlite de
fontes eutectiques contenant 3.8% de silicium. Les teneurs en chrome, manganese et molybdéne
variaient respectivement de 0 a 0.6%, 0.2 a 0.5% et de 0 a 0.5%. Le niobium et le vanadium
variaient quant a eux de 0 & 0.2%. Les pourcentages de perlite enregistrés allaient de 0 a 60%.
Les auteurs obtiennent une bonne corrélation (R2=91,9%) mais ’équation ne prend pas en
compte l'effet du silicium. On trouve difficilement dans la littérature des auteurs ayant étudié
leffet d’éléments perlitisants pour des fontes GS dont la teneur en silicium dépasse 4%. On
peut tout de méme citer I’étude de Delprete et Sesana [2014] qui ont caractérisé une fonte
SiMoCr (%C=2.5%; %Si=4.4%; %Mo=0.75% ; %Cr=1.18%) et y ont observé une proportion
significative de perlite.

%Perlite (%) = 73.6x%Cr + 27.8 * Mn+5.84Mo + 8.2« Nb + 17.0 * V — 8.8 (1.15)
R* =91.9%

Il ressort de ces trois formules que pour les éléments d’intérét considérés dans la présente
these (Mo, Cr, Mn, Ni), le chrome est I’élément avec le plus fort pouvoir perlitisant tandis
que l'effet du molybdéne est nettement plus faible. On note aussi le fort effet perlitisant du
manganese. Ces trois éléments peuvent par ailleurs partiellement se substituer aux atomes de
fer dans la cémentite [Léveque et Murry, 2015] et modifier en conséquence 'agrégat eutectoide et
ses propriétés. La cémentite alliée résultant permet une perlite plus fine et plus stable [Gao et al.,
2013]. On note aussi dans I’équation 1.14 Peffet perlitisant du nickel. Il convient de mentionner
que Veffet du nickel et du molybdeéne est en réalité complexe. Cho et al. [2007] ont reporté que
de faibles additions de ces deux éléments promeuvent dans des éprouvettes de forte épaisseur,
de 75 mm, de la ferrite; mais si leurs teneurs dépassent 0.3%, le pourcentage de perlite aux
joints de cellules augmente. Les teneurs en silicium des fontes considérées dans leurs études ne
dépassent toutefois pas 2.4%. Il faut aussi rappeler que le molybdéne ségrége fortement aux
joints de cellules, y modifiant ainsi les températures de transformation T\, et T}, ; ce qui favorise
la formation de perlite.

D’autre part, le molybdéne, le chrome et le manganese sont également des éléments car-
burigénes [Gagné, 2004; Cho et al., 2007; Hernandez-Avila et al., 2015; Riebisch et al., 2018b,
2020]. Dans leur étude, Riebisch et al. [2020] ont ainsi étudié I'influence des éléments d’addition
Cr, Mo, Mn, V, Nb sur la proportion de carbures. Ils ont pu ainsi estimer les pourcentages de
carbures a l'aide de I’équation 1.16 qui integre l'effet des éléments d’alliages, leurs interactions
et le temps de solidification. On note que le coefficient de corrélation n’est toutefois pas tres
élevé (R2=73,3%). L’équation permet toutefois d’avoir une bonne idée de 'effet des différents
éléments d’alliage et de leurs éventuelles interactions.

Carbures(%) = —0.06540.79 * %Mo + 1.21 « %Nb + 5.41 % log(t) * %Nb * %V

+2.44 % log(t) * %Cr * %Mo+0.06 * log(t) * %Cr * %V + 2.35 x log(t) * %Cr * %Mn
—3.85 x log(t) * %Cr * %Mn*%Mo — 16, 76 * log(t) * %Cr * Mn * %V

R? =173.3% (1.16)

On note ainsi que, parmi les éléments d’intérét de la présente theése, seul le molybdéne a
un effet principal sur le pourcentage de carbures en 'augmentant. Ceci est en accord avec les
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résultats de Zeytin et al. [2009] qui ont caractérisé deux fontes SiMo : I'une contenant 2.9%C,
4.0%$Si, 0.6%Mo et lautre contenant 3.0%C, 4.7%Si et 0.7%Mo. Ils y observent la formation
de carbures de type FeaMoC et MgC. Black et al. [2002] rapportent que les carbures riches en
molybdene sont stables jusqu’a environ 925 °C. C’est d’ailleurs une information qu’on retrouve
dans la norme NF EN 16124 :2011 [AFNOR, 2011], traitant des fontes SiMo. La norme stipule
qu’'un apport entre 0,4% et 1% de molybdéne produit des carbures interdendritiques de type
MoyC qui ne sont pas modifiés par recuit [AFNOR, 2011]. L’effet du chrome est plus complexe
puisqu’il intervient au travers de termes d’interactions avec les autres éléments et le temps de
solidification en augmentant ou en diminuant le pourcentage de carbures. Ainsi lorsque le temps
de solidification augmente il forme des carbures complexes avec le manganése ou le molybdéne ;
a condition que les teneurs de ces deux derniers éléments n’augmentent pas conjointement. Les
proportions surfaciques totales de carbures mesurées par Riebisch et al. [2020] vont de 0 & 3%.
Delprete et Sesana [2014] avaient aussi observé la présence significative de carbures lors de la
caractérisation de la fonte SiMoCr contenant 4.6%Si. Gumienny [2010] avait déja observé la
formation de carbures de chrome et de molybdéne, (Fe,Cr,Mo)3C, au sein de fonte GS ferrito-
perlitique contenant 2.5%Si. Il précise que pour les fontes eutectiques, les carbures se forment
apres la solidification eutectique.

Le chrome et le molybdéne peuvent aussi avoir un effet sur la morphologie du graphite.
Dans la continuité de son travail, Riebisch et al. [2020] propose 1’équation 1.17 pour prédire
la nodularité d’une fonte eutectique contenant 3.8%Si en fonction du taux de manganese, de
chrome, de molybdeéne, de niobium, de vanadium, du magnésium et du temps de solidification.
Les temps de solidification ont été estimés a 'aide de thermocouples placés au sein d’éprou-
vettes de différentes épaisseurs; les temps de solidification enregistrés étaient de 4, 15 et 45 min.
L’équation 1.17 montre que tous les éléments étudiés, a l'exception du magnésium naturelle-
ment, dégradent la nodularité. A noter que cette équation n’est valable que pour les teneurs
en magnésium considérées par I'auteur. Il est en effet connu qu'un exces de magnésium a un
effet néfaste sur la nodularité. D’autre part, 'auteur précise que l'alliage FeSiMg utilisé pour le
traitement de sphéroidisation est sans cérium. Il conviendrait donc de modifier ’équation si on
utilise des sphéroidisant contenant du cérium. La nodularité, comme nous ’avons vu, dépend
aussi de l'inoculant utilisé et notamment les proportions de terres rares et de métaux rares qu’il
contient. Dans son étude, Richisch et al. [2020] a utilisé un inoculant contenant 1% de terres
rares, 1% de bismuth et 2% de calcium. Par ailleurs le coefficient de détermination obtenu par
Riebisch et al. [2020] est relativement faible.

Nodularité = 88.3 — 6.9 * %Mn — 13.9%x%Cr — 8.2 x %Mo — 13.1 * %Nb — 40.9 * %V
+ 130 « %Mg — 0.43 x ¢
R? = 74.2% (1.17)

Avec %Mo, %Nb , %Cr, %Mn, % Mg les teneurs massiques des différents éléments d’alliage et t
le temps de solidification en minutes.

L’équation permet tout de méme de se rendre compte de l'effet néfaste du chrome, du
molybdeéne et du manganese. Pour des éprouvettes d’épaisseur 75mm, son auteur a observé une
chute de nodularité de 12% entre deux fontes sans et avec 'ajout des éléments carburigénes.
C’est toutefois le vanadium qui a l'effet le plus néfaste sur la nodularité. On note aussi 'effet
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néfaste du temps de solidification sur la nodularité dans cette équation.

1.2.2 Effets de la vitesse de refroidissement et du temps de solidification
sur les caractéristiques des constituants

Comme cela a été vu précédemment, la vitesse de refroidissement a un effet direct sur les
transformations de phases, et donc sur la microstructure. En fonction de la vitesse, il est possible
que la solidification se fasse selon le diagramme stable Fe-C (vitesse lente) ou le diagramme
métastable Fe-FesC (vitesse élevée). De plus, une vitesse élevée peut provoquer un phénomeéne
de surfusion au moment de la solidification. Une vitesse trop lente favorisera les phénomenes de
micro-ségrégation. Cela aura alors pour effet de changer localement les valeurs des températures
de transformation eutectoide T, et T}, et favoriser en particulier la formation de perlite dans
les zones intercellulaires (zones de derniére solidification). De la méme maniére que pour la
solidification, la vitesse de refroidissement influe sur les transformations eutectoides. Une vitesse
lente favorisera une transformation eutectoide selon le diagramme stable tandis qu’une vitesse
élevée favorisera une transformation eutectoide selon le diagramme métastable. Par ailleurs, il
est largement établi qu'une vitesse de refroidissement élevée mene a une forte densité de nodules,
et donc a un plus grand nombre de cellules eutectiques [Lacaze, 1996; Gagné, 2004; Fras et al.,
2005; Zheng et al., 2010; Gérny et Tyrala, 2013).

Comme énoncé et rapporté dans de nombreux ouvrages, une densité de nodules élevée
favorise néanmoins la formation de ferrite [Salazar F. et al., 1999; Totten et al., 2003; Gagné,
2004; Riebisch et al., 2020]. Il est important de préciser que 'effet de la densité de nodules sur
la proportion de ferrite n’est vrai que pour des vitesses de refroidissement inférieures a 15 “C/s,
soit pour des échantillons dont 1’épaisseur est supérieure a 3mm [Gagné, 2004]. La figure 1.15(a)
présente par exemple les résultats des travaux de Salazar F. et al. [1999] montrant qu’'une faible
densité de nodules induite par une faible inoculation entraine une augmentation du pourcentage
de perlite de fontes ferrito-perlitiques ; les épaisseurs des éprouvettes considérées par ces auteurs
vont de 15mm & 55mm. De méme, les travaux de Gorny et Tyrala [2013] sur une fonte a 2.7%
de silicium montrent que le pourcentage de perlite augmente avec la vitesse de refroidissement
(estimée au moment de la réaction eutectoide); cette derniere allant jusqu’a 80 °C/s et étant
modulée en utilisant des éprouvettes avec des épaisseurs variant de 2 a 13mm et différents sables
de moulage absorbant plus ou moins la chaleur. La figure 1.15(b), extraite de leurs travaux,
présente la proportion de ferrite en fonction de la vitesse de refroidissement au moment de la
réaction eutectoide pour des vitesses de refroidissement allant jusqu’a 11 °C/s.

Toutefois, d’autres auteurs ont observé qu’il n’y avait pas d’effet significatif de la vitesse
de refroidissement sur le pourcentage de perlite [Kasvayee et al., 2017, 2018; Riebisch et al.,
2018b, 2020] ; tout du moins pour des vitesses de refroidissements moins élevées que celles consi-
dérées par Gorny et Tyrala [2013]. Dans leur étude traitant de linfluence des éléments Cr,
Mo, Mn, V, Nb sur des fontes GS eutectiques contenant 3.8%Si, Riebisch et al. [2018b, 2020)]
ont observé également que la proportion de perlite n’évoluait pas entre les Y-blocks de taille
IT (épaisseur : 25mm ; temps de solidification : 4min) et ceux de taille IV (épaisseur : 75mm ;
temps de solidification : 15min). Kasvayee et al. [2017, 2018] rapportent aussi que les proportions
des constituants des fontes considérées dans son étude n’évoluent pas ou peu en fonction de la
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vitesse de refroidissement. Les travaux de Kasvayee et al. [2018] portaient sur 3 fontes : une FGS
500-7, une FGS 500-14 et une FGS 500-14 avec de 'antimoine. Les résultats qu’ils ont obtenus
sont tracés dans la figure 1.16. Cette figure montre que, quelle que soit la fonte, la densité de
nodules diminue bien avec la vitesse de refroidissement alors que les proportions des constituants
varient peu; a noter que la vitesse de refroidissement est modulée en utilisant des éprouvettes
de différentes épaisseurs (7, 15, 30, 50 et 75mm). Riebisch et al. [2020] expliquent ce résultat par
le fait que deux phénomeénes entrent en jeu pour expliquer 'effet de la vitesse de refroidissement
sur les pourcentages des constituants : le temps laissé au carbone pour diffuser et le nombre de
cellules. En augmentant la vitesse de refroidissement, si le temps laissé au carbone pour diffuser
diminue, favorisant alors la formation de perlite, la distance de diffusion diminue de maniére
concomitante dans la mesure ou le nombre de nodules et donc de cellules augmente, favorisant
alors la formation de ferrite.

Outre la vitesse de refroidissement d’autres facteurs influent sur la densité de nodules
comme l'inoculation, le carbone équivalent ou la surfusion eutectique [Lacaze, 1996; Gagné,
2004; Zheng et al., 2010]. La figure 1.17(a) présentant les résultats de Lacaze [1996] montre
ainsi que la densité de nodules augmente en diminuant le module de refroidissement et/ou en
augmentant le taux d’inoculation et/ou en ayant une surfusion eutectique maximum faible. La
figure 1.17(b), présentant les résultats de Zheng et al. [2010] montre que la densité de nodules
augmente avec le carbone équivalent et pour les éprouvettes de faibles épaisseurs.

2
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Figure 1.15 — a) Densité de nodules et pourcentage de perlite de fontes ferrito-perlitiques pour diffé-
rents tauz d’inoculation [Salazar F. et al., 1999] (b) pourcentage de ferrite en fonction de la vitesse de
refroidissement [Gorny et Tyrala, 2013]
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Figure 1.16 — FEvolution de la proportion des différents constituants d’une fonte FGS 500-7, d’une FGS
500-14 et d’une FGS 500-14 contenant Sb en fonction de l’épaisseur des éprouvettes d’épaisseurs 7, 15,
30, 50 et T5mm [Kasvayee et al., 2018]
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Figure 1.17 — (a) Densité de nodules (en nodules/mm?) en fonction de la surfusion eutectique mazimum,
du tauz d’inoculation et du module géométrique d’une fonte [Lacaze, 1996] (b) Densité de nodules (en
nodules/mm3) en fonction de ’épaisseur des éprouvettes de fontes GS et du carbone équivalent [Zheng
et al., 2010]

Plusieurs auteurs proposent des modeles pour prédire le nombre de nodules en fonction
de différents parametres [Castro Roman, 1991; Fras et al., 2005; Zheng et al., 2010; Gérny et
Tyrala, 2013]. Gorny et Tyrala [2013] proposent une équation simplifiée, 1’équation 1.18, pour
prédire la densité de nodules (en nodules/mm?) en fonction de la vitesse de refroidissement &
'aide d’une loi de puissance. Zheng et al. [2010] proposent quant & eux ’équation 1.19, un modele
quadratique faisant apparaitre le carbone équivalent, la surfusion et le temps de solidification
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[Zheng et al., 2010]. A noter que d’autres équations faisant intervenir plus de variables existent
[Castro Roman, 1991; Gérny et Tyrala, 2013].
ar
N4 =143.95 x (%)0756 (1.18)
Na =169 x CE + 15.4 x AT, 4+ 74.4 x A(T;,)? +0.2 x tg +9.9(tg)* — 1464 (1.19)

Avec Ny la densité de nodules en nodules/mm?, dT/dt la vitesse de refroidissement en ‘C.s™t,
CE le carbone équivalent en %, AT, la surfusion en °C, tg le temps de solidification en secondes.

L’équation 1.18 montre bien qu’en diminuant la vitesse de refroidissement, le nombre de
nodules diminue mais ce n’est pas le cas de I’équation 1.19. En effet, on note pour celle-ci que
la densité de nodules est censée augmenter a mesure qu’on augmente le temps de solidification,
ce qui n’a pas de sens physiquement. Par contre, en augmentant la surfusion, qui est elle-méme
favorisée pour des vitesses de solidification élevées, le nombre de nodules augmente. A noter que
le temps de maintien en poche avant coulée dans le moule a aussi son importance. La figure 1.18,
extraite de l'ouvrage de Gagné [2004], montre ainsi que la quantité de nodules diminue avec le
temps écoulé depuis I'inoculation pour deux inoculants de qualités différentes.

Augmentation du nombre de nodules e

RS S NN VI

Temps aprés l'ineculation, minutes

Figure 1.18 — Evolution du nombre de nodules en fonction du temps écoulé depuis Uinoculation pour
deuz types d’inoculants de qualités différentes [Gagné, 200/]

En plus de diminuer le nombre de nodules, un temps de solidification long et une vitesse
de refroidissement lente ont un effet néfaste sur la nodularité. L’équation 1.17 de Riebisch et al.
[2020] rend bien compte de l'effet néfaste du temps de solidification sur la nodularité. Cela est
d’autant plus vrai pour les fontes hautement chargées en silicium. En effet, comme cela a été vu
précédemment, ces fontes sont sujettes a la dégénérescence du graphite sous forme de graphite
chunky. La valeur critique de 'index €g; a partir de laquelle apparait le graphite chunky de
7% pour mémoire serait & revoir a la baisse ou a la hausse pour des épaisseurs respectivement
supérieures ou inférieures a 25mm. La figure 1.13(b) , présentée précédemment, permettait déja
de se rendre compte de l'effet du module de refroidissement sur la quantité de graphite chunky
et la nodularité. Ainsi, de la Torre et al. [2016] avaient observé que pour une fonte a 3.8%
de silicium avec présence de terres rares dans 'inoculant et le sphéroidisant, la proportion de
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graphite chunky passait de 0% a 15% puis a 26% entre les Y-blocks de taille II (épaisseur :
25mm), III (épaisseur : 50mm) et IV (épaisseur : 7hmm). Cet effet néfaste de la diminution
de la vitesse de refroidissement sur 'augmentation de la proportion de graphite chunky est
largement documenté [Hartung et al., 2016; Nakayama et al., 2016; Hartung, 2017; Mennuni,
2017; Mihalic Pokopec et al., 2018; Weif} et al., 2018].

Lorsque les temps de solidification sont longs, et donc que la quantité de nodules est
faible, les phénomeénes de micro-ségrégation sont amplifiés et il y a formation de constituants
fragiles aux joints de cellules eutectiques. Cela peut étre de la perlite et /ou des carbures. Comme
le montre I’équation 1.16 [Riebisch et al., 2020], le temps influe sur la nature et la quantité
des carbures formés, notamment pour les carbures de chrome et molybdéne. Youssef et al.
[2018] ont par ailleurs montré que pour une fonte GS SiMo contenant 5.1% de silicium, la
quantité de constituants fragiles se formant aux joints de cellules eutectiques augmente avec le
temps de solidification. Riebisch et al. [2020] proposent également 1’équation 1.20 pour prédire
le pourcentage de carbures en fonction de la vitesse de refroidissement en fin de solidification
dans un Y-block de taille II.

drT
Carbide (%) (y ;) = 45.377 * exp(—2.004 * E) (1.20)

La figure 1.19 montre les points expérimentaux obtenus par Ricbisch et al. [2020] et le modele
qu'ils proposent. Les auteurs ont trouvé un coefficient de corrélation de R2=75.3%. Cette figure
montre bien 'augmentation du pourcentage de carbures a mesure que diminue, en valeur absolue,
la vitesse de refroidissement.

0.75

Carbides measured in Y, %]

45 -4 35 3 25 2 -5
dT/dt at EOS [°C/s]

Figure 1.19 — Pourcentage de carbures mesuré en fonction de la vitesse de refroidissement en fin de
solidification de fontes GS contenant 3.8% de silicium Riebisch et al. [2020] (EOS : End Of Solidification)
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1.3 Relations entre microstructures et propriétés mécaniques

1.3.1 Effets des éléments d’alliage

Effets du silicium

Comme mentionné précédemment, le silicium a plusieurs effets sur la microstructure : 1) il
stabilise la ferrite et la durcit par solution solide 2) il favorise la formation de graphite 3) pour
des teneurs moyennes en silicium supérieures & 4% environ, il peut former au sein de la ferrite
des solutions ordonnées B2 et DO3 mais aussi du graphite chunky.

En insertion dans la ferrite, les atomes de silicium permettent d’améliorer les indicateurs
de résistance mécanique que sont la limite d’élasticité, Rpg.2, la résistance a la traction, Rm,
et la dureté H [Bjorkegren et al., 1996; Alhussein et al., 2014; Stets et al., 2014; Glavas et al.,
2016; Gonzalez-Martinez et al., 2018a; Weill et al., 2018] comme en atteste par exemple la
figure 1.20, extraite de la publication de Gonzalez-Martinez et al. [2018a]. On note ainsi que la
limite élastique, Rpg.2, et la résistance a la traction, Rm, augmentent jusqu’a une valeur critique
d’environ 5.3% (matérialisée par la ligne verticale en pointillés sur la figure 1.20). Les auteurs ont
considéré la limite élastique comme nulle lorsqu’il n’y avait pas de déformation plastique et qu’il
n’était alors pas possible de la déterminer. Il convient de mentionner que, jusqu’a cette valeur
critique, ces deux propriétés mécaniques n’augmentent pas de la méme maniere avec la teneur
en silicium. En effet, le rapport limite élastique / résistance a la traction augmente a mesure
qu’on augmente la teneur en silicium . La norme NF EN 1563 [AFNOR, 2018] indique que ce
rapport est compris entre 75% et 85% pour les fontes & matrice ferritiques renforcée et entre
55 et 65% pour les fontes ferritiques, ferrito-perlitiques et perlitiques usuelles. Weif et al. [2018]
ont aussi observé une chute de la limite élastique pour des fontes contenant 4.8% de silicium et
de la résistance a la traction pour des fontes contenant 5.3% de silicium.

Nakayama et al. [2016] ont montré que pour des fontes contenant 3.5% de silicium la
résistance a la traction dépend de la proportion de graphite chunky. La figure 1.21(a), extraite
de ses travaux, représente les indicateurs de résistance mécanique en fonction de la proportion de
graphite chunky. Ainsi pour des proportions de graphite chunky supérieures a 20%, la résistance
a la traction diminue d’environ 40MPa. Il n’y a par contre pas d’effet de la proportion de graphite
chunky sur la limite élastique et la dureté. Gonzdlez-Martinez et al. [2018a] ont mis en évidence
par contre que pour des fontes dont la teneur en silicium est supérieure a 4%, la proportion
de graphite chunky n’avait ni d’effet sur la limite d’élasticité ni sur la résistance a la traction
comme le montre la figure 1.21(h). Cette figure extraite de la publication de Gonzalez-Martinez
et al. [2018a], est la méme que la figure 1.20 sur laquelle est indiqué en plus la proportion de
graphite chunky des alliages considérés. La figure 1.21(b) présente certains alliages, indiqués par
des fleches sur la figure, dont la résistance a la traction est la méme alors que la proportion
de graphite chunky differe de 0 & 88%. Ce qui montre bien que pour ces teneurs en silicium,
il n’a pas d’effet de la proportion de graphite chunky sur la résistance a la traction. Le méme
phénomene est observable pour la limite élastique.
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Figure 1.20 — Effet du silicium sur la limite élastique (Y), la résistance d la traction (UTS) et la dureté
(HBW) [Gonzalez-Martinez et al., 2018a]. Les résistances sont exprimées en MPa et la dureté en HB.
Les valeurs pour les teneurs en silicium inférieures d 3.8% sont extraites des travaux antécédents de de la
Torre et al. [201]] et de Lacaze et al. [2012]. « Alloys prepared in this work » fait référence aux travauz
de Gonzdilez-Martinez et al. [2018a]
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Figure 1.21 — (a) Evolution de la résistance a la traction, la limite élastique et la dureté en fonction de
la proportion surfacique de graphite chunky [Nakayama et al., 2016] pour une fonte contenant 3.5% de
silicium. (b) Evolution de la limite élastique et de la résistance d la traction en fonction de la teneur en
silicium. La légende indique la proportion de graphite chunky observée dans les alliages[Gonzdlez-Martinez
et al., 2018a].

Parallelement a I’augmentation des indicateurs de résistance mécanique, I'ajout de silicium
meéne & une baisse de la ductilité et de la résilience [Bjorkegren et al., 1996; Alhussein et al.,
2014; Gonzélez-Martinez et al., 2018a; Weif} et al., 2018]. [Bjorkegren et al., 1996] ont reporté
en particulier que l'allongement a la rupture passait de 20% a 15% en augmentant le silicium
de 2.2% a 4.2%. Cette baisse de 'allongement & la rupture est amplifiée par la formation de
graphite chunky et la formation de solutions solides ordonnées B2 et DO3 au sein de la ferrite.
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[Bjorkegren et al.; 1996] avaient par ailleurs reporté que l’allongement & la rupture était de 0%
pour une teneur en silicium de 5.3%.

Nakayama et al. [2016] ont montré que pour des fontes contenant 3.5% de silicium, la
proportion de graphite chunky influe sur les valeurs d’allongement a la rupture comme le montre
la figure 1.22(a). Cette figure montre une chute de I'allongement a la rupture pour des proportions
de graphite chunky supérieures a 25-30% ; soit pour les mémes proportions ol ces mémes auteurs
observaient une chute de la résistance a la traction. Toutefois, selon d’autre auteurs, le graphite
chunky n’est pas le phénomene prédominant pour expliquer la chute de I’allongement & la rupture
pour des teneurs en silicium excédant 4.6-4.8% [Gonzalez-Martinez et al., 2018a; Weill et al.,
2018]. Grace a des observations MEB des surfaces de rupture d’éprouvettes de traction, Gonzalez-
Martinez et al. [2018a] mettent en évidence une transition des faciés de rupture de ductile a fragile
dans les zones proches des nodules pour une teneur en silicium aux alentours de 4.6%. Cette
transition des faciés de rupture de ductile a fragile en augmentant le silicium a été reportée
par d’autres auteurs [Alhussein et al., 2014; Weil et al., 2018]. La figure 1.22(b), extraite des
travaux de Gonzalez-Martinez et al. [2018a] représente ’allongement & la rupture en fonction de
la teneur en silicium. Les proportions de graphite chunky obtenues pour les alliages considérés
par ces auteurs ont été annotées sur cette figure. Les auteurs ont également tracé sur cette
figure I'évolution de f=25%(1-S). La variable S est un parameétre variant de 0 a 1, & mesure
qu’augmente la quantité d’atomes de silicium mis en solution solide. Cela permet d’apprécier
I’effet de la formation des solutions solides ordonnées B2 et DO3 a mesure qu’augmente la teneur
en silicium. La courbe f présente une corrélation satisfaisante avec la baisse de ’allongement a
la rupture. On note ainsi que 'allongement a la rupture et la courbe f commencent a tendre vers
0 pour des teneurs en silicium aux alentours de 4.6%. La figure 1.22(b) met donc en évidence
que la chute de 'allongement a la rupture pour des teneurs supérieures 4.6% n’est pas due a la
proportion de graphite chunky mais plutét a la formation des solutions ordonnées B2 et DO3.
On note en effet que des fontes ne comportant pas de graphite chunky et ayant une teneur en
silicium supérieure & 4.6% présentent tout de méme des allongements a la rupture proche de 0%.
Par ailleurs, comme déja mentionné, Weif3 et al. [2018] ont mis en évidence & ’aide d’observations
MET (Microscopie Electronique en Transmission) la présence de solutions solides ordonnées B2
(FeSi) et DO3 (FeSi3) pour un alliage contenant 5.4% de silicium.
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Figure 1.22 — (a) Effet de la proportion de graphite chunky sur l’allongement a la rupture d’une fonte
contenant 3.5%Si [Nakayama et al., 2016]. (b) Evolution de l’allongement a la rupture en fonction de
la temeur en silicium. Les proportions de graphite chunky observées ont été ajoutées dans la légende
[Gonzdlez-Martinez et al., 2018a]. La courbe en pointillé représente 25(1 — S), S étant un paramétre
variant de 0 a 1 a mesure que progresse la mise en solution solide du silicium.

Effets du chrome et du molybdéne

Comme mentionné précédemment le chrome, et dans une moindre mesure le molybdeéne,
favorisent la formation de perlite. De plus, le molybdéne meéne a la formation de carbures dans
les zones de derniére solidification. Par ailleurs, en présence de molybdéne, le chrome mene aussi
a la formation de carbures.

Cho et al. [2007] ont reporté que 'ajout de molybdeéne et de nickel n’augmente que tres
légerement sur la résistance a la traction et la dureté Brinell d’une fonte & 2.5% de silicium.
Par contre, le chrome et le cuivre influent fortement sur ces propriétés mécaniques comme le
montre la figure 1.23. Ainsi, une teneur de 0.5% de chrome permet d’augmenter la résistance
a la traction et la dureté respectivement d’environ 150MPa et 100HB. Si le molybdéne n’a
quant a lui quasiment pas d’effet sur ces propriétés mécaniques a température ambiante, il faut
garder en mémoire qu’il permet de former des carbures permettant de conserver des propriétés
mécaniques élevées lorsque la température augmente [Zeytin et al., 2009]. L’augmentation de la
résistance a la traction et de la dureté grace a ’ajout de chrome est & mettre en relation avec
la formation significative de perlite. En effet celle-ci rend la matrice métallique plus résistante
mécaniquement.

L’amélioration des indicateurs de résistance mécanique s’accompagne toutefois d’une chute
de la ductilité et de la résilience comme le montre les figures 1.24(a) et 1.24(h), toujours extraites
de I’étude de Cho et al. [2007]. La résilience a été estimée a partir d’éprouvettes non entaillées.
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Ainsi une augmentation de la teneur en chrome de 0.5% fait chuter considérablement 1’allon-
gement & la rupture, d’environ 20% pour une fonte a 2.5% de silicium. Le molybdéne quant a
lui fait chuter l'allongement d’environ 5% pour une teneur de 0.5%. La tendance observée pour
la résilience est similaire : une augmentation de 0.5% en chrome ou en molybdéne meéne & une
baisse respectivement de 80J et 20J. 11 est intéressant de mentionner que la résilience chute pour
des teneurs en molybdeéne supérieures a 0.25%, soit des teneurs pour lesquelles le molybdéne est
perlitisant [Cho et al., 2007; Magnusson Aberg et al., 2015]. Par ailleurs, Nilsson et al. [2006]
ont reporté que lorsque le pourcentage de perlite est supérieur & 10% au sein de fontes GS lége-
rement hypereutectiques contenant 2.1-2.4% de silicium, ’allongement & la rupture est toujours
inférieur & 6%. Néanmoins, ils ne considéraient dans leur étude que des épaisseurs allant au
maximum jusque 20mm. La figure 1.24(c), extraite de ses travaux, représente 1’allongement a la
rupture en fonction de la proportion de perlite; les symboles indiqués dans la 1égende différen-
cient les résultats en fonction de la taille maximum des défauts d’inclusions d’oxydes (Mg-, Fe-,
Si-) observés au sein des fontes considérées par Nilsson et al. [2006].
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Figure 1.23 — Evolution de la résistance a la traction et de la dureté en fonction de la teneur massique
en molybdéne, cuivre, nickel et chrome d’une fonte a 2.5% de silicium [Cho et al., 2007]
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Figure 1.24 — (a) Evolution de l'allongement d la rupture et (b) de la résilience d’éprouvettes non
entaillées en fonction des teneurs en molybdéne, cuivre, nickel et chrome [Cho et al., 2007] (c) Effet du
pourcentage de perlite sur l’allongement a la rupture, les symboles indiqués dans la légende différencient
les résultats en fonction de la taille mazimum des défauts d’inclusions d’oxydes (Mg-, Fe-, Si-) observés
au sein des fontes considérées [Nilsson et al., 2006]

1.3.2 Effets de la vitesse de refroidissement

Comme mentionné précédemment, pour des épaisseurs supérieures a 7mm, a 1’exception
des carbures, il n’y a qu’une variation relative tres faible des proportions des constituants en
fonction de la vitesse de refroidissement [Kasvayee et al., 2017, 2018; Riebisch et al., 2018b, 2020)].
La vitesse de refroidissement semble influer uniquement sur leurs tailles, leurs morphologies et
leurs répartitions. La densité de nodules diminue quand la vitesse de refroidissement diminue.
Par ailleurs, la formation de graphite chunky est favorisée lorsque la vitesse de refroidissement
est faible. Les phénomenes de ségrégation, menant a la formation de perlite et de carbures aux
joints de cellules eutectiques, sont également favorisés lorsque la vitesse de refroidissement est
faible. La perlite et les carbures seront d’autant plus grossiers que la vitesse de refroidissement
sera faible.

A Tinstar des proportions des constituants, la figure 1.25, extraite des travaux de Kasvayee
et al. [2018] montre que les variations observées en fonction de 1’épaisseur pour la limite élastique
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et la résistance a la traction sont légeres pour des fontes ferritiques et ferrito-perlitiques (%Si :
2.4-3.8%) ; du moins pour des épaisseurs supérieures & 15mm. Il en est de méme pour la dureté.
Les auteurs expliquent que les valeurs élevées de la limite élastique et de la résistance a la
traction observées pour les éprouvettes de Tmm sont dues a la présence élevée de carbures de
bore en comparaison avec les autres éprouvettes; le bore étant utilisé par les auteurs comme
élément perlitisant et carburigéne. A I'exception de cela, les valeurs légerement plus élevées des
indicateurs de résistance mécanique sont dues a un nombre de nodules plus élevé et a une perlite
ou des carbures plus fins.

Comme cela a été mentionné, les baisses de la nodularité ainsi que la présence de graphite
chunky sont des phénomenes qui ménent & une baisse de ’allongement a la rupture. Les faibles
vitesses de refroidissement accentuent ces phénomeénes tout comme la baisse de I'allongement a
la rupture. Comme mentionné précédemment, une densité de nodules élevées permet de réduire
les phénomeénes de micro-ségrégation et microporosités [Riebisch et al.,; 2020]. Ainsi, comme
rapporté pour des fontes ferritiques SSFDI par Borsato et al. [2018], la probabilité d’observer
des microporosités augmente lorsque la densité de nodules est faible. Ces microporosités jouent
le role d’amorce de rupture et contribuent a la baisse des valeurs d’allongement a la rupture.
Borsato et al. [2018] ont ainsi observé que pour des fontes ferritiques SSFDI dont la teneur en
silicium est de 3.3%, l'allongement & la rupture passait de 17% a 13% entre des éprouvettes
de traction prélevée en bas et en haut d’'un Y-block de taille IV (épaisseur : 75mm). De plus,
favorisée a mesure que le temps de solidification augmente, la formation de graphite chunky di-
minue d’autant plus ’allongement a la rupture et la résilience. Néanmoins, comme montré dans
la figure 1.26, Weill et al. [2018] n’ont pas observé de différences significatives entre les valeurs
d’allongement a la rupture obtenues pour des Y-blocks de taille II (épaisseur : 25mm) et de taille
IV (épaisseur : 75mm) pour des teneurs en silicium allant de 4.0 & 5.6% de silicium. Ces auteurs
montrent qu'une diminution de 50% de la densité de nodules ne meéne qu’a une baisse de moins
de 2% de I’allongement a la rupture. Il convient de mentionner que les alliages présentés par ces
auteurs ne contenaient pas de graphite chunky. Par contre, les auteurs reportent que la transition
de facies de rupture ductile a fragile (provoquée par la formation des solutions solides ordonnées
B2 et DO3) se déclenche pour des teneurs en silicium d’autant plus faible que I’épaisseur aug-
mente. En effet, les faibles vitesses de refroidissement induisent des plus forts phénomenes de
ségrégation du silicium, et donc mene a la formation de solutions ordonnées B2 et DO3 pour des
teneurs en silicium moyennes d’autant plus faibles. En conséquence, ’allongement a la rupture
chute pour une teneur en silicium d’autant plus faible que le module de refroidissement est élevé.

D’une fagon analogue au silicium, le chrome et le molybdéne ségrégeront négativement
d’autant plus que le module de refroidissement est élevé. Il est attendu que les carbures grossiers
formés et mal répartis pour les faibles vitesses de refroidissement fragilisent ’alliage.
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1.4 Bilan

L’état de 'art a permis de mettre en lumiere les différents phénomenes qui entrent en
compte lors de la solidification et le refroidissement d’une fonte GS hypereutectique (solidifica-
tion, transformation eutectoide, micro-ségrégation). Les équations de Stan et al. [2018b] (équa-
tions 1.4 & 1.6) permettent de connaitre les températures eutectiques stables et métastables
en fonction des éléments d’alliage. Les équations de Gerval et Lacaze [2000] (équations 1.7 &
1.11) permettent quant a elle de prédire les températures eutectoides inférieures et supérieures
des domaines triphasés stables (austénite + ferrite + graphite) et métastables (austénite + fer-
rite + cémentite) : T, T, Tpo, Tp. Les différents travaux présentés a ce chapitre montrent
que : 1) lors du refroidissement, pour des vitesses supérieures & 1,2°C/s, les transformations
eutectoides stable et métastable débutent & T, et T}, 2) pour des vitesses de refroidissement
inférieures a 1,2°C/s, la transformation eutectoide stable débute a T, 3) lors du chauffage,
pour des vitesses au moins supérieures a 0,08°C/s, la transformation eutectoide stable débute
a T,'. Dans le cadre de cette thése, les températures de transformation eutectoide
de fontes GS hypereutectiques a matrice ferritique renforcée seront mesurées par
analyse thermique et par dilatométrie. Les valeurs mesurées seront ensuite com-
parées aux températures caractéristiques calculées a l’aide des équations de Gerval
et Lacaze [2000]. 1l ressort de 1’état de I'art les phénomeénes de micro-ségrégation impliqués
au moment de la solidification : le silicium ségrége pres des nodules tandis que le chrome et
le molybdeéne ségrégent aux joints de cellules (zone de derniére solidification) [Alhussein et al.,
2014; Lacaze et al.; 2016]. Ces éléments agissent sur les températures eutectoide stables et mé-
tastables, favorisant la formation de perlite dans les zones de derniére solidification. Par ailleurs,
la ségrégation des éléments carburigenes favorise la formation de carbures dans les zones de
derniere solidification. Ces phénoménes de micro-ségrégations seront pris en compte
au moment de l’analyse des résultats.

Les fontes & matrice ferritique renforcée sont des fontes dont la teneur en silicium est élevée.
En s’insérant au sein de la ferrite, le silicium permet de renforcer ses résistances mécaniques au
détriment de sa ductilité et de sa résilience. Plusieurs travaux relatent ainsi une chute de la
ductilité pour des teneurs en silicium dépassant 4.6% [Gonzalez-Martinez et al.,; 2018b; Weil3
et al, 2018]. Or il est amplement connu que pour les fontes fortement chargées en silicium,
la formation de graphite chunky est favorisée, entrainant une baisse de la ductilité. Toutefois,
les travaux de Weil} et al. [2018] ou de Gonzalez-Martinez et al. [2018a] mettent en évidence
que c’est plutot la formation de solutions solides ordonnées du fer avec le silicium, B2 (FeSi)
et DO3 (FeSi3), qui est le phénoméne prédominant pour expliquer la chute de ductilité des
fontes contenant plus de 4.6% de silicium. Il sera fait dans cette thése le lien entre les
caractéristiques mécaniques de traction, la résilience et la microstructure de fontes
SSFDI, SiCr, SiMo, SiMoCr, SiMoCrNi dont la teneur en silicium est en dessous
ou au-dessus de la valeur limite de 4.6%. Un objectif sera en particulier d’identifier
les phénomeénes pouvant expliquer l’origine d’une éventuelle chute de la ductilité.
L’intérét sera également porté sur l’amélioration des résistances mécaniques avec
Uapport en éléments d’alliage.

L’état de I’art a permis de montrer que le chrome a un effet significatif sur le pourcentage de
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perlite tandis que 'effet perlitisant du molybdeéne est trés minime. Au contraire, le molybdéne est
un fort promoteur de carbures alors que le chrome n’en forme significativement qu’en s’alliant au
molybdene. Plusieurs auteurs ont proposé des modeles pour prédire le taux de perlite au sein des
fontes GS au travers par exemple de I’équation modifiée de Thiclemann [1970] [Magnusson Aberg
et al., 2015] ou de celle de Riebisch et al. [2020]. Il ressort de l’état de l’art qu’on trouve
difficilement dans la bibliographie des travauxr sur l’effet d’éléments perlitisant au
sein de fontes dont la teneur en silicium excéde 4%. Seront comparés dans cette
thése les valeurs de taux de perlite mesurées a celles estimées a l’aide des équations
de Thielemann [1970] et de [Riebisch et al., 2020], et un modéle sera proposé pour
des teneurs en silicium comprises entre 4% et 5%. Le chrome permet d’améliorer la limite
élastique et la résistance a la traction par contre l’effet du molybdéne est négligeable. Toutefois,
les carbures apportés par le molybdéene permettent de garder de bonnes propriétés mécaniques a
chaud [Zeytin et al., 2009]. Les deux éléments ménent a une baisse de l’allongement a la rupture et
de la résilience ; I'effet néfaste du chrome étant plus prononcé que celui du molybdeéne. Les effets
d’ajout de chrome et/ou de molybdéne sur la microstructure, les caractéristiques
mécaniques de traction et la résilience seront ainsi analysés dans cette thése pour
des fontes dont la teneur en silicium est comprise entre 4% et 5%.

L’état de ’art montre également qu’une vitesse de refroidissement élevée mene a la for-
mation de perlite mais aussi a un nombre de cellules eutectiques élevé. Or pour des vitesses
de refroidissement inférieures & 15°C.s!, un nombre de nodules élevé favorise la formation de
ferrite. Ainsi pour des éprouvettes relativement épaisses (de 10mm a 75mm), plusieurs auteurs
[Kasvayee et al., 2018; Riebisch et al., 2020] observent qu’il y a peu d’effet de la vitesse de refroi-
dissement sur les proportions des constituants. Sera vérifié dans cette thése cette assertion pour
des épaisseurs allant de 12.5mm & 75mm et des teneurs en silicium comprises entre 4% et 5%.
Une attention particuliere sera par ailleurs portée sur la répartition et la forme des constituants.
En conséquence, il ne semble pas y avoir d’effet notoire de la vitesse de refroidissement sur les
propriétés mécaniques, du moins pour des épaisseurs de 10mm a 75mm Kasvayee et al. [2018];
Weill et al. [2018]. Par contre, ’'augmentation du module de refroidissement s’accompagne d’une
baisse de la nodularité et de la densité de nodules; couplée pour les fontes chargées en silicium
a l'apparition de graphite chunky. Cela entraine une baisse de ’allongement a la rupture, voir
une chute de la ductilité s’il y a formation de graphite chunky [Nakayama et al., 2016]. Plusieurs
auteurs proposent des équations pour prédire le nombre de nodules [Zheng et al., 2010; Gorny
et Tyrala, 2013] en fonction de la vitesse de refroidissement ou du temps de solidification et de
la surfusion. D’autre part, Riebisch et al. [2020] a proposé un modele pour faire le lien entre
nodularité, teneur en éléments d’alliage et temps de solidification. Dans cette thése, les pour-
centages de constituants et des caractéristiques morphologiques du graphite seront
ainsi caractérisés et analysés statistiquement au regard des caractéristiques méca-
niques de traction et de résilience d’échantillons et d’éprouvettes prélevés dans des
Y-blocks d’épaisseurs allant de 12.5mm a 75mm et des teneurs en silicium com-
prises entre 4% et 5% pour les fontes étudiées. Une attention particuliére sera par
ailleurs portée sur la répartition et la forme des constituants. Des modéles seront
établis aussi dans cette thése pour prédire le nombre de nodules, la nodularité et
le pourcentage de graphite chunky en fonction du temps de solidification et/ou des
teneurs en éléments d’alliage.
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A noter que dans les différents travaux présentés dans ce chapitre, les auteurs parlent
peu ou pas du tout du gradient de vitesse de refroidissement présent au sein d’'un méme Y-
block. Or, un gradient de vitesse de refroidissement peut induire un gradient des caractéristiques
microstructurales et des propriétés mécaniques. Les travaux de Grenier et Labrecque [2011] ont
par exemple ainsi mis en évidence que le nombre de nodules varient de 100 & 250 nodules/mm?
du centre au bord d’éprouvettes d’épaisseurs de 190mm coulée en FGS 500-7. Les gradients
de vitesse de refroidissement et de temps de solidification seront donc considérés
dans cette thése ainsi que la variabilité des caractéristiques microstructurales et
des propriétés mécaniques qu’ils ont induite.






CHAPITRE

METHODES

Ce chapitre présente les différentes méthodes qui ont été mises en ceuvre dans le cadre de
ce travail de thése.

Dans un premier temps, seront présentées les méthodes permettant d’analyser la variabilité
pour les coulées d’une fonte de référence SiMoCrNi a haute teneur en silicium. Des informa-
tions générales sur le procédé d’élaboration par fonderie et des picces moulées seront apportées.
Ces piéces moulées sont des Y-blocks de dimensions normalisées dans lesquelles des éprouvettes
seront prélevées par usinage pour effectuer des essais mécaniques et évaluer les propriétés méca-
niques d’usage (traction, résilience et dureté). Des échantillons seront également prélevés dans les
chutes d’usinage pour les caractérisations microstructurales. Ces caractérisations microstructu-
rales consisteront a évaluer par analyse d’images les pourcentages des différents constituants (fer-
rite, perlite et graphite) ainsi que différentes caractéristiques morphologiques du graphite (den-
sité de nodules, nodularité, diamétre équivalent des nodules et pourcentage de graphite chunky).
La variabilité sur les caractéristiques microstructurales et les propriétés mécaniques d’usage en
fonction des conditions d’élaboration sera appréciée en analysant les données de maniére statis-
tique ; notamment par analyse de la variance (ANOVA pour ANalysis Of VAriance). La méthode
statistique employée sera décrite dans ce chapitre.

Dans un second temps, seront présentées les méthodes permettant d’étudier les transfor-
mations de phases de la fonte référence SiMoCrNi. A l'aide de moules instrumentés permettant
linsertion de thermocouples en différentes positions d’Y-blocks de tailles I et IV, des courbes
d’analyse thermique seront obtenues en des points présentant différentes vitesses de refroidis-
sement en continu. Les courbes d’analyse thermique permettront d’estimer les températures ca-
ractéristiques de solidification et de transformation eutectoide dans différentes conditions de
vitesse de refroidissement en continu. Pour la transformation eutectoide de type solide-solide,
des essais de dilatométrie complémentaires permettront d’estimer plus finement les températures
caractéristiques en chauffage et refroidissement a des vitesse lentes plus proches de conditions
d’équilibre que celles observées pendant les coulées via les courbes d’analyse thermique. Des si-
mulations seront effectuées en utilisant différents modules du logiciel Novaflow and Solid pour
estimer notamment les temps de solidification et les vitesses instantanées de refroidissement d
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900°C' juste avant la transformation eutectoide des Y-blocks de tailles I et IV aux points de
mesure des thermocouples insérés dans les moules instrumentés. Ces simulations seront com-
parées auz résultats expérimentauxr obtenus par analyse thermique. Pour affiner les résultats de
ces simulations, des essais LFA (Laser Flash Analysis) seront nécessaires et intégrées dans un
module de calcul du logiciel. Ces essais permettront la mesure de la conductivité thermique et de
la capacité calorifique en fonction de la température de la fonte de référence et du sable utilisé
jusqu’a 1000°C. Comparés aux résultats expérimentaux, ces simulations permettront in fine de
faire le lien entre vitesses de refroidissement ponctuelles et microstructures.

Dans un troisieme et dernier temps, seront présentées les méthodes permettant d’étudier
linfluence des éléments d’alliages et de la vitesse de refroidissement sur la microstructure et
les propriétés mécaniques d’usage. Un plan d’expériences permettant l’étude de ces effets sera
exposé ; 4 facteurs sont considérés : la taille d’Y-block ainsi que les teneurs en silicium, chrome
et molybdéne. De la méme maniére que pour les coulées de la fonte de référence, les méthodes
de prélevement des éprouvettes des essais mécaniques et de dilatometrie seront rappelées. Il sera
mis en exergue ce qui différe par rapport auxr coulées de la fonte de référence. La méme chose
sera faite pour le prélevement des chutes pour caractérisation microstructurale. Les méthodes
d’analyse (micrographies, analyses d’images, analyse statistiques) sont les mémes que celles des
coulées de la fonte de référence.
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2.1 Analyse de la variabilité pour les coulées de la fonte de
référence

2.1.1 Informations générales sur le procédé d’élaboration par fonderie et les
pieces moulées

Dans cette thése, les pieces moulées sont des Y-blocks de taille I, II, TII et IV dont les
dimensions respectent la norme NF EN 1563 comme montré dans la figure 2.1 [AFNOR, 2018].
Pour fabriquer ces pieces, il a été nécessaire de concevoir et fabriquer des outillages et des
moules a PTP INDUSTRY. Les moules ont été fabriqués avec du sable a prise chimique utilisant
une résine phénolique selon le procédé ALPHASET. La figure 2.2(a) montre deux demi-moules
obtenus grace a 'outillage permettant de fabriquer 10 Y-blocks de taille I (outillage A) et la
figure 2.2(b) le moule résultant de leur assemblage. Chacun des moules pesait environ 400kg.
Les empreintes dans les moules ont été recouvertes d’une couche réfractaire d’environ 200 pym
d’épaisseur de sorte a limiter les réactions entre le moule et le métal liquide pendant la coulée.
Ces moules ont ensuite été envoyés au LaMcube ot les coulées ont été effectuées apres définition
et mise en place d’un protocole d’élaboration. Les détails de la conception de 'outillage, du
procédé de fabrication des moules et de I’élaboration de la fonte sont reportés dans TANNEXE
A2

Dimensions en millimémres

T
£y
o 1 o,
W £ \\\,\‘\\
N LI S
u z
Legende
Type
Dimension
1 i Im v
u 125 25 50 75
v 40 55 100 125
x 25 40 50 65
ya 135 140 150 175
b Fonction de la longueur de I'éprouverte
4 i ptre d'information uniquement.
B doit émre choisi pour permerte 'usinage, i partr de I'échantillon coulé, d'une éprovverte ayant
les dimensions représentées sur la Figure 5.

Figure 2.1 — Dimensions Y-blocks [AFNOR, 2018]
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Une fois les moules congus et fabriqués, quatre coulées ont été faites apres avoir établi un
protocole d’élaboration commun pour toutes les coulées de ce travail de these :

— Une coulée a été faite dans un moule présentant 10 Y-blocks identiques de taille I pour
permettre d’étudier la variabilité des caractéristiques microstructurales et propriétés mé-
caniques d’usage d’éprouvettes normalisées de méme géométrie en fonction de leur position
par rapport au canal d’alimentation. Cette coulée sera notée D dans la suite de ce mémoire
de these.

— Trois coulées ont été faites dans des moules fabriqués avec un outillage présentant les 4
tailles de Y-block pour étudier la variabilité entre elles en plus de l'effet de la vitesse
de refroidissement sur 1’évolution des caractéristiques microstructurales et les propriétés
mécaniques d’usage des éprouvettes normalisées. Ces coulées seront notées J, K et L dans

la suite de ce mémoire de theése.

(b)

Figure 2.2 — (a) Demi-moules obtenus grice a Uoutillage A et (b) le moule résultant de leur assemblage

2.1.2 Définition d’un protocole d’élaboration commun a toutes les coulées

Un protocole d’élaboration commun a toutes les coulées a été établi en début de these. Ce
protocole a consisté & définir le lit de fusion (masse de chaque matiére enfournée) de base pour
une fonte GS de référence SiMoCrNi, les différentes étapes de fusion avant la coulée dans les
moules ainsi que les méthodes de controle. Seules les grandes lignes de ce protocole d’élaboration
commun seront présentées ici pour des raisons de confidentialité. Un lit de fusion a ainsi été défini
pour élaborer la fonte GS de référence dont la composition chimique visée est indiquée au tableau
2.1 La masse de la charge totale enfournée pour fabriquer les différentes grappes de coulées est
d’environ 30 kg.

C (%) | Si (%) | Cr (%) | Mo (%) | Ni (%)
3,00% 5,00% 0,70% 0,55% 0,30%

Tableau 2.1 — Composition visée pour la fonte de référence (en % massique)

Les fusions et coulées de la fonte de référence GS SiMoCrNi ont été effectuées avec les
moyens d’élaboration de la fonderie du LaMcube. Toutefois, pour étre au plus proche des condi-
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tions de fabrication industrielle de pieces, les matieres enfournées constituant le lit de fusion
ont été fournies par PTP et le méme procédé a été mis en ceuvre (Tundish cover : traitement
magnésium en poche et inoculation). Avant d’évaluer I'influence du procédé d’élaboration sur
la variabilité des caractéristiques microstructurales et des propriétés mécaniques d’usage de la
fonte de référence, plusieurs coulées de mise au point ont été réalisées afin d’évaluer les pertes au
feu des éléments chimiques qui constituent le lit de fusion. Apres coulée et attente pour laisser le
temps & la fonte de se solidifier et de refroidir, le systéme d’alimentation et les pieces métalliques
forment une grappe qui est récupérée en enlevant le sable qui 'entoure. La figure 2.3(a) présente
un exemple de grappe avec les 10 Y-blocks de taille I (outillage A) et la figure 2.3(b) un exemple
de grappe avec les 4 Y-blocks de taille I, II, IIT et IV (outillage B).

Les compositions chimiques mesurées par spectrométrie d’étincelle pour la coulée D et les
coulées J, K, L sont respectivement reportées dans les tableaux 2.2 et 2.3. Les valeurs moyennes
obtenues sont proches des valeurs cibles. De plus, les faibles valeurs d’écarts-types obtenus par
rapport aux valeurs moyennes obtenues pour ’ensemble des éléments chimiques montrent que
le procédé d’élaboration commun pour toutes les coulées est répétable. Il est & noter que les
teneurs de silicium des coulées J, K, L sont légerement plus élevées que celle de la coulée D.

(b)

Figure 2.3 — Grappes issues d’un moule avec (a) Uoutillage A et avec (b) Uoutillage B

%C %Si | %Mo | %Cr | %Ni | %Mg | %Mn | %S %P
2,94 4,79 0,63 0,72 0,31 0,07 0,12 0,009 | 0,026
%Al | %Cu | %Nb | %Ti %V %Co | %Sn | %Fe
0,027 | 0,014 | 0,0125 | 0,017 | 0,0265 0,01 0,012 90,76

Tableau 2.2 — Composition chimique obtenue pour la coulée D (en % massique)
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D . . %Al %Cu, %Ti, %V,

Coulée %C | %Si | %Mo | %Cr | %Ni | %Mg | %Mn | %Fe %Nb, %Sn, %P, %S
J 2,99 | 5,04 | 0,62 | 0,70 | 0,34 | 0,044 | 0,14 | 89,94 <0,05
K 3,02 | 5,10 | 0,49 | 0,68 | 0,33 | 0,063 | 0,16 | 89,96 <0,05
L 303 | 492 | 055 | 0,69 | 0,33 | 0,063 | 0,16 | 90,07 <0,05

Moyenne | 3,01 | 5,02 | 0,56 | 0,60 | 0,33 | 0,057 | 0,15 | 89,99
Beart 1 50 1 0,00 | 006 | 0,01 | 0005 | 0011 | 001 | 007
Type

Tableau 2.3 — Composition chimique obtenue pour les coulées J, K et L (en % massique)

2.1.3 Caractérisations des propriétés mécaniques d’usage

Les différentes tailles de Y-blocks qui ont été coulées sont visibles a la figure 2.4. La partie
supérieure de la forme en Y de ces blocs correspond a leur masselotte. Cette derniere sert
a alimenter la partie inférieure, dite partie utile, du Y-block afin d’y empécher la formation
de retassures (porosités). Assurément, plus le volume du Y-block est grand, plus le temps de
refroidissement sera long. Le tableau 2.4 présente les temps de solidification au centre de la partie
utile des Y-blocks estimés par simulation & ’aide du logiciel Novaflow&Solid. Afin d’observer
la variabilité des propriétés mécaniques au sein d’'un méme Y-block, des échantillons ont été
prélevés dans différentes zones de la partie utile de celui-ci selon les préconisations de la norme
NF EN 1563 [AFNOR, 2018]. Ces zones de prélevement sont représentées avec des hachures
pour chaque type d’Y-block dans la figure 2.5.

i1
5
i

12.5mm | w5

S

25mm
50mm

75mm

Figure 2.4 — Présentation des différentes tailles des Y-blocks élaborés

Taille de Y-block I II III I\Y
Temps de solidification 100s 220s 450s 680s
obtenus par NF&S (1mind0s) | (3min40) | (7min30) | (11min30s)

Tableau 2.4 — Temps de solidification obtenus da l'aide de Novaflowé$Solid au centre des différentes
tailles de Y-block

Pour la grappe de 10 Y-blocks de taille I issus de la coulée D, les prélevements ont été
effectués de fagon a avoir :
— 5 Y-blocks avec une éprouvette de traction en bas et une éprouvette de résilience en haut
de la partie utile,
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B
A

Type | Type ll Type lll Type IV

Figure 2.5 — Zones de prélevement des éprouvettes sur les Y-blocks selon la norme EN 1563 :2018
[AFNOR, 2018]

— 5 Y-blocks avec une éprouvette de traction en haut et une éprouvette de résilience en bas
de la partie utile.
La figure 2.6 montre le plan utilisé pour le prélévement des éprouvettes dans les 5 Y-blocks avec
éprouvettes de traction prélevées en bas de la partie utile. Sur ce plan, la lettre A spécifie la
position de I'attaque de coulée en haut de la masselotte.

I
J‘I 1 Z 3 L | 5 3 T 7 I 8 | |

e A e A

135mm

00

: % ]
3 ]
Imm [
34mm
™

D 42mm 1 3hmm E 12.50mm D
100.00mmm ‘E
E E
- A H #| KEELBLOCK 401, 404, 405, 408 et 409 H
F S\ZE|EAEE TODE |Dwu NO. REV[F
1 SCALE 1:1 | [SHEET 1 of 1 | |
"I_l 1 Z 3 5 | 5 I [3 7 I ] ;

Figure 2.6 — Plan utilisé pour le préléevement des éprouvettes de traction et de résilience dans 5 des
Y-blocks de la coulée D. La lettre A spécifie la position de l'attaque de coulée.

Pour les grappes de 4 Y-blocks de taille I, II, IIT et IV issus des coulées J, K et L, les
prélevements ont été effectués de fagon a avoir :
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— 2 éprouvettes de résilience et 2 éprouvettes de dilatometrie pour étudier la variabilité des
propriétés en fonction de la hauteur pour le Y-block de taille I,

— 1 éprouvette de résilience en partie haute et 1 éprouvette de traction en bas de la partie
utile pour les Y-blocks de taille II,

— 2 éprouvettes de traction et 2 éprouvettes de résilience pour étudier la variabilité des
propriétés en fonction de la hauteur et la largeur des Y-blocks de taille III,

— 2 éprouvettes de traction, 2 éprouvettes de résilience et 2 éprouvettes de dilatomeétrie pour
étudier la variabilité des propriétés en fonction de la hauteur et la largeur des Y-blocks de
taille TV.

Les figures 2.7(a) et 2.7(b) présentent les zones de préléevements des éprouvettes pour
les Y-blocks respectivement de taille I et de taille IV. La figure 2.7(a) présente également, la
localisation de thermocouples (un en haut, un en bas et un & mi-hauteur de la partie utile) pour
instrumenter des moules pour ces deux Y-blocks de modules de refroidissement tres différents.
Ces thermocouples permettront de tracer des courbes d’analyse thermique pour étudier dans le
chapitre suivant la solidification en fonction de la vitesse de refroidissement. Les éprouvettes de
traction et de résilience présentées dans la figure 2.8 ont été dimensionnées selon la norme NF
EN ISO 1563 [AFNOR, 2018]. L’usinage des éprouvettes et les essais mécaniques de traction et
de résilience ont été sous-traités a l'entreprise AUEM basée a Thiant preés de Valenciennes pour
étre effectués selon les normes NF EN ISO 1563 et ISO 6892-1. Les essais ont été réalisés sur
une machine de traction équipée d’une cellule d’effort de 100kN et en utilisant une vitesse de
déformation de 5%/min. Seuls les essais de dureté Brinell ont été effectués au LaMcube avec
Pappareil NEXUS 7500 I’INNOVATEST. Les duretés ont été effectuées sur la partie supérieure
des éprouvettes de résilience avec une bille de tungsténe de 2,5mm et une force de 187,5kgf, soit
ce qui était préconisé par la norme EN ISO 1563 [AFNOR, 2018]. Un grossissement de 2,5X a
été utilisé pour observer et mesurer les empreintes de dureté.

A #

e, ity
et

[38mm

BN : TRACTION

I : RESILIENCE
: DILATOMETRIE

(b)

Figure 2.7 — Zone de prélévement des éprouvettes de traction, de résilience et de dilatométrie pour les
Y-blocks de tailles I (a) et IV (b) pour les coulées J, K, et L dans des moules instrumentés.



52 CHAPITRE 2. METHODES

Dimensions en millimétres
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Figure 2.8 — Dimensions des éprouvettes de traction (d gauche) et de résilience (d droite).

2.1.4 Caractérisations microstructurales
Préparations métallographiques

Les échantillons ont été prélevés dans les chutes récupérées apres usinage des éprouvettes
des essais mécaniques par ’entreprise AUEM. Les figures 2.9 & 2.11 présentent les différentes
positions considérées pour les prélevements d’échantillons dans chaque type d’Y-block. Pour
chaque Y-block, ces positions sont repérées au moyen d’une indexation et la position de ’attaque
de coulée est indiquée par une fleche orange sur la figure correspondante. A titre d’exemple, pour
les Y-blocks de taille I et II, les surfaces analysées étaient indexées :

— H BAS : Surface de normale H située en bas de la partie utile juste au-dessus de la surface
inférieure du Y-block (= Surface « en peau » de Y-block) et coté attaque de coulée.

— H MOYEN : Surface de normale H située a mi-hauteur de la partie utile du Y-block et
cOté attaque de coulée.

— H HAUT : Surface de normale H située en haut de la partie utile du Y-block juste en
dessous de la masselotte et c6té attaque de coulée.

— L0 BAS : Surface de normale L située en bas de la partie utile du Y-block et c6té attaque
de coulée.

— LX BAS : Surface de normale L située en bas du Y-block et a 'opposé de 'attaque de
coulée.

— LO HAUT : Surface de normale L située en haut de la partie utile du Y-block juste en
dessous de la masselotte et c6té attaque de coulée

— LX HAUT : Surface de normale L située en haut de la partie utile du Y-block juste en
dessous de la masselotte et a I’'opposé de 'attaque de coulée.

Comme cela a été mentionné précédemment, les éprouvettes prélevées au sein des Y-blocks
de taille T different entre la coulée D et les coulées J, K et L. Ainsi, pour les coulées J, K et L,
les chutes ou sont observés H BAS et H MOYEN sont plus petites que celles de la coulée D et
donc les surfaces d’observation aussi.
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Figure 2.9 — Surfaces analysées pour les Y-block de tailles I et II. Les surfaces d’analyses des Y-blocks
de taille I varient selon la coulée. Les coulées correspondantes aux prélévements sont indiquées en haut
de chaque figure.
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Figure 2.10 — Surfaces analysées pour le Y-block de taille III. Le Y-block est représenté selon 2 vues
différentes.
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Figure 2.11 — Surfaces analysées pour le Y-block de taille IV. Seules certaines surfaces sont visibles sur
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Détermination des pourcentages de constituants et caractéristiques
morphologiques du graphite.

Apres prélevement dans la chute, chaque échantillon est enrobé avant d’étre poli dans un
premier temps avec des papiers de différentes grades : 50, 220, 500, 1000, 2000. Puis dans un
second temps, chaque échantillon est poli a ’aide d’une suspension diamantée de 6 microns, 3
microns, puis 1 micron. L’état de ’art a montré que les principaux constituants des fontes GS
alliées au chrome et au molybdeéne sont le graphite, la perlite, la ferrite et les carbures [Delprete et
Sesana, 2014; Riebisch et al., 2020]. Pour observer les constituants de chaque surface analysée,
un microscope NIKON ECLIPSE MA200 a été utilisé et les micrographies ont été réalisées
selon les préconisations de la norme NF-EN-ISO-945-1 (AFNOR, 2018a), en sélectionnant un
grossissement x100. Comme montré sur un exemple de micrographie de cette these dans la figure
2.12, le graphite est observable sans qu’'une quelconque attaque chimique soit nécessaire. Le
pourcentage de graphite peut alors étre obtenu par analyses d’images en binarisant (noir et blanc)
la micrographie enregistrée et en calculant la fraction de surface recouverte par 1’ensemble des
particules. Le logiciel Image J a été utilisé pour faire toutes les analyses d’images de cette these.
Il est également possible a ’aide du logiciel Image J d’extraire de nombreuses caractéristiques
morphologiques qui serviront & la classification des particules de graphite.

La figure 2.13 montre quant a elle un exemple de micrographie ou la perlite a été révélée par
une attaque classique au NITAL 5%. L’attaque au NITAL colore la perlite en sombre et laisse
la ferrite et les carbures en blanc. Pour la mesure des pourcentages des différents constituants,
la micrographie attaquée au NITAL est transformée en image 8 bits. Le pourcentage de ferrite
+ carbures peut étre obtenu en calculant la fraction de surface claire de I'image traitée : chaque
pixel possede une valeur de niveau de gris allant de 0 & 255 (0 correspondant un pixel totalement
noir, 255 totalement blanc) et c’est en fixant une valeur limite de ce parametre qu’on définit
ce quest la « fraction claire ». Le pourcentage de surface colorée correspond a la somme des
pourcentages de perlite et de graphite. Connaissant le pourcentage de graphite déterminé en
amont par analyse d’images de la méme surface avant attaque au NITAL, il est alors possible
par différence de calculer le pourcentage de perlite. A noter que les carbures apparaissent en gris
plus ou moins foncé apres attaque au NITAL. Selon les micrographies, ils peuvent donc étre
classés en tant que ferrite ou perlite, induisant ainsi une faible erreur.

Afin de pouvoir faire des analyses statistiques suffisamment fiables sur les pourcentages de
constituants et sur les caractéristiques morphologiques des particules, 5 micrographies ont été
réalisées avant attaque au NITAL et 5 autres aprés pour chaque surface analysée.
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Mesure du % de graphite + analyse
Transformation morphologique de chaque particule
binaire de I'image (aire, diamétre de Féret, périmeétre)

Figure 2.12 — Méthodologie pour obtenir le pourcentage de graphite et les caractéristiques morphologiques
de chaque particule avec le logiciel Imaged.

Mesure du % de perlite + graphite
Transformation en 8-bits (on déduira par soustraction du %
de limage de graphite celui de perlite)

Figure 2.13 — Méthodologie pour obtenir le pourcentage de ferrite et de perlite avec le logiciel ImagelJ.

Critéres d’identification des nodules : comparaison des méthodes existantes et
choix d’une valeur de diameétre d’analyse minimum

Les calculs de la nodularité et de la densité de nodules présents sur une micrographie né-
cessitent en premier lieu d’identifier les particules pouvant étre considérées comme des nodules.
L’étude bibliographique de cette these a montré I'existence de plusieurs méthodes de classifica-
tion : la norme européenne EN ISO 945-4 [ISO Central Secretary, 2019], la norme américaine
ASTM E2567A [ASTM, 2016], la norme frangaise NF A04 197 [AFNOR, 2017], la méthode uti-
lisée par Gonzalez-Martinez et al. [2018b] et la méthode utilisée par Velichko et Micklich [2006].
La comparaison de ces 5 méthodes et une valeur seuil de diametre d’analyse entre 2.5, 5 et 10um
a été effectué, les résultats ont été reportés a TANNEXE A.1. A noter que c’est le diametre de
Féret maximal qui sera utilisé pour fixer la valeur seuil de diametre d’analyse comme préconisé
dans la norme ISO 945-2 [ISO Central Secretary, 2011].

Les résultats de TANNEXE A.1 ont conduit & choisir la méthode suggérée par Velichko
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et Micklich [2006] ; méthode utilisée entre autres par Weif et al. [2018] qui donne les mémes

résultats que les normes ISO 945-4 et ASTM E2567A pour le nombre de nodules mais permet
en plus de connaitre le pourcentage de graphite sous forme III. On considérera de la méme

maniére que Gonzdlez-Martinez et al. [2018b] le graphite classé sous forme III comme étant du
graphite chunky. La valeur seuil retenue de diametre d’analyse déterminée a ’aide du diametre
de Féret maximal est de 5um. Sachant que les images analysées présentent des pixels mesurant
2,73um, il est nécessaire de ne pas prendre une valeur seuil trop proche de la taille de pixel. A
noter qu’une seconde classification visuelle est faite sur les particules de graphite classées comme
forme « IV »; on reclassera toutes particules de graphite chunky comme étant du graphite de
forme III lorsque la méthode numérique ne 'aura pas détecté. Le tableau 2.5 résume la méthode
de classification adoptée. A noter que dans la suite de ce manuscrit, on nommera le
graphite classé sous forme III comme étant du graphite chunky.

F d aphite Diameétre de Circularité Compacité
orme cu grapal Féret MAX | ("roundness") ("compactness")
0 -60 0,6 -1 0,8 -1
VI (nodulaire) 60 - 120 0,672 -1 0,708 — 1
>120 0,486 - 1 0,623 - 1
0-15 0,205 - 0,44 0,458 - 0,717
. 15 - 30 0,138 - 0,432 0,364 - 0,692
H/I (fzai?tlzecﬁ‘;‘:l’lfa)“ 30 - 60 0,065 - 0,391 0,244 - 0,611
grap Y 60 - 120 0,035 - 0,314 0,173 - 0,484
>120 0,037 - 0,248 0,142 - 0,38
On classe ici visuellement une seconde fois le reste
IV (autres formes . . . .
. des particules. On extrait les particules de graphite chunky
de graphite) ,
mal classées pour les reclasser en tant que forme III

Tableau 2.5 — Méthode de classification adoptée en utilisant une valeur seuil de diamétre d’analyse de
5 pum

2.1.5 Traitement statistique des données

Afin d’analyser les effets des facteurs du procédé d’élaboration sur les caractéristiques mi-
crostructurales et les propriétés mécaniques, plusieurs méthodes statistiques basée sur 'analyse
de la variance (ANOVA) seront considérées. Ce traitement statistique des données a été effec-
tué avec le logiciel MINITAB. L’analyse de la variance a pour but de comparer les moyennes
de plusieurs populations (2 ou plus). Cette méthode permet donc d’évaluer I'importance d’un
facteur (ex : la position dans le moule) en comparant les moyennes des variables de réponses
(ex : la proportion de ferrite) pour les différents niveaux de facteurs (ex : au début ou a la fin
de la grappe de coulée). Les deux hypotheéses & poser durant ce test sont les suivantes :

— HO : Toutes les moyennes des niveaux de facteurs de la population sont égales
— H1 : Au moins une des moyennes différe des autres

A chaque ANOVA réalisée, on extrait du logiciel de statistiques, MINITAB, une probabilité
appelée p-valeur qui indique si on peut ou non rejeter I’hypothese nulle, HO. Si la p-valeur
est inférieure au risque « pris (ici @=0,05), alors on peut rejeter I’hypotheése HO et conclure
qu’il y a bien un effet du facteur. Dans le cas contraire, on conclura que les moyennes sont
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égales et que le facteur n’a pas d’effet. Afin de savoir entre quels niveaux de facteur la variable
de réponse varie, il est nécessaire de procéder a une comparaison de moyennes multiples en
utilisant le test de Tukey-Cramer. A noter que ’ANOVA repose sur 3 hypotheses : indépendance
des données, homoscédasticité (égalité des variances) et normalité des résidus. Il existe des tests
statistiques pour vérifier ces hypotheses : test de Lévene pour 1’égalité des variances et test de
Shapiro-Wilk pour vérifier la normalité des résidus. Si jamais 'hypothese d’égalité des variances
n’est pas respectée, alors on proceéde a une ANOVA de WELCH qui permet de s’affranchir
de cette hypothese (la comparaison de moyenne associée se basera alors sur le test de Games-
Howell). Par contre, si 'hypothése de normalité des résidus n’est pas respectée, on procede alors
a une transformation de BOX-COX des données (la méthode est décrite a TANNEXE A.3).
Malgré tout, si on ne respecte pas les hypotheses malgré la transformation de Box-Cox, on
utilisera une ANOVA de WELCH qui est plus robuste aux hypotheéses d’homoscédasticité et de
normalité des résidus que ’ANOVA classique. La figure 2.14 résume la méthode de sélection d’une
méthode statistique en fonction de la vérification ou non de ces hypotheéses. L’ANOVA permettra
également de ressortir des intervalles de confiance a 95% pour la moyenne des caractéristiques
mesurées. Les détails des différentes méthodes statistiques sont présentés dans TANNEXE A 3.

_ ANOVA classique /
2 Comparaison de TUKEY-
O KRAMER
5 Variances égales?
o ANOVA de WELCH /
g Comparaison de Games -
Hypothése de normalité des 2 Howell .
résidus vérifiée? ANOVA classique /
5 Comparaison de TUKEY-
= 1) KRAMER
2 Transformation de Box-Cox Variances égales?
ANOVA de WELCH /

Comparaison de Games -
Howell

NON

Figure 2.14 — Méthodes statistiques utilisées en fonction des données analysées

2.2 Etude des transformations de phases de la fonte de
référence

2.2.1 Moules instrumentés

Afin d’étudier 'effet de la vitesse de refroidissement, les moules utilisés pour les coulées K,
L et M' ont été instrumentés en insérant des thermocouples dans les empreintes des Y-blocks
de tailles I et IV possédant respectivement les modules de refroidissement le plus petit et le plus
grand. L’outillage B a toutefois dii étre modifié grace a I'ajout de nouveaux modeles destinés
a permettre 'insertion des thermocouples Six tiges en acier et un bloc de polystyréne ont ainsi

1. DG & une erreur d’acquisition des mesures de la coulée J, il a été nécessaire d’effectuer une coulée M
supplémentaire de méme composition que la coulée J afin d’obtenir une troisieme courbe de refroidissement
expérimentale.
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été ajoutés comme le montre la figure 2.15(a). Le bloc de polystyréne est destiné a réduire
localement ’épaisseur du futur moule. Les tiges en acier, qui traversent le cadre en bois et le
bloc de polystyréne et qui viennent en butée sur les modeles des Y-blocks de tailles I et IV fixés
sur la plaque modele, sont destinées a permettre la future insertion des thermocouples. Une fois
le caisson (plaque modeéle + cadre en bois) rempli avec le sable & prise chimique, les tiges en
acier sont retirées et laissent des passages libres pour faire passer les thermocouples comme le
montre la figure 2.15(b).

Les thermocouples ont été insérés dans des gaines en silice qui sont positionnées dans les
passages libres laissés apres retrait des tiges en acier apres fabrication du moule. Trois thermo-
couples sont insérés dans un Y-block de taille I et trois autres dans 1’Y-block de taille IV. Pour
chaque Y-block, un thermocouple dans sa gaine est inséré en position basse de la partie utile et
débouchant en peau, un autre a mi-hauteur de la partie utile et glissé jusqu’a mi largeur du Y-
block et un dernier en haut de la partie utile juste en dessous de la masselotte et glissé jusqu’au
quart de la largeur du Y-block. La figure 2.16 montre le positionnement des thermocouples dans
Pempreinte d’un Y-block de taille I (a gauche) et de taille IV (& droite). Les mesures ont été
effectuées avec une période d’échantillonnage d’1 seconde pendant une durée de 5000s.

Figure 2.15 — (a) Préparation pré-moulage pour l’insertion des thermocouples au sein des empreintes
des Y-blocks de tailles I et IV et (b) présentation du moule ouvert avec les thermocouples installés. Noter
que les empreintes sont recouvertes d’une couche réfractaire d’environ 200 pm d’épaisseur pour limiter
les réactions entre le moule et le métal liquide pendant la coulée.

Position haute

Position a
mi-hauteur

Position basse

Figure 2.16 — Positionnement des thermocouples dans les empreintes des Y-blocks de tailles I et IV
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2.2.2 Traitements des données par la méthode de Savitzky-Golay

Pour étudier les transformations de phases qui se produisent au cours du refroidissement,
il est d’usage de tracer la dérivée premiere sur une courbe d’analyse thermique pour identifier
les températures de transformations caractéristiques. Ces températures caractéristiques sont la
température du liquidus TL (TAL pour une fonte GS hypoeutectique et TGL pour une fonte GS
hypereutectique), la température de début de transformation eutectique Tryy, les températures
minimale Tmin (ou TElow) et maximale Tmax (ou TEhigh) de solidification eutectique, la
température du solidus TS et les températures associées au début, au moment ou la vitesse de
refroidissement est maximale et a la fin de la transformation eutectoide Tgtart, Tirans €t Tend
[Sertucha et al., 2010; Lacaze et al., 2012; Lacaze et Sertucha, 2016].

Ainsi Stan et al. [2018b] ont utilisé la dérivée premiére de la courbe de refroidissement
pour étudier les transformations de phase d’une fonte hypoeutectique comme illustré dans la
figure 2.17. Il importe de noter que la dérivée premiere en tout point correspond physiquement
a la vitesse de refroidissement de ’alliage a la température instantanée. Dans le cas de fontes
hypereutectiques, il serait selon Lesoult et al. [1997] impossible de déceler la température TGL
correspondant a la formation du graphite dans le liquide car la fraction formée, et par conséquent
I’énergie libérée lors de la transformation, est tres faible. Il serait ainsi uniquement possible
d’extraire les températures T,y (ou TSEF sur les courbes de Stan et al. [2018b]), Tmin (ou
TEU), Tmax (ou TER) et TS (ou TES). En plus de ces températures, il serait également
possible de connaitre le temps de solidification en déduisant la différence de temps écoulé entre
la température TL et TS (ou Ty et TS s’il n’est pas possible de détecter TL) [Stan et al.,
2018b).

Pour déterminer les températures eutectoides Tstart, Ttrans €6 Tend, la méthode proposée
par Sertucha et al. [2010]; Lacaze et al. [2016] et illustrée & la figure 2.18 sera utilisée dans la
présente these. Les températures de début et de fin de transformation sont déterminées en tracant
la dérivée premiere de la courbe de refroidissement : on considere les températures de début et
de fin de transformation comme étant celles ou la courbe de vitesse respectivement s’éloigne
et revient sur sa courbe de base (figure 2.18(a)). Comme expliqué au chapitre 1, pour une
fonte ferrito-perlitique, on considere la température de début de transformation, Ty exp, comme
étant celle & partir de laquelle se forme la ferrite. Sertucha et al. [2010]; Lacaze et al. [2012]
considerent de plus la température minimum avant recalescence, T}, oxp, et la température Tirang
pour laquelle la vitesse de refroidissement est maximale et la température T, exp, correspondant
a un minimum. Les auteurs considérent que la recalescence est associée a la croissance de la
perlite qui se forme a partir de T} exp. Quand il n’y a pas de recalescence la température Tirang
peut-étre associée a la formation de perlite. Lacaze et al. [2012] précisent toutefois que cela
est pertinent si la fonte contient une proportion significative de perlite mais peut ne pas étre
approprié¢ pour des vitesses tres lentes. Les trois températures Ty exp, Tpexps €6 Tirans sont
illustrées a la figure 2.18(b).

La méthode de Savitzky-Golay qui sera utilisée dans cette thése est une méthode de trai-
tement numérique dont l'objectif est de lisser les données expérimentales ou de ses différentes
dérivées a 'aide de polynémes [Rutan, 1989; Rinnan et al., 2009]. Une courbe expérimentale est
représentée par un ensemble discret de points Mi de coordonnées (Xi, Yi=f(Xi)). Il est possible
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Figure 2.17 — Obtention des températures caractéristiques a l'aide de la dérivée premiére pour une fonte
hypoeutectique [Stan et al., 2018b].

1000 . ' 0.10 1300
L 1200 | !
9s0 4005 K
& o00 | 1100 |
< 4 0.00 %) ‘ g
2 a < ‘ 2
E g g 1000 - ’g
o 005 = ] 3
£ 2 g o s
E) < 5 S
[ -0.10 =
800 -~
-0.15 700 |
650 L - -0.20 600 1 L -
2000 2500 3000 3500 0 200 400 600 800 1000
Time (s) Time (s)

Figure 2.18 — Méthode utilisée par Sertucha et al. [2010]; Lacaze et al. [2016] pour la détermination des
températures eutectoides Tsiart (0U Tw,exp); Tirans €t Tena €t éventuellement Ty cqp. Les températures
Tstart (nommée Ty exp sur la figure 2.18(b)) et Tenq correspondent aux températures ot la courbe de
vitesse respectivement s’éloigne et revient sur la courbe de base (telle qu’illustrée d la figure 2.18(a)).

de calculer les dérivées numériques premiere et seconde en chacun des points. Comme ces calculs
numériques peuvent induire des variations notoires, il est nécessaire de lisser la courbe de déri-
vée obtenue. Pour ce faire, il est possible d’utiliser la méthode classique de la moyenne glissante
mais celle-ci peut supprimer ces variations notoires et diminuer I’amplitude des extremums des
courbes.

La méthode de Savitzky-Golay est une alternative a celle de la moyenne glissante pour
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calculer numériquement la dérivée d’'un vecteur avec une étape de lissage. Afin de calculer la
dérivée en un point Mi, les étapes suivantes sont effectuées :

— On considere 2M+1 points parmi les N centrés autour du point Mi

— Apres avoir fixé un degré d < M, on cherche un polynéme de degré d et de coefficient ay
minimisant l'erreur quadratique moyenne (équation 2.1) :

no+M

d
€d = Z (Z agn® — z(n))? (2.1)

n=ng—M k=0

— Les valeurs du polyndéme obtenu seront utilisées pour estimer ensuite les dérivées succes-
sives en chaque point Mi.

Il est donc nécessaire de fixer les parametres M et d. Le parameétre d sera égal au degré de
dérivation qui nous intéresse, et le parametre M peut prendre des valeurs plus ou moins grandes
selon que 'on souhaite plus ou moins lisser la courbe. Dans notre cas, nous utiliserons une valeur
de d=2 ou 3 (2 correspondant a une dérivée premiere, 3 & une dérivée seconde) et on fera varier
le parametre M pour obtenir la courbe la plus exploitable. Afin de traiter les données mesurées,
le logiciel R(©) a été utilisé dans ce travail. Il permettra de tracer les données d’analyse thermique
mais aussi de calculer les dérivées des polyndémes issus des données en utilisant la méthode de
Savitzky-Golay.

Les différentes températures extraites des courbes d’analyse thermique a 'aide de la mé-
thode de Stan et al. [2018b] s’appuyant sur le tracé de la dérivée premieére sont énumérées
ci-dessous ; les valeurs que prennent la dérivée seconde ont été ajoutées :

— Température du liquidus TL pour laquelle la valeur de dérivée seconde est nulle;
la dérivée premiere atteignant un maximum,

— Température de début de la transformation eutectique T.,; pour laquelle la va-
leur de la dérivée seconde est de nouveau nulle; la dérivée premiere atteignant un
minimum,

— Température eutectique basse Tmin pour laquelle la valeur de la dérivée pre-

miére est nulle,

— Température eutectique haute Tmax pour laquelle la valeur de la dérivée pre-
miere est nulle,

— Température du solidus TS pour laquelle la valeur de la dérivée seconde est nulle,

— Température de début transformation eutectoide Tgiart pour laquelle on observe
un changement de pente de la dérivée premieére,

— Température a laquelle la vitesse de transformation est maximale Tiy,,s pour
laquelle la dérivée seconde est nulle, au moment ou la dérivée premiere atteint un
maximum.

— Température de fin de transformation eutectoide T.,q pour laquelle la dérivée
premiere revient sur sa courbe de base.
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2.2.3 Dilatomeétrie

Les essais de dilatometrie permettent de mesurer non seulement le coefficient de dilatation
d’un métal mais aussi les températures de transformation de phases a 1’état solide qu’il est
susceptible de subir. En effet, de par les différences de compacité des phases solides mises en
jeu, les transformations induisent des variations de volume de I’échantillon testé. Dans cette
these, ces essais permettront ainsi de mesurer les températures de transformation eutectoide au
chauffage et au refroidissement des différentes fontes GS élaborées.

Principe et description des essais

La dilatomeétrie est un essai qui consiste a chauffer un échantillon de longueur initiale LO
et de mesurer 'augmentation de sa longueur AL en fonction de la température. En ’absence
de transformation de phase, il est possible de définir alors un coefficient de dilatation thermique
linéaire telle que ’équation 2.2.

a=1/Lyx AL/AT (2.2)

Quand une transformation de phase se produit a une certaine température, celle-ci engendre
une variation de volume de I’échantillon qui induit alors un changement de pente sur la courbe
enregistrée. De plus, d’autres phénomeénes peuvent engendrer un gonflement des échantillons :

— La graphitisation : elle provient de la décomposition de la cémentite, qu’elle soit sous
forme de carbures libres ou au sein de la perlite. Le carbone relaché va diffuser au sein de
la matrice et se déposer sur les particules de graphite présentes, ce qui entraine un gon-
flement. Dans le cas de fontes entierement perlitiques, cette graphitisation peut entrainer
un gonflement volumique de 1%. La graphitisation peut se déclencher dés 550°C [Hervas,
2013]. Toutefois comme mentionné au chapitre 1, le chrome forme avec le fer et le carbone
une cémentite alliée; la perlite résultante est ainsi stabilisée [Gao et al., 2013].

— Décomposition des carbures de molybdéne : ces derniers se décomposent a des
températures dépassant 925°C [Black et al., 2002]. Toute comme pour la graphitisation, le
carbone relaché issue de la décomposition des carbures se déposent sur les particules de
graphite, ce qui entraine un gonflement.

— Décohésion entre matrice et nodules : il est possible également s’observer des phéno-
menes de décohésion entre matrice et nodules de fontes ferritiques avant la transformation
eutectoide [Schissler et al., 1993].

La figure 2.19 illustre une courbe type de dilatometrie d’'une fonte GS. Cing températures
caractéristiques sont en général considérées [Quintero, 1983; Chavez, 2011] :

— TG (T1h) : premier changement lors de la montée en température avec accentuation de
la pente positive, elle correspond a la température de graphitisation (décomposition totale
ou partielle de la cémentite de la perlite en graphite)

— Tart (T2h) : second changement lors de la montée en température avec passage d’une
pente positive a une pente négative, elle correspond a la température de début de trans-
formation de la ferrite et de la perlite restante si la graphitisation n’est pas totale en
austénite+ graphite,
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— T¢,q (T3h) : dernier changement lors de la montée en température avec passage d’une
pente négative a une pente positive, elle correspond a la température de fin de transfor-
mation de la ferrite en austénite et au début de la phase de dilatation de I'austénite et du
graphite

fart (T3c) : second changement pendant le refroidissement avec passage d’une pente
négative a une pente positive correspondant a la transformation eutectoide de ’austénite
en ferrite + graphite, ferrite 4 perlite ou perlite en fonction de la vitesse de refroidissement.

— T%,q (T2c) : dernier changement lors du refroidissement avec passage d’une pente né-
gative & une pente positive correspondant a la température de fin de la transformation
eutectoide de I'austénite.

A noter que les auteurs considérent également la température T4c qui peut aussi étre
associée au début de la transformation de l'austénite en ferrite. Toutefois, cette température
n’est pas toujours détectable sur les courbes de dilatometrie.
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Figure 2.19 — Courbe type de dilatométrie d’une fonte GS [Quintero, 1983]
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Parametres expérimentaux et traitement des données

Les essais ont été effectués avec un dilatometre NETZCH DIL 402. Le dispositif expéri-
mental est illustré a la figure 2.20. Les dimensions des échantillons sont 5x5x20mm. A noter
que les essais sont réalisés sous argon pour éviter I'oxydation des échantillons. Les vitesses de
chauffe/refroidissement utilisées sont les suivantes :

— Au chauffage : 1°C/min
— Au refroidissement : 0.5°C/min

Pour obtenir le coefficient de dilatation linéaire, noté a(T), de la fonte testée, il faut consi-
dérer la déformation du dispositif expérimental, qui est en alumine, en plus de la déformation
du matériau testé. Il est possible via le logiciel de ’appareil de directement ajouter la déforma-
tion du support en alumine a celle mesuré sur notre échantillon. De cette fagon, en calculant
le coefficient directeur de la courbe sur la plage de températures qui nous intéresse (ici de 100
a 700°C) et en le divisant par la longueur initiale de I’échantillon, on obtient le coefficient de
dilatation de la fonte.

Pour obtenir les températures de début et fin de transformation eutectoide au chauffage et
au refroidissement, la méthode Savitzky-Golay a été utilisée afin de tracer la dérivée qui nous
permettra d’obtenir les températures caractéristiques (voir figure 2.21). La température TG
correspond a une variation de pente positive facilement détectable sur la courbe dérivée tout

comme les températures T, , 1o 0> Totart> Lonq POUr lesquelles la valeur de la dérivée premiere

s’annule.

—— Support en silice

Canne en silice

Thermocouple

Echantillon

Figure 2.20 — Dilatomeétre — dispositif expérimental
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Figure 2.21 — Méthode utilisée pour la détermination des températures caractéristiques (TG, TS prt
T Tetare: Tona )

2.2.4 Essais Laser Flash Analysis (LFA)

Les essais LFA ont pour objectif d’évaluer I’évolution de la conductivité thermique k(T)
et la capacité calorifique Cp(T) en fonction de la température de la fonte GS de référence mais
aussi du sable pour simuler ensuite le refroidissement et les courbes d’analyse thermique en
différents points dans les Y-blocks. Ces essais seront effectués sur deux échantillons de fonte GS
de référence SiMoCrNi et deux échantillons de sable ALPHASET.

Description du principe des essais LFA

La figure 2.22 présente le schéma du dispositif expérimental. Le principe de l’essai est
d’envoyer un rayonnement infrarouge au moyen d’un faisceau laser sur la surface d’un échantillon
de faible épaisseur placé dans un four. L’énergie du faisceau augmente la température de la
surface de I’échantillon testé et la chaleur diffuse alors en volume dans celui-ci en direction de
la surface opposée. L’arrivée d’un flux de chaleur sur cette surface opposée induit une élévation
de sa température AT par rapport a la température de consigne T du four.

Pendant ces essais, ’élévation de la température AT(t) de la surface opposée est enregistrée
en fonction du temps comme illustré dans la figure 2.23. La courbe d’élévation de température
AT(t) peut étre modélisée par I’équation 2.3 :

0 nm2a
ATx = A?}ix =1+ 2;(—1)" eXP(—(cp(T)t)) (23)

Avec AT laugmentation de température, A Tmazx [’élévation de température maximale atteinte,
a(T) la diffusivité thermique a la température T imposée par le four, t le temps et d ’épaisseur
de ’échantillon.
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En appliquant I’équation précédente au temps moitié, tg 5 la valeur de temps a la mi-hauteur
du signal, il vient ’équation 2.4 :
AT d?

= . == 1 — .4
AT =05 all) =0,1388 5 — (2.4)

Avec AT Paugmentation de température, AT 4, élévation de température mazximale atteinte,
a(T) la diffusivité thermique d la température T imposée par le four, tg 5 le temps moitié et d
I’épaisseur de I’échantillon.

Ainsi, 'équation 2.4 permet d’évaluer la diffusivité thermique a(T) a la température T, la
consigne du four, d’un échantillon d’épaisseur connue d en mesurant le temps moitié tg5 obtenu
a cette température

La capacité calorifique de ’échantillon est obtenue en réitérant 1’essai LFA dans les mémes
conditions expérimentales mais avec cette fois un échantillon de référence. En connaissance des
valeurs des propriétés de ’échantillon de référence, on peut alors déduire la capacité calorifique
de I’échantillon a caractériser en utilisant la formule suivante 2.5 :

Ref. Sample Sample Ref. Ref. 2,Sample
C’S&mple(T) — ATOO * Q P * 14 P * P *d doriﬁce * CRef. (T) (2 5)
p ATgoample QRef. VRef. pSample % dSample dz;ll{ﬁecfe p

Avec C,5%mPe(T) et C, B (T) les capacités calorifiques de I’échantillon et de la référence mesu-
rées a la température T imposée, ATso B et AToo (59mPle) Jeg élévations de températures mazi-
males de la référence et de 1’échantillon par rapport & cette température, Q¢ et Q5¥mple [es
chaleurs émises sur ’échantillon et la référence (toutes deux obtenues en procédant a l’intégrale
du signal pulsé par le laser), Vel et VSumple Jos yolumes de 1’échantillon et de la référence, p™ef
et p39mPle les masses volumiques de la référence et de 'échantillon, df¢f et d*¢™Pl les épaisseurs

(2,Sample)

de la référence et de I’échantillon, dorifice et doriﬁce(g’réf) la surface que frappe le laser

de léchantillon et de la référence.

L’évolution de la masse volumique en fonction de la température est obtenue a 'aide de
I’équation 2.6 : p
0
p(T) = —20 (2.6)
(1+Z5(1))?
Avec p(T) la masse volumique d la température T imposée, py la masse volumique initiale a tem-
pérature ambiante, AL /Lq le coefficient de dilatation thermique de [’échantillon d la température

T.

Enfin, apres avoir déterminé a(T), Cp(T) et p(T), la conductivité thermique k(T) & une
température T peut étre calculée a l'aide de I’équation 2.7 :

K(T) = a(T) * p(T) * Cy(T) (2.7)
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Figure 2.22 — Schéma du dispositif expérimental pour les essais LFA.

0 [
Temperature Signal AT
versus Time
Lat, 0 1

(m-c,)

AR

Laser Pulse
[ ] ] l

Figure 2.23 — Courbe de la température en fonction du temps obtenue avec la méthode LFA.

Conditions d’essais

Pour déterminer les évolutions de la capacité calorifique et la conductivité thermique en
fonction de la température, des mesures ont été effectuées tous les 100°C jusqu’a 1000°C sur
des échantillons de dimensions 5x5x3mm. Les essais ont été effectués sur 3 échantillons de fonte
GS de référence SiMoCrNi et 2 échantillons de sable ALPHASET. Pour chaque température, 3
mesures ont été effectuées. Dans le cas du 3eme échantillon de fonte GS, des mesures supplémen-
taires a des températures intermédiaires entre 700°C et 1000°C ont été réalisées. La valeur de la
masse volumique a température ambiante a été obtenue a l'aide de plusieurs pesées. Les valeurs
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obtenues pour la fonte et le sable ALPHASET sont respectivement de pp™¢ = 6,72kg.cm™
et po®PleAT = 1 69kg.cm™. Dans le cas du sable, la masse volumique a été considérée comme
constante en fonction de la température. A noter qu’en réalité, la mise en chauffe conduit a une
évaporation de la résine (appelée communément la perte au feu du sable). Toutefois, le main-
tien & 900°C pendant 45min d’échantillon de sable ALPHASET conduit & une perte de masse
inférieure a seulement 1% (source : PTP INDUSTRY). Pour la fonte, en combinant les résultats
issus des pesées et ceux issus des essais de dilatomeétrie, il a été possible de calculer la masse
volumique en fonction de la température, de 0 a 1000°C, a 'aide de I’équation 2.6.

2.2.5 Simulations

Une fois les courbes expérimentales d’analyse thermique traitées, les résultats seront confron-
tés a ceux obtenus par simulation avec le logiciel Novaflow&Solid. Ce logiciel de simulation de
remplissage et de solidification utilisé par PTP INDUSTRY permet en particulier de vérifier que
le remplissage soit uniforme mais aussi qu’il n’y ait pas de défauts (porosités, retassures) au sein
des pieces dus au retrait de solidification de la fonte. Les simulations permettent de plus d’obte-
nir les temps de remplissage, de solidification, les températures et les courbes de refroidissement
en chaque point d’une piece.

Systéme d’équations finales résolus par NF&S [Kumruoglu et Ozer, 2008]

Le systéme d’équations résolu par méthode des volumes finis par le logiciel Novaflow&Solid
est composé de :

— La loi de conservation des volumes (équations 2.8a et 2.8b) est telle que :

L(r,t) + S(r,t) + P(r,t) =1 (2.8a)
OL(r,t) ~0S(r,t) OP(r,t)
ot + ot + o 0 (2.8b)

Avec L(r,t) la fraction volumique de liquide, S(r,t) la fraction volumique solide, P(r,t) la
fraction volumique de vide, 1 la coordonnée spatiale, t le temps, pr,(T) la masse volumique
de la phase liquide et pg(T) celle de la phase solide.

— La loi de conservation de la masse totale de métal (équation 2.9) s’écrit :

= ps(T) x5 =0 (2.9)

De méme, la loi de conservation de la masse des éléments chimiques constituant le métal
(équation 2.10) s’exprime :

OCH(T) x pr(T) * L
ot

05

(T T) % — =
+%(MMU*&

0 (2.10)

Avec i=1, 2, ..., n; n étant le nombre total d’espéces chimiques.
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— La loi de transfert de chaleur par conduction avec les sources de chaleur et transfert de

chaleur par convection au sein du métal exprimée telle que 1’équation 2.11 :
S#ps(T)xCH(T) 8;; + Lxpr(T) CPL(T) * (a;; +VVT)—qx*ps(T)* %f =div(k(T)VT)
(2.11)
Avec Cé (T), CpS(T) qui sont respectivement la capacité calorifique du liquide et celle
du solide en fonction de la température, q la chaleur latente de cristallisation, k(T) la
conductivité thermique en fonction de la température et V la vitesse de percolation du
liquide.
La vitesse de percolation du liquide est proportionnelle au gradient de pression et a la
pénétrabilité du métal. Elle est définie telle qu’exprimée dans I’équation 2.12 :

V = —P(S)Vp (2.12)

Avec P(S) la pénétrabilité du liquide et p la pression. La pénétrabilité du liquide est fonction
de la fraction de phase solide (égale a 0 lorsque la fraction solide dépasse une valeur critique
entrée par lutilisateur appelée "Critical Liquid Fraction" : CLF)

— La loi de transfert de chaleur par conduction au sein du moule (équation 2.13) :

pu (T) * CM(T) « g‘: = div(ka (T)VT) (2.13)

Avec ppr(T) la masse volumique du moule, CI])V[ (T) sa capacité calorifique et kyr(T) sa
conductivité thermique.

Ce sont ces équations qui forment le systéme d’équations résolu par Novaflow& Solid

pour obtenir les valeurs de L(r,t), S(r,t), P(r,t) et T(r,t).

Bilan des sources de chaleur pendant la solidification et le refroidissement

Lors de la solidification et du refroidissement du métal, plusieurs sources de chaleur sont

considérées :

— La chaleur stockée dans le liquide Qg (en J) entre la température initiale Ty de coulée et

la température du solidus Tg (équation 2.14) :
Qo = mx CH(T) = (Ty — Ty) (2.14)

Avec m la masse du métal, C’,pL (T) la capacité calorifique du liquide, Ty la température de
coulée (température initiale) et Ts la température du solidus.

— La chaleur latente Qp (en J) due a la transformation du liquide en phase solide primaire

entre la température du liquidus Ty, et la température du solidus Tg (équation 2.15) :

Q1 =m1 *Qs (2.15)

Avec m1 la masse de phase solide primaire qui s’est solidifiée et Qg la chaleur latente
massique de cristallisation de la phase solide primaire.
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— La chaleur latente Q2 (en J) due a la transformation de la solidification eutectique du
liquide (équation 2.16) :
QQ = Meyt * Qeut (216)

Avec Myt la masse de constituant eutectique formé et Qeur la chaleur latente massique de
cristallisation du constituant eutectique.

— La chaleur stockée Q3 (en J) dans le solide entre la température du solidus TS de coulée
et la température ambiante Ta (équation 2.17) :

Qs =mx*Cy(T) * (Ts — Ty) (2.17)

Avec m la masse du métal, Cg (T) la capacité calorifique du solide, Ts la température du
solidus et Ty, la température de l’air ambiant.

A noter que le logiciel ne prend pas en compte la chaleur générée au moment de la transformation
eutectoide. Il est toutefois possible d’incorporer des bases de données expérimentales ou issues
d’autres logiciel afin d’en faire état.

La solidification et le refroidissement du métal sont conditionnées par l'extraction des
quantités de chaleur de ces différentes sources par conduction a travers le moule et par convection
et radiation au contact de l'air. Dans les moules fabriqués pour cette these, le contact avec l’air
se fait au niveau des évents et de la descente de coulée dont les surfaces sont de taille réduite
par rapport & la surface de contact entre le métal et le moule. L’extraction par convection et
par radiation sera négligée; seule la chaleur extraite par conduction a travers le moule sera
ainsi considérée. Le flux de chaleur & l'interface moule/métal, J;, peut s’exprimer & l'aide de
I’équation 2.18 :

_ A*kM*(Tm—TOM)

Ji = (2.18)

dHeat Layer (t)
Avec A la surface d’échange moule/métal, T, la température du métal, Topr la température
initiale du moule et dpeqt Layer(t) U'épaisseur de moule chauffée en fonction du temps t.

Si I’épaisseur de la zone du moule chauffée est inférieure a I’épaisseur du moule (ce qui est
le cas dans cette étude), on peut exprimer I’épaisseur de moule chauffé en fonction du temps et
de la diffusivité thermique du moule & 'aide de I’équation 2.19 [NOVACAST®), 2020] :

| ky oxt
dHoat Laycr(t) = 2% p]\;\iqj)w =2x% apr xt (219)

Avec aps la diffusivité thermique du moule.

Enfin, pour connaitre 'influence des différents parametres sur le temps de solidification,
ts, on peut faire 'approximation reportée a 1’équation 2.20 [NOVACAST®), 2020] :

_ Qo+ Q1+ @

t
s 7

(2.20)
Il apparait donc que :
— Si Cp, km et py du sable augmente, le temps de solidification diminue,

— Si Cp, Qeut ou Qg du métal augmente, le temps de solidification augmente.
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Parameétres d’entrée et démarche utilisés

Il existe un treés grand nombre de parameétres d’entrées intrinséques et extrinseques dans le

logiciel Novaflow&Solid, dont les plus importants sont :

— Pour les parametres intrinseques :

Conductivité thermique du métal, k(T), et du moule, kp;(T), en fonction de la tem-
pérature

Capacité calorifique du métal en fonction de la température, Cp,(T)

masse volumique du métal en fonction de la température p(T)

Fraction liquide, L(r,t), en fonction de la température

Température du liquidus 7T,

Température eutectique stable T,

Chaleur latente de formation de phase primaire Qg

Chaleur latente de formation de 'eutectique Qeut

Composition chimique du métal

Fractions liquide critiques? (valeurs par défaut CLFup =70% / CLFdown=30%)

Viscosité du métal en fonction de la température; elle est considérée constante au
sein de la phase solide.

— Pour les parametres extrinseques :

La température de coulée Ty = 1400°C

La température du moule Ty=20"C

La température de 'air ambiant Tga;,=20°C
Le diametre du jet de coulée d

La taille du maillage utilisé pour les simulations. Cette valeur est choisie de sorte a
dénombrer au moins 100 000 mailles pour tout le volume formé par la fonte selon la
préconisation de la documentation de Novaflow&Solid. A noter que le maillage est
régulier au sein de I’espace et évolutif.

L’épaisseur de couche réfractaire appliquée sur le moule e fixée & 0,2 mm pour notre
procédé.

Dimensions du moule

Novaflow&Solid proposent des valeurs pour les propriétés thermophysiques d’un large panel

d’alliages métalliques et de sables de fonderie. De plus, il est possible de paramétrer soi-méme

ces propriétés thermophysiques intrinseques. Nous utiliserons dans ce travail deux manieres de

paramétrer les propriétés thermophysiques intrinseques de l’alliage métallique dans le logiciel

Novaflow&Solid en utilisant le module de calculs « by-phases » ou le module « by mushy-zone

».

2. Fraction de liquide critique : CLFup est la fraction liquide a partir de laquelle le liquide a des difficultés
pour s’écouler et CLFdown la fraction a partir de laquelle il ne peut plus s’écouler d’une partie a I’autre du moule,
ce qui engendre une “poche” de métal liquide qui ne peut plus étre alimentée et va mener a une retassure. Ces
parameétres influent donc sur les porosités observées.
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Avec le module de calculs « by-phases », les propriétés thermophysiques du matériau sont
calculées pour chaque constituant (austénite, liquide, eutectique, cémentite) & partir de la com-
position chimique de 'alliage métallique saisie par 'utilisateur. Le logiciel établit alors un dia-
gramme de phase Fe-C modifié. La base de données des diagrammes de phases et des valeurs des
propriétés thermophysiques de Novaflow&Solid proviennent & la fois de données mesurées par
NOVACAST *® et de données issues de la littérature scientifique. En utilisant ce module, il n’est
pas possible de modifier les températures caractéristiques de l'alliage (température du liquidus,
de l'eutectique bas et du solidus). 11 est tout de méme possible de changer les valeurs de chaleur
latente de formation de 'austénite, la cémentite et le graphite ; les trois prenant par défaut les
valeurs 130kJ.kg™!, 330kJ.kg! et 5900kJ.kg!. La courbe de fraction liquide est déterminée &
I’aide des équations de Scheil modifiées qui font le lien entre la fraction liquide et les teneurs
massiques en éléments des phases liquide et solide. Les teneurs massiques en éléments de ces
deux phases dépendant de la température, cela permet d’obtenir une courbe de fraction liquide
en fonction de la température.

Avec le module de calculs « by mushy-zone “, les valeurs des propriétés thermophysiques
sont obtenues apres avoir saisi la composition chimique et les valeurs des températures carac-
téristiques de solidification issues d’une courbe d’analyse thermique (température du liquidus,
température de leutectique bas, température du solidus) ainsi que les chaleurs latentes mas-
siques de formation de phase primaire Qg et de constituant eutectique Qeyt. Les valeurs par
défaut de Qeyt et Qg sont respectivement de 160 kJ.kg™! et de 240 kJ.kg™!. Il est possible ensuite
de remplacer les valeurs des propriétés (conductivité thermique, capacité calorifique, etc.) par
des valeurs obtenues expérimentalement *. La courbe de fraction liquide est tracée & partir des
données d’analyse thermique indiquées (températures caractéristiques, chaleurs latentes).

A noter que pour le sable Alphaset, il n’y a bien siir pas de module « by-phases » et «
mushy-zone ». Des données sont existantes par défaut au sein du logiciel et il est possible de
modifier ou d’ajouter des valeurs pour les trois propriétés thermophysiques suivantes : masse
volumique, conductivité thermique et capacité calorifique.

La figure 2.24(a) illustre certains parametres extrinseques d’entrée choisis pour nos simu-
lations sachant que le diamétre de jet de coulée est de 25mm et la taille de maille choisie de
3,45mm. Pour ces simulations, des thermocouples virtuels ont été placés dans les Y-blocks de
tailles T et IV comme illustré dans la figure 2.24(b). Pour chaque Y-block, ces thermocouples
virtuels sont placés dans des positions identiques a celles des thermocouples insérés dans les
moules instrumentés (en bas en peau, & mi-hauteur au centre et en haut au quart de la largeur
de la partie utile). Ainsi, il sera possible de confronter les courbes d’analyse thermique simulées
a celles mesurées expérimentalement par les thermocouples pendant les coulées K, L et M de la
fonte GS de référence SiMoCrNi. On comparera notamment les valeurs obtenues pour les temps
de solidification et les vitesses & 900°C avant la transformation eutectoide. Plusieurs simulations

3. Entreprise commercialisant le logiciel Novaflow&Solid.

4. A noter qu’il est possible avec Novaflow&Solid de calibrer la courbe de masse volumique en fonction de
la température en entrant plusieurs parametres dont les pourcentages d’austénite primaire, de graphite formé
aux différentes étapes de la solidification (avant, au début et a la fin de solidification eutectique). Il est possible
d’obtenir ces valeurs directement depuis le systéme d’analyse thermique ATAS (tout comme les valeurs de CLF)
proposé par NOVACAST ou de les entrer manuellement. Cela dit, aucun de ces parameétres n’a été modulé dans
cette étude.
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avec différents paramétrages seront ainsi effectuées :

(1) En premier lieu, des simulations seront effectuées en utilisant le module de calcul « by-
phases » et en conservant les parametres extrinseques proposés par défaut dans Nova-
flow&Solid.

(2) Dans un second temps, une série de simulations sera effectuée en intégrant uniquement les
mesures expérimentales des essais LFA pour le sable. A noter que pour les températures
supérieures a 1000°C, soit on considérera que les propriétés thermophysiques du sable
sont constantes, soit on extrapolera les valeurs mesurées pour les températures dépassant
1000°C.

(3) Enfin, une derniére série de simulations intégrera les mesures expérimentales LFA de la
fonte en plus de celles du sable. Les températures caractéristiques obtenues par analyse
thermique seront aussi intégrées au module « mushy-zone ». Cela permettra de générer
une courbe de masse volumique du métal en fonction de la température et les propriétés
thermophysiques de la fonte pour les températures dépassant 1000°C.

OO T O T PO OO BTN BTN PO I IO POUOY PRI OO NI N
Mesh 9
-
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Figure 2.24 — (a) Paramétres extrinséques d’entrée utilisés pour la simulation. (b) Positionnement des
thermocouples virtuels dans le plan médian de normale L des Y-blocks de tailles I et IV.

2.3 Etude de I'influence des éléments d’alliage Si, Mo, Cr en
lien avec la vitesse de refroidissement

2.3.1 Plan d’expériences

Afin d’étudier I'influence de la composition chimique, le plan d’expériences présenté a la
figure 2.25 a été mis en place. Les fontes issues des coulées Q, T, S, R, pour lesquelles les teneurs
en silicium seront les moins élevées seront nommeées les fontes "BSi" ; les fontes O, U, P, V dont les
teneurs en silicium seront les plus élevées seront nommées les fontes "HSi". Le tableau 2.6 montre
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les compositions chimiques obtenues pour les différentes fontes coulées. A noter que les teneurs
en silicium des fontes issues des coulées QQ et R sont relativement élevées en comparaison avec
celles des autres fontes nommeées "BSi". De maniére similaire, la teneur en silicium de la fonte
issue de la coulée O est relativement faible en comparaison avec celles des autres fontes nommeées
"HSi". La teneur en chrome de la fonte issue de la coulée V est plus élevée en comparaison avec
celles des autres fontes contenant du chrome. La teneur en molybdeéne, lorsqu’elle est élevée, est
relativement stable. Il convient aussi de mentionner que la teneur en carbone est plus faible au
sein de la fonte SiMo BSi, qui par conséquent est une fonte légerement hypoeutectique.

Si BAS Si HAUT
Mo BAS Mo HAUT Mo BAS Mo HAUT

Cr BAS Cr HAUT Cr BAS Cr HAUT Cr BAS Cr HAUT Cr BAS Cr HAUT

Q i S R (o} U P V

Figure 2.25 — Plan d’expériences retenu et compositions chimiques visées.

COULEE | NUANCE | %C | %Si | Céq(%) | %Mn | %Cr | %Mo | %Mg
Q SSFDI BSi | 2,99 | 4,35 | 4,44 0,13 | 0,025 | 0,029 | 0,046
T SiCr BSi | 3,04 | 4,04 | 4,39 0,13 | 0,662 | 0,021 | 0,041
S SiMo BSi | 2,62 | 408 | 3,98 0,14 | 0,026 | 0,611 | 0,038
R SiMoCr BSi | 2,04 | 426 | 4,36 0,14 | 0,659 | 0,578 | 0,034
o SSFDI HSi | 3,07 | 4,62 | 4,61 0,15 | 0,062 | 0,041 | 0,045
U SiCr HSi | 3,04 | 4,79 | 4,64 0,12 | 0,685 | 0,019 | 0,04
P SiMo HSi | 2,92 | 438 4,52 0,11 | 0,033 | 0,573 | 0,047
Y SiMoCr HSi | 3,06 | 4,86 | 4,68 0,13 | 0,869 | 0,585 | 0,046

Tableau 2.6 — Compositions chimiques obtenues pour les différentes fontes

2.3.2 Effets sur les propriétés mécaniques

De la méme maniere que pour les coulées J a L, quatre Y-blocks de quatre tailles différentes
ont été élaborés pour chacune des fontes O a V. A Dexception de celles prélevées au sein des
Y-blocks de taille I, les éprouvettes des essais mécaniques ou de dilatometrie sont prélevées de
la méme manieére que pour les coulées J, K et L. Pour les Y-blocks de taille I, une éprouvette
de traction est prélevée en bas (a la place de I’éprouvette de résilience initialement prélevée en
bas des coulées J, K et L), une éprouvette de résilience et une éprouvette de dilatometrie sont
prélevées en haut. L’usinage des éprouvettes et les essais mécaniques de traction et de résilience
ont été de nouveau sous-traités a ’entreprise AUEM et effectués selon la norme NF EN ISO
1563. Les essais de dureté ont été effectués au LaMcube de la méme maniere que pour les coulées
J, K et L.
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Pour analyser 'effet de la composition chimique et de la vitesse de refroidissement sur les
propriétés mécaniques, il a été établi un plan d’expériences avec 4 facteurs : 3 a 2 niveaux (%5Si,
%Mo, %Cr) et un a 4 niveaux (taille de Y-block). Ce plan d’expérience sera analysé a l'aide du
logiciel MINITAB. Les moyennes des résistances mécaniques, de dureté et d’allongement a la
rupture seront ainsi calculées puis tracées afin d’apprécier visuellement les effets des différents
facteurs. Pour chaque facteur plusieurs ANOVA seront réalisées selon la méme méthode que
pour les coulées D, J, K et L afin de confirmer la significativité statistique ou non de leurs effets.
Les p-valeurs des différents tests statistiques seront aussi estimées.

2.3.3 Effets sur la microstructure

Les positions des micrographies sont les mémes que pour les coulées J, K et L pour les
tailles II, III et IV de Y-block (voir figures 2.9 & 2.11). Les chutes issues de chaque Y-block
de taille I different des coulées J, K et L, étant donné qu’on préleve cette fois une éprouvette
de traction, mais les surfaces ou sont observées les micrographies sont similaires. La figure 2.26
présente les positions des surfaces de micrographies au sein des Y-block de taille I des coulées O
a V. Les micrographies et 'analyse des microstructures ont été effectuées au microscope optique
de la méme fagon que pour les coulées J, K et L. Les effets des différents éléments d’alliage et
de la vitesse de refroidissement sur les proportions des constituants et les caractéristiques du
graphite ont été mis en évidence en s’appuyant sur des analyses statistiques (ANOVA).

Il a été effectué en plus des observations et des analyses chimiques a I’aide d’un microscope
électronique a balayage (MEB) couplé a une sonde EDS. Ces observations et analyses permettent
d’identifier les carbures en présence et d’apprécier les phénomenes de ségrégation des éléments
d’addition au sein de la ferrite et de la perlite. Le microscope électronique a balayage utilisé
était le S-3600N de la marque HITACHI.
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Figure 2.26 — Surfaces analysées pour les Y-block de taille I des coulées O a V

2.3.4 Influence des éléments d’alliage sur les températures de
transformation eutectoide

Les essais de dilatometrie ont été effectués dans les mémes conditions que celles des coulées
J, K et L a 'exception du fait que les éprouvettes de dilatometrie étaient légérement moins
longues. Les dimensions des éprouvettes des coulées O a V étaient de 5x5x15mm. La méthode
de détermination des températures TG, T+ » 15,00 Tatart> Tonq €tait aussi la méme que celle
employée pour les coulées J, K et L.

2.3.5 Effet du temps de solidification, de la vitesse de refroidissement et des
éléments d’alliage - Régression

A Tl’aide des résultats de simulation obtenus, il sera possible de connaitre les temps de soli-
dification et les vitesses de refroidissement en fin de solidification mesurés au centre des différents
sites de micrographies. Ainsi il sera possible de décrire les caractéristiques du graphite en fonc-
tion du temps de solidification et de la vitesse instantanée. Il sera possible de mettre en parallele
les résultats des chapitres 3 et 4. Plusieurs modeéles permettant de décrire les caractéristiques
du graphite en fonction du temps de solidification seront ainsi proposés a ’aide de régression
linéaire, de type puissance ou de type sigmoide.

Il sera effectué de plus plusieurs régressions multiples a ’aide du logiciel MINITAB pour
confirmer les effets des éléments d’alliage observés lors de I'analyse statistique.
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2.4 Bilan

L’analyse de la variabilité des propriétés mécaniques et des caractéristiques microstructu-
rales effectuée sur la fonte de référence SiMoCrNi au chapitre 3 permettra de valider les méthodes
de caractérisation microstructurale et mécanique employées. De plus, cela permettra d’étudier la
variabilité existante au sein d’une méme coulée (coulée D) ou entre différentes coulées (coulées
J, K et L). En rappel, les travaux de Grenier et Labrecque [2011], évoqués au chapitre 1, ont mis
en évidence que la densité de nodules variait fortement entre le bord et le centre d’éprouvettes
de forte épaisseur. Le choix des positions de prélevement des éprouvettes permettra d’étudier
la variabilité des caractéristiques microstructurales et des propriétés mécaniques au sein d’'un
méme Y-block. Les différentes tailles de Y-blocks de plus permettront une premiere analyse de
I'effet de la vitesse de refroidissement sur les propriétés mécaniques et microstructurales de la
fonte de référence SiMoCrNi.

Les transformations de phases se produisant pendant la solidification et le refroidissement
de la fonte de référence SiMoCrNi seront étudiées au chapitre 4. A ’aide des techniques expéri-
mentales d’analyse thermique et de dilatometrie, les températures caractéristiques de solidifica-
tion (TL, TEU, Tmin, Tmax, TS) et de transformation eutectoide (Tstart, Tiranss Lend, LGy Toart
s TS as Taare> Thng ) seront ainsi mesurées. Les températures caractéristiques de solidification
et de transformation eutectoide mesurées pourront ainsi étre comparées aux températures des
diagrammes stable (TE GREY, T,°, T,) et métastable (TE WHITE, T,°, T}); températures
présentées au chapitre 1 [Gerval et Lacaze, 2000; Stan et al., 2018a]. L’analyse thermique per-
mettra de plus de confronter les mesures expérimentales aux résultats de simulation du logiciel
Novaflow&Solid. L’intégration des températures issues de I’analyse thermique et des mesures de

conductivité thermique issues des essais LFA permettra d’optimiser la simulation.

Les méthodes statistiques employées dans le chapitre 4 permettront d’étudier I'influence
des éléments d’alliage sur les propriétés mécaniques et les caractéristiques microstructurales en
fonction de la vitesse de refroidissement de fontes GS & haute teneur en silicium dans le chapitre
5. Par ailleurs, les essais de dilatomeétrie permettront de connaitre I'influence des éléments Si,
Mo, Cr sur les températures de transformation eutectoide. Les valeurs obtenues pour le temps
de solidification et la vitesse en fin de solidification aux différents sites de micrographie seront
estimées grace a la simulation optimisée. Cela permettra a l’aide de régressions simple ou multiple
de prédire le pourcentage de perlite, la densité de nodules, la nodularité et le pourcentage de
graphite chunky en fonction de la composition chimique et/ou le temps de solidification.In
fine, il sera possible de faire le lien entre les caractéristiques microstructurales, la vitesse de
refroidissement et certaines des propriétés mécaniques (limite élastique Rpgo et allongement a
la rupture A%).



CHAPITRE
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Les objectifs de ce chapitre sont d’étudier la variabilité des propriétés mécaniques et des
caractéristiques microstructurales : 1) au sein d’un méme moule et a différentes positions au
sein d’un Y-block et 2) entre différentes coulées et différentes tailles de Y-blocks.

Avant d’étudier les effets des éléments d’alliage et de la vitesse de refroidissement, il est
nécessaire d’évaluer l'influence du procédé d’élaboration sur la variabilité des caractéristiques
microstructurales et des propriétés mécaniques d’usage d’une fonte de référence GS de composi-
tion chimique fixée. La fonte choisie est une fonte GS SiMoCrNi a haute teneur en silicium. La
variabilité est étudiée en coulant la fonte liquide au sein d’un méme moule pour fabriquer des
grappes d’Y-blocks soit de tailles identique soit de tailles différentes; selon la méthodologie pré-
sentée au chapitre 2. En d’autres termes, la variabilité est étudiée entre des Y-blocks possédant
soit un module de refroidissement identique soit des modules de refroidissement différents.

La variabilité de la microstructure et des propriétés mécaniques d’usage a été quantifice en
prélevant des échantillons au sein de 10 'Y blocks de taille I d’une méme coulée (coulée D) dans
un premier temps; puis dans un second temps au sein de 4 Y blocks de tailles I a IV de & coulées
différentes (coulées J, K et L). La variabilité a ainsi été évaluée entre les Y-blocks d’un méme
moule, entre différentes coulées et d lintérieur des Y-blocks. Les propriétés mécaniques évaluées
sont la limite d’élasticité Rpy.2, la résistance d la traction Rm, l’allongement a la rupture A%, la
résilience K et la dureté Brinell HB. Les caractéristiques microstructurales évaluées par analyses
d’images sont les pourcentages de constituants (ferrite, perlite et graphite) mais aussi la densité
de nodules, la nodularité, le pourcentage de graphite chunky et le diamétre des nodules.
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3.1 Etude de la variabilité pour la coulée D sur les 10 Y-blocks
de taille 1

3.1.1 Variabilité des propriétés mécaniques

Les résultats des essais mécaniques sont présentés dans la figure 3.1. Le tableau 3.1 présente
les moyennes et écarts-types obtenus pour les propriétés de traction en fonction de la position
du Y-block dans le moule par rapport a la descente de coulée le long du canal d’alimentation.
Les valeurs des moyennes et écarts-types montrent que, si la limite d’élasticité Rpg.e ne dépend
pas ou peu de la zone de prélevement, les valeurs de résistance maximale a la traction Rm et
d’allongement & la rupture A% sont supérieures quand les éprouvettes de traction sont prélevées
en bas de la partie utile des Y blocks ; zone ot les vitesses de refroidissement sont les plus élevées.
Les valeurs d’allongement restent toutefois globalement faibles et traduisent le caractére fragile
de cette fonte de référence; ce que confirment les trés faibles valeurs de résilience. D’un autre
cOté, les valeurs de dureté Brinell HB sont en parallele élevées, et sensiblement équivalentes en
haut comme en bas de la partie utile du Y-block. On notera tout de méme que la moyenne de
dureté est légerement supérieure en haut du Y-block. Excepté pour 'allongement a la rupture
dont la valeur est tres faible pour notre fonte GS de référence tres fragile, il est a noter que les
valeurs d’écart-type relatif a la moyenne (obtenu en divisant les deux quantités et noté ETR
dans la suite de cette these) sont tres faibles pour les trois indicateurs de résistance mécanique
(limite élastique, résistance maximale & la traction et dureté). La méthode d’estimation de ces
trois indicateurs est donc particulierement reproductible.

La figure 3.2 présente les résultats de I'analyse statistique de 'effet de la position sur les
caractéristiques mécaniques : résistance maximale a la traction Rm, limite élastique Rpg.2, allon-
gement & la rupture A% et dureté HB. Aucune analyse n’a été effectuée sur la résilience toujours
égale & 2J. A noter que ce sont des intervalles de confiance ¢ 95% pour la moyenne,
calculés selon les formules reportées a ANNEXE A.3, qui sont représentés sur
cette figure tandis que ce sont les valeurs des écart types qui sont indiquées dans le
tableau 3.1. Il en sera de méme pour le reste des figures et tableauxr de ce chapitre
résultants des différentes analyses de la variance (ANOVA). Cette figure 3.2 montre
que les intervalles de confiance associés aux valeurs moyennes de la résistance mécanique pour les
positions basses et hautes ne se recouvrent pas. Ceci confirme qu’il y a bien un effet statistique-
ment significatif de la position selon la hauteur dans les Y-blocks sur la résistance mécanique;
effet traduit également par une p-valeur de 0.001 largement inférieure & 5%. Les analyses statis-
tiques confirment également un effet statistiquement significatif de la position selon la hauteur
dans les Y-blocks sur I'allongement a la rupture et la dureté; effets traduits par des p-valeurs
de 0.006 et 0.023 respectivement. Par contre, elles montrent qu’il n’y pas d’effet de la position
sur la limite élastique mais cette conclusion doit étre prise avec précaution dans la mesure ou la
p-valeur de 0.058 est légérement supérieure a 5% ; valeur qui correspond au risque de se tromper
dans la conclusion émise.



82

CHAPITRE 3. ANALYSE DE LA VARIABILITE DU PROCEDE ET DES
CARACTERISTIQUES D’'UNE FONTE DE REFERENCE

Rm=771MPa
Rpo;=623MPa
A%=2,4%

Rm=752MPa
Rp,.2=624MPa
A%=2,0%

Rm=764MPa
Rpo.,=626MPa

Rm=790MPa
Rp;.2=618MPa

i

Rm=747MPa
Rp,.2=629MPa
A%=2,3%

Rm=800MPa
Rp,,=614MPa
A%=5,4%

Rm=804MPa
Rp;..=621MPa
A%=5,4%

A%=2,0%

Rm=761MPa
Rp;.,=624MPa
A%=3,1%

Rm=801MPa
Rpg.2=621MPa
A%=4,6%

TRACTION

TRACTION

HAUT

Figure 3.1 — Résultats obtenus pour les

810

e

OF

ANOVA classique
p-valeur<0.001

ANOVA classique

p-valeur=0.058

Rm=750MPa
Rp,.,=619MPa
A%=1,7%

essais mécaniques de la coulée D

627,5
800 =
F 790 g 6250
= 780 c 6225
c &
g m ~ 620,0
E 760 2
750 e 6175
740 615,0
BAS HAUT BAS HAUT
Position Position
ANOVA classique ANOVA classique
p-valeur=0.006 p-valeur=0.023
6 295
5
& 290
4 z
R w 285
< 3 °
=
280
1 275
BAS HAUT BAS HAUT

Position

Position Y-block

Figure 3.2 — Effet de la hauteur sur les propriétés mécaniques usuelles des 10 Y-blocks de la coulée D

Rpo.2(MPa) | Rm (MPa) | A (%) | K (J) | Dureté (HB)
Position haute 624+4 75548 2,240,5 2 28945
Position basse 61944 793+14 4,4+1,2 2 280+8

Tableau 3.1 — Propriétés mécaniques usuelles des 10 Y-blocks de la coulée D
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3.1.2 Variabilité des caractéristiques microstructurales

Proportions des différents constituants

L’effet de la position du Y block le long du canal d’alimentation sur les proportions
moyennes des différents constituants (ferrite, graphite et perlite) et les intervalles de confiance
a été étudiée dans un premier temps en considérant l’ensemble des micrographies prises dans
le volume des Y blocks. Comme il a été observé précédemment des valeurs d’allongement a la
rupture et de résistance a la traction différentes selon le lieu de prélevement des éprouvettes de
traction, 'effet de la position dans le volume de ces dernieres sur les proportions des constituants
a également été évalué dans un second temps en considérant I’ensemble des Y blocks.

La figure 3.3 présente des exemples de micrographies avant et apres attaque au NITAL
obtenues dans des plans H MOYEN (plans & mi-hauteur de normale H) pour différents Y-blocks
de la coulée D positionnés proche de la descente de coulée D2, au centre D6 et au bout du canal
d’alimentation D10. Il est possible de constater visuellement qu’avant attaque la microstructure
du Y-block D2 semble contenir plus de nodules que celle du Y-block D10. Par contre, il est plus
difficile de différencier les microstructures observées apres attaque entre les différents Y-blocks.

Début du canal d’alimentation « bout » du canal
(proche descente) d‘alimentation

Figure 3.3 — Résultats obtenus pour les essais mécaniques de la coulée D

Il est possible de constater sur la figure 3.4 que, quel que soit le constituant, les moyennes
sont semblables et les intervalles de confiance se recouvrent pour chaque paire d’Y-blocks sy-
métriquement de chaque c6té du canal d’alimentation; ce que confirment les p-valeurs com-
prises entre 0.088 et 0.932 toutes supérieures & 5%. Ainsi, les microstructures peuvent donc étre
considérées comme semblables pour deux Y blocks situés symétriquement par rapport au canal
d’alimentation.

Le pourcentage moyen de ferrite est identique quelle que soit la position du Y-block le long
du canal d’alimentation comme le montre la figure 3.4 et le confirme la p-valeur de 0.462 supé-
rieure & 5%. De méme, 1'analyse statistique a permis de déceler des différences de pourcentage
moyen de graphite comme le montre cette figure et le confirme la p-valeur inférieure a 0.001. En
effet, les pourcentages moyens de graphite des deux Y-blocks D1 et D2 situés au début du canal
d’alimentation sont supérieurs a ceux des autres Y blocks du reste de la grappe. Il est a noter
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que, pour les Y blocks D3 a D10, les intervalles de confiance se recouvrent; ce que confirme
la p-valeur de 0.128 qui permet de conclure que le pourcentage moyen de graphite peut étre
considéré comme identique dans ces 8 Y blocks. On peut donc conclure que, en accord avec les
observations micrographiques, il y a bien une différence du pourcentage moyen de graphite selon
que le Y block est en début du canal d’alimentation proche de la descente de coulée ou plus
éloigné de celle-ci.

Pour ce qui est du pourcentage moyen de perlite, les intervalles de confiance obtenus pour
les Y-blocks situés proche de la descente ne semblent pas recouvrir ceux des Y-blocks les plus
éloignés. La p-valeur de 0.024, inférieure a 5% confirme ce résultat. Ainsi, il est possible de
constater sur la figure que les pourcentages moyens de perlite des deux Y blocks D1 et D2 sont
inférieurs a ceux des autres Y-blocks D3 a D10. Pour ces derniers, les intervalles de confiance se
recouvrent et la p-valeur de 0.679 associée permet alors de conclure que le pourcentage moyen de
perlite peut étre considéré comme identique dans ces 8 Y blocks. De plus, ’analyse statistique
effectuée en regroupant les mesures effectuées sur les Y blocks D1 et D2 d’une part et les Y
blocs D3 a D10 d’autre part conduit & une p-valeur 0.001 trés inférieure & 5% permettant de
conclure qu’il existe bien une différence du pourcentage moyen de perlite selon que le Y block est
en début du canal d’alimentation proche de la descente de coulée ou plus éloigné. Par ailleurs,
le pourcentage de perlite est obtenu par calcul a partir des valeurs de pourcentages mesurés
de ferrite et de graphite. Il semble donc logique d’observer des variations sur les pourcentages
moyens inversement similaires a celles observées sur le pourcentage moyen de graphite dans la
mesure ou le pourcentage moyen de ferrite ne dépend pas de la position du Y block le long du
canal d’alimentation.

En résumé, on n’observe pas de différence du pourcentage moyen de ferrite selon la posi-
tion du Y-block le long du canal d’alimentation. Ce pourcentage de ferrite est de 66+5%. Par
contre, des différences statistiquement significatives sont notées pour les pourcentages moyens
de graphite et de perlite. En effet, il semble que les deux Y-blocks situés proches de la descente
different du reste de la grappe. La différence entre les pourcentages moyens de graphite et de
perlite n’est pas négligeable. Pour le pourcentage de graphite, on obtient 18+4% en regroupant
les Y-blocks D1 et D2 et 14+2% en regroupant le reste ; la différence relative entre les moyennes
(notée DRM dans la suite de cette theése) des deux groupes est de (18-14) /14 *100 = 29%. Le
pourcentage de perlite passe quant & lui de 17+5% pour les Y-blocks D1 et D2 & 20+4% pour
le reste de la grappe; la différence relative entre les moyennes des deux groupes est de (20-17) /
17 *100 = 18%. Ces résultats statistiques sont en accord avec les observations micrographiques
pour la ferrite et le graphite mais restent plus difficiles a appréhender pour la perlite.

Meéme si les analyses révelent 'existence de différences statistiquement significatives sur
I’estimation des moyennes des pourcentages pour le graphite et la perlite entre les Y blocks D1
+ D2 et les autres Y-blocks de la grappe, le tableau 3.2 qui résume I’ensemble des résultats
permet de constater que, quel que soit le constituant, le fait toutefois de regrouper ’ensemble
des Y-blocks n’impacte que peu les moyennes et les valeurs d’écart-type relatif a la moyenne
(ETR). Ces valeurs d’ETR sont respectivement de I'ordre de 8%, 20% et 26% pour I’estimation
des pourcentages de ferrite, de graphite et de perlite. La méthode d’estimation du pourcen-
tage élevé de ferrite est donc reproductible et celles des pourcentages moindres de
graphite et perlite sont manifestement entachées de plus de variabilité.
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Figure 3.4 — Effet de la position du Y-block le long du canal d’alimentation de la coulée D sur les
pourcentages des différents constituants

Position | Ferrite (%) | ETR (%) | Graphite (%) | ETR (%) | Perlite (%) | ETR (%)
D1 + D2 65+4 6,2 18+4 22 17+5 29
D3 a D10 6615 7,6 1442 14 20+4 20
D1 a D10 66£5 7,6 1543 20 1945 26

Tableau 3.2 — Effet de la position du Y-block le long du canal d’alimentation de la coulée D sur les
pourcentages de constituants estimés a partir de ’ensemble des micrographies des 10 Y-blocks.

Apres avoir étudié I'influence de la position d'un Y block le long du canal d’alimentation
sur la moyenne et les intervalles de confiance des pourcentages de constituants, il est nécessaire
de s’intéresser a la variabilité dans le volume d’un méme Y-block. La figure 3.5 présente les
micrographies avant et apres attaque au NITAL aux différentes positions & 'intérieur d’'un Y-
block. I1 est possible de constater sur les micrographies avant attaque que les nodules sont moins
nombreux et légérement plus gros en haut des Y-blocks. Par contre, il est une fois de plus difficile

de distinguer des différences de microstructures sur les micrographies aprées attaque.

Sachant que des différences ont été observées entre les propriétés mécaniques de traction
entre le bas et le haut des Y blocks, 'effet de 'influence de la position a 'intérieur d’un Y-block a
été analysée statistiquement en considérant deux groupes de Y-blocks : un premier groupe (D1,
D4, D5, D8, D9) et un deuxiéme groupe (D2, D3, D6, D7, D10) dans lesquels les éprouvettes
de traction ont respectivement été prélevées en bas et en haut des Y-blocks. Les figures 3.6
et 3.7 présentent les moyennes et intervalles de confiance pour les proportions des différents
constituants aux différentes positions des deux groupes d’Y-blocks. Les valeurs des moyennes,
écart types et ETR des pourcentages des constituants des différentes positions sont reportées
dans le tableau 3.3.

La figure 3.6 montre que, quel que soit le constituant, le pourcentage moyen ne dépend
pas de la position dans le volume des Y-blocks du premier groupe; ce que confirme les trois
p-valeurs supérieures a 5% précisées sur les graphiques et associées a des intervalles de confiance
qui se recouvrent. Les pourcentages de ferrite, graphite et perlite sont respectivement de 664+4%,
1542% et 20+£5%. A contrario, la figure 3
tage moyen dépend de la position a l'intérieur des Y-blocks du second groupe; ce que confirme
les trois p-valeurs inférieures & 5% précisées sur les graphiques et associées a des intervalles

7 montre que, quel que soit le constituant, le pourcen-
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de confiance qui ne se recouvrent pas tous. Il est possible de constater sur cette figure que la
différence de moyennes provient de la position H BAS pour la ferrite et pour la perlite ; les trois
autres positions possédant des moyennes égales comme le confirme les p-valeurs de 0.078 et 0.258
respectivement pour la ferrite et la perlite. Pour ces trois dernieres positions, le pourcentage de
ferrite est de 64+4% et celui de la perlite de 20+5%. Pour le graphite, les moyennes des positions
L0 HAUT et LX HAUT sont égales (p-valeur de 0.788) et le pourcentage de graphite associé est
de 184+4%. De méme, les moyennes des positions H BAS et H MOYEN sont égales (p-valeur de
0.097) et le pourcentage de graphite associé est de 13+1%. Toutefois, il est clair que ces deux
groupes de positions sont différents entre eux comme le confirme la p-valeur inférieure a 0.001.

Cependant, méme s’il existe des différences statistiquement significatives entre ces mesures
locales, les ETR sont semblables et les différences relatives entre moyennes, DRM, restent faibles.
Ceci peut étre noté en regroupant toutes les positions basses (H BAS, L0 BAS, LX BAS) et toutes
les positions hautes (H HAUT, LO HAUT, LX HAUT). En comparant les estimations faites sur
I'ensemble des positions a celles en positions basses des 10 Y-blocks (D1 a D10), les DRM sont
respectivement de 1%, 0% et 5% pour la ferrite, le graphite et la perlite. En comparant cette
fois-ci aux estimations faites sur les positions hautes, les DRM sont respectivement de 2%, 13%
et 0% pour la ferrite, le graphite et la perlite. Alors qu’ils ont été estimés & partir de positions
différentes, excepté pour la position H MOYEN qui est commune, les pourcentages moyens de
ferrite et de perlite sont ainsi tres proches pour les Y-blocks du premier groupe et du deuxieme
groupe ; excepté peut-étre pour la position H BAS qui correspond a des plans en peau de piéce.
Pour cette position associée a une vitesse de refroidissement tres rapide, le pourcentage moyen
de ferrite est plus important que pour les autres positions et celui de la perlite plus faible.

Concernant la position H MOYEN commune, la figure 3.8 montre que, quel que soit le
constituant, les pourcentages moyens sont égaux pour les deux groupes de Y-blocks comme
le confirment les p-valeurs précisées sur les graphiques supérieures & 5%. Les pourcentages de
ferrite, graphite et perlite estimés en ne considérant que les micrographies effectuées a la position
H MOYEN sont respectivement de 664+4%, 14+2% et 204+5% avec des valeurs d’écart-type
relatif & la moyenne (ETR) respectivement de 6%, 14% et 25%. Comme le montre les résultats
reportés dans le tableau 3.3, il est possible de constater que, quel que soit le constituant, les
valeurs des moyennes, des écarts-types et des écarts-types relatifs aux moyennes (ETR) sont
trés proches que l'estimation soit faite a partir de I’ensemble des micrographies ou a partir
uniquement des micrographies effectuées a la position H MOYEN. De plus, il est intéressant de
noter que les différences relatives entre moyennes (DRM) des pourcentages estimés & partir des
deux méthodes sont respectivement de 0%, 7% et 5% pour la ferrite, le graphite et la perlite. En
résumé, quelle que soit la méthode d’estimation des pourcentages des constituants,
celle utilisée pour estimer le pourcentage élevé de ferrite est trés reproductible alors
que celle utilisée pour estimer les pourcentages moindres de graphite et de perlite
sont entachées de plus de wvariabilité. Toutefois, quel que soit le constituant, les
deuxr méthodes d’estimation fournissent des valeurs moyennes reproductibles dans
la mesure ot les différences relatives entre moyennes sont inférieures a 10%.
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Figure 3.5 — Micrographies auz différentes positions des Y-blocks issues de la coulée D avant et aprés
attaque au NITAL
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Figure 3.6 — Effet de la position des micrographies sur l'estimation des pourcentages des différents
constituants pour les Y-blocks D1, Dj, D5, D8 et D9 de la coulée D
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Figure 3.7 — Effet de la position des micrographies sur ['estimation des pourcentages des différents
constituants pour les Y-blocks D2, D3, D6, D7, D10 de la coulée D.

ANOVA classique ANOVA classique (BOX-COX lambda=-3) ANOVA classique
p-valeur=0.296 p-valeur = 0.384 p-valeur = 0.385
72 2 23
20 22
70 19 o
18 20

%Ferrite
%Perlite

R

64

%Graphite
>

15
14 } 16

62

(D01, D04, D05, D08, D09) (D02, D03, D06, D07, D10) (D01, D04, D05, D08, D09) (D02, DO3, D06, D07, D10) (DO1, D04, D05, D08, D09) (D02, D03, D06, D07, D10)
Groupe Groupe Groupe

Figure 3.8 — Effet du groupe de Y-blocks sur l’estimation des pourcentages des différents constituants
en ne considérant que les micrographies effectuées a la position H MOYEN commune aux 10 'Y blocks.

Position Ferrite | ETR | Graphite | ETR | Perlite | ETR

(%) (%) (%) (%) (%) (%)
D1 a D10 6615 7,6 15+3 20 1945 26
BAS (H BAS, L0 BAS, LX BAS) 67+5 7,5 15+2 13 18+4 22
HAUT (H HAUT, LO HAUT, LX HAUT) 64+4 6,2 17+4 24 1945 26
H MOYEN (D1, D4, D5, D8, D9) 67+4 6 14+2 14 19+5 26
H MOYEN (D2, D3, D6, D7, D10) 65+4 6,2 14+1 7 21+4 19
H MOYEN (D1 a D10) 66+4 6,1 1442 14 20£5 25

Tableau 3.3 — Effet de la position des micrographies sur la proportion des constituants pour la coulée D

Caractéristiques du graphite

La figure 3.9 présente ’évolution des moyennes et les intervalles de confiance estimés pour
les différentes caractéristiques du graphite (densité de nodules, nodularité et diametre équivalent)
en fonction de la position du Y block le long du canal d’alimentation. De la méme maniere
que pour les pourcentages de constituants, quelle que soit la caractéristique du graphite, les
moyennes estimées sont égales pour chaque paire de Y-blocks situés symétriquement de chaque
coté du canal d’alimentation. C’est ce que confirment les p-valeurs associées a ces comparaisons
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comprises entre 0.051 et 0.836.

La figure 3.9 montre une différence entre les valeurs de densité moyenne des Y-blocks
situés proche de la descente et ceux les plus éloignés ; ce qui est en accord avec ce qui est observé
visuellement & la figure 3.3. La comparaison des proportions de densité moyenne de nodules
du groupe D1 + D2 et du groupe D3 a D10 donne une p-valeur inférieure a 0.001 alors que
la comparaison du seul groupe D3 & D10 donne une p-valeur de 0.076. Ce résultat montre que
ce sont les deux Y-blocks situés proches de la descente qui présentent une densité moyenne de
nodules différente de celle des autres. Les densités des groupes D1 et D2 et D3 a D10 sont
respectivement de 441485 nodules.mm™ et de 372489 nodules.mm™ ; soit une DRM de 19%.

La figure 3.9 montre que la nodularité est plus faible pour les Y-block D1 et D2 que pour les
Y-block D9 et D10, bien que cela était indétectable visuellement a la figure 3.3. Cette différence
est confirmée par la p-valeur inférieure a 0.001 obtenue en comparant les deux groupes D1+D2
et D3 a D10 sachant que celle du seul groupe D3 a D10 est de 0.220 . La nodularité est de
724+6% pour les deux Y-blocks situés proches de la descente de coulée et de 77+6% ; soit une
DRM de seulement 7%. La figure 3.9 montre également que les valeurs de diametres équivalents
moyens des nodules sont égaux pour tous les Y-blocks ; ce que confirme la p-valeur de 0.127. Le
diametre équivalent des nodules pour ’ensemble des Y-blocks est de 17+2um.

Méme si les analyses révelent 'existence de différences statistiquement significatives sur
I’estimation des moyennes de la densité de nodules et la nodularité entre les Y blocks D1 + D2
et les autres Y-blocks de la grappe, le tableau 3.4 qui résume ’ensemble des résultats permet de
constater que, quel que soit la caractéristique du graphite, le fait de regrouper I’ensemble des
Y-blocks n’impacte que peu les valeurs d’écart-type relatif & la moyenne (ETR). Ces valeurs sont
respectivement de I'ordre de 24%, 9% et 12% pour I'estimation de la densité de nodules, de la
nodularité et du diametre moyen équivalent. S© la méthode d’estimation de la nodularité
et du diamétre équivalent est donc reproductible, celle de la densité de nodules est
manifestement entachée de plus de variabilité.
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ANOVA de WELCH ANOVA de WELCH
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Figure 3.9 — Effet de la position du Y-block le long du canal d’alimentation de la coulée D sur les
caractéristiques du graphite.

Position Densité ETR | Nodularité | ETR | Diametre | ETR
(nodules/mm?) | (%) (%) %) | () | (%)
D1 + D2 445482 18 7216 8 16+2 12
D3 a D10 372489 24 7716 8 17+£2 12
D1 a D10 38692 24 767 9 17£2 12

Tableau 3.4 — Effet de la position du Y-block le long du canal d’alimentation de la coulée D sur les
caractéristiques du graphite estimés a partir de ’ensemble des micrographies des 10 Y-blocks.

Les figures 3.10 et 3.11 présentent les moyennes et intervalles de confiance des caractéris-
tiques morphologiques du graphite en fonction de la position pour les deux groupes d’Y-blocks
(D1, D4, D5, D8, D9) et (D2, D3, D6, D7, D10). Les valeurs des moyennes, écart types et I'ETR
sont annotées au tableau 3.5. Les deux figures confirment ce qui est observé visuellement sur les
micrographies non attaquées de la figure 3.5, a savoir que les nodules sont moins nombreux et
légerement plus gros en haut des Y-blocks.

Selon les figures, les densités moyennes de nodules des positions basses L0 BAS, LX BAS,
H BAS sont égales (recouvrement des intervalles de confiance et p-valeur de 0.334). Celles-ci dif-
ferent toutefois des autres positions comme le montrent les p-valeurs inférieures a 0.001 obtenues
en comparant ce groupe de trois positions basses avec chacune des autres positions considérées
individuellement. La densité de nodules de ces trois positions basses est de 459+73nodules.mm™ ;
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la densité moyenne étant supérieure aux densités moyennes des autres positions comprises entre
307 et 404 nodules.mm™. Les diametres équivalents moyens des positions basses LO BAS, LX
BAS sont égales (p-valeur de 0.242). Celles-ci différent toutefois des autres positions comme le
montrent les p-valeurs inférieures & 0.001 obtenues en comparant ce groupe de deux positions
basses avec chacune des autres positions considérées individuellement. Le diameétre équivalent
de ces deux positions basses est de 16+1pm. Le diameétre équivalent moyen de ces deux positions
est supérieur a celui de la position H BAS située plus bas en peau de piece qui vaut 15um. Il est
de plus inférieur aux diametres équivalents moyens des autres positions situées plus haut dont
les valeurs sont comprises entre 17 et 19um. Selon ces mémes figures, les valeurs de nodularité
sont égales pour toutes les positions exceptée la position LO HAUT (p-valeurs de 0.001 et 0.063
respectivement avec et sans la position LO HAUT). La nodularité de la position LO HAUT est
de 80+6% et celles des autres positions de 75+6% ; la différence relative entre les deux valeurs
moyennes n’étant toutefois que de 6%.
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Figure 3.10 — Effet de la position des micrographies sur les caractéristiques du graphite pour les Y-blocks
D1, D4, D5, D8 et D9 de la coulée D.
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Figure 3.11 — Effet de la position des micrographies sur les caractéristiques du graphite pour les Y-blocks
D2, D3, D6, D7, D10 de la coulée D.

Concernant la position H MOYEN commune, il est intéressant de noter également sur
la figure 3.12 que, quel que soit la caractéristique du graphite, les pourcentages moyens sont
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égaux pour les deux groupes de Y-blocks comme le confirment les p-valeurs précisées sur les
graphiques. La densité de nodules, la nodularité et de diametre équivalent de nodules pour la
position H MOYEN sont respectivement de 321465 nodules.mm™2, 734+7% et 17+2um avec des
valeurs d’ETR respectivement de 20%, 10% et 12%. Comme le montre les résultats reportés dans
le tableau 3.5, il est possible de constater que, quelle que soit la caractéristique du graphite,
les valeurs des ETR sont trés proches que l'estimation soit faite a partir de I’ensemble des
micrographies ou & partir uniquement des micrographies effectuées a la position H MOYEN.
De plus, il est intéressant de noter que les DRM des pourcentages estimés a partir des deux
méthodes sont respectivement de 23%, 3% et 0% pour la densité de nodules, la nodularité
et le diameétre équivalent des nodules. En résumé, quelle que soit la méthode d’estimation des
caractéristiques du graphite, celle utilisée pour estimer la nodularité et le diametre équivalent des
nodules est reproductible alors que celle utilisée pour estimer la densité de nodules est entachée
de plus de variabilité. Il en est de méme pour la comparaison des deux méthodes d’estimation
qui fournissent des valeurs moyennes reproductibles pour la nodularité et le diametre équivalent
de nodules dans la mesure ou les DRM sont inférieures a 10% alors que celle pour la densité de
nodules est supérieure a 20%. Ce dernier résultat traduit un effet significatif de la hauteur sur
la densité de nodules.

Quelle que soit la caractéristique du graphite, en groupant les positions basses, hautes ou en
ne considérant que la position H MOYEN pour les deux groupes d’Y-blocks, les valeurs d’ETR
dans le tableau 3.5 sont du méme ordre de grandeur que celles obtenues en considérant I’ensemble
des micrographies des 10 Y-blocks. Une fois encore, les estimations de nodularité et de
diamétre équivalent sont reproductibles mais l’estimation de la densité de nodules
est entachée de plus de variabilité.
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Figure 3.12 — Effet du groupe de Y-blocks de la coulée D sur les caractéristiques du graphite pour la
position des micrographies H MOYEN commune.
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Position Densité ETR | Nodularité | ETR | Diameétre | ETR

(nodules/mm?) | (%) (%) %) | (m) | (%)
D1 a D10 386492 24 76T 9 17+£2 12
BAS (H BAS, LO et LX BAS) 459+73 16 76+6 8 1541 7
HAUT (H HAUT, L0 et LX HAUT) 356474 21 77+6 8 18+2 11
H MOYEN (D1, D4, D5, D8, D9) 325451 16 7247 10 1712 12
H MOYEN (D2, D3, D6, D7, D10) 31877 20 74+8 9 1842 12
H MOYEN 321465 20 73T 10 1712 12

Tableau 3.5 — Effet de la position des micrographies sur les caractéristiques du graphite pour la coulée
D

3.2 Etude de la variabilité pour les coulées J, K, L

Avant de présenter les résultats, il convient de rappeler qu’aucune variation significative de
composition chimique n’a été observée entre les différentes coulées montrant la grande répéta-
bilité du procédé d’élaboration mis au point dans le cadre de cette these.

3.2.1 Variabilité des propriétés mécaniques

La figure 3.13 et le tableau 3.6 résument les propriétés mécaniques usuelles obtenues sur
les éprouvettes prélevées dans les Y-blocks de tailles I, II, IIT et IV des coulées J, K et L .

La figure 3.14 présente les résultats de I'analyse statistique de 'effet de la taille sur les
propriétés mécaniques usuelles. Cette figure montre une diminution de la limite d’élasticité avec
la taille du Y-block. Les valeurs moyennes des limites élastiques des Y-blocks de tailles I et II,
d’une part, de tailles IIT et IV, d’autre part, sont égales (p-valeurs respectives de 0.843 et 0.457).
La limite élastique est de 6224+4MPa pour les Y-blocks de tailles I et II, et de 607+7MPa pour
les Y-blocks de taille IIT et IV.

La figure montre également une diminution de la résistance a la traction avec la taille
du Y-block. Les valeurs moyennes de résistance a la traction Y-blocks de taille III et IV sont
égales (p-valeur de 0.342). La résistance a la traction est de 627+£19MPa, tandis qu’elle est de
774+23MPa et 701+9MPa pour les Y-blocks de taille I et II respectivement. Cette diminution
de la résistance a la traction s’accompagne d’une diminution de I'allongement a la rupture. Les
résultats montrent cependant que notre fonte GS de référence SiMoCrNi est globalement fragile
a température ambiante et que cette fragilité est trés prononcée pour les Y-blocks de taille II,
ITT et IV. En effet, allongement & la rupture moyen ne dépasse jamais 1% pour ces derniers et
I’énergie de rupture des éprouvettes de résilience est I'ordre du Joule. Par ailleurs, les courbes
de traction associées ne présentent pas de point de striction.

Finalement, les duretés moyennes sont égales pour les Y-blocks de tailles II, III et IV (p-
valeur de 0.355) mais différentes de la dureté moyenne du Y-block de taille I (p-valeur inférieure
a 0.001). La dureté pour le groupe des Y-blocks de tailles II, III et IV est de 262+4HB. De la
méme fagon que pour la coulée D, on observe des valeurs de dureté plus élevées en haut des
Y-blocks de taille I qu’en bas. La dureté est de 276+3HB en bas des Y-blocks de taille I et de
293+6HB en hauteur.
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Excepté pour 'allongement a la rupture et ’énergie de rupture dont les valeurs sont tres
faibles pour notre fonte GS de référence SiMoCrNi tres fragile, il est a noter dans le tableau
3.6 que les valeurs des ETR sont treés faibles pour les trois indicateurs de résistance (limite
élastique, résistance maximale & la traction et dureté). La méthode d’évaluation de ces
trois indicateurs est donc particuliérement reproductible pour toutes les tailles de
Y-blocks.

Y-BLOCK TYPE IlI

Rp0.2=609+3MPa

Rm=650+6MPa A%<1%
Y-BLOCKTYPE Il Rp0.2=609+3MPa K=1J
Rm=701+6MPa A%%<1% Partie basse: Partie haute:
Rp0.2=621MPa K=1J RM=650+6MPa RmM=612+9MPa

Rp0.2=605+6MPa

A%<0,1% A%<0,1%

K=1J K=1+0,5)
§
-
Y-BLOCKTYPE IV
Rm=618+10MPa A%<1%
Rp0.2=605:6MPa  K=1,8+0,3 Y-BLOCKTYPE |
. K=1J
Partie basse: Partie haute:
RM=611+3MPa RmM=633MPa Partie basse: Partie haute:
Rp0.2=607+7MPa Rp0.2=601MPa K=1J K=1J
A%<0,1% A%<0,1%
K=1,8+0,4) K=2]

Figure 3.13 — Propriétés mécaniques usuelles obtenues pour les Y-blocks des coulées J, K et L

Coulée | Rpo.2 (MPa) | Rm (MPa) A% (%) K (J) | Dureté (HB)
I BAS 6244 (D) | 793£14 (D) | 4,4£12 (D) 1 276%3
THAUT | 6194 (D) 75548 (D) | 2,240,5 (D) 1 203+6
II BAS 62144 701+9 0,9+0,4 1 2667
ITT BAS 609+3 650+6 0,5£0,2 1 26343
T HAUT 604+6 61249 05401 | 13405 260+7
IV BAS 607+7 (1 RE) 61143 0,3%+0,3 1,7+0,4 262+5
IV HAUT 601 (2 RE) 633 0,1 2 26145

Tableau 3.6 — Effet de la taille sur les propriétés mécaniques usuelles des Y-blocks issues des coulées J,
K et L (R.E.=Rupture dans le domaine Elastique). Pour les Y-blocks de taille I, les propriétés mécaniques
de traction se référent a la coulée D.
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Figure 3.14 — Effet de la taille des Y-blocks des coulées J, K et L sur les propriétés mécaniques usuelles

3.2.2 Variabilité des caractéristiques microstructurales dans les Y-blocks de
taille 1

Proportions des différents constituants

La figure 3.15 présente plusieurs micrographies attaquées des différents Y-blocks de taille
I pour la position H MOYEN. Aucune différence majeure n’est constatée d’une coulée a l'autre.
Les graphiques de la figure 3.16 présentent les moyennes et intervalles de confiance pour les
proportions des différents constituants en considérant ’ensemble des micrographies dans les Y-
blocks de taille I. L’ ANNEXE A.4 présente les moyennes et intervalles de confiance pour les
proportions des constituants en fonction de la coulée des Y-blocks de taille II, III et IV aux
figures A.4.1, A.4.2/A . 4.3.

La figure 3.16 montre que les intervalles de confiance pour le pourcentage de ferrite ne se re-
couvrent que partiellement. La p-valeur de 0.021 traduit le fait que les estimations des moyennes
du pourcentage de ferrite ne peuvent pas étre considérées comme statistiquement égales. Il en
est de méme pour les pourcentages de graphite et de perlite. Ainsi méme si une répétabilité
notable est notée sur les compositions chimiques entre les trois coulées J, K et L, celle-ci ne se
répercute pas nécessairement sur 1’évaluation des pourcentages de constituants. Les différences
d’estimation des pourcentages de constituants entre les trois coulées peuvent provenir de diffé-
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rents facteurs expérimentaux liés a 1’élaboration (temps de solubilisation des différents éléments
d’alliage et maintien en température du bain liquide, rendement et temps de maintien apres
traitement GS, ...) et/ou & la caractérisation des microstructures (polissage, temps d’attaque
par le réactif...) et/ou a la méthode de traitements des données (nombre d’observations, choix
des zones d’observation, ...). Si l’estimation du pourcentage élevé de ferrite est trés
reproductible avec de faibles valeurs d’ETR, celles sur les pourcentages plus faibles
de graphite et de perlite sont entachées de plus de variabilité comme le montre le
tableau 3.7.

Le tableau 3.7 résume les pourcentages des différents constituants estimés en considérant
I’ensemble des micrographies effectuées dans le volume des Y-blocks de taille I et en groupant les
coulées J, K, L. Méme si les estimations des moyennes ne sont pas toutes statistiquement égales
comme le montrent les p-valeurs sur la figure 3.16, les résultats dans le tableau montrent que
les valeurs de la moyenne et de 'ETR sont proches de celles estimées pour les 10 Y-blocks de la
coulée D quel que soit le constituant (I vs I(D)). Cela atteste ainsi d’une reproductibilité du
protocole d’élaboration, de réalisation des mesures et de traitement des données. Les
DRM pour les estimations des pourcentages de ferrite, graphite et perlite sont respectivement
de 11%, 50% et 7% (I vs I(D)). Si la DRM est importante pour le graphite, il faut toutefois
garder a ’esprit que le pourcentage estimé de ce constituant est toutefois faible.

Quel que soit le constituant, les mémes conclusions peuvent étre tirées en ne considérant
que les micrographies effectuées a la position H MOYEN pour estimer les valeurs moyennes. Les
DRM pour les estimations des pourcentages de ferrite, graphite et perlite sont respectivement
de 11%, 56% et 11% (I(H MOYEN) vs H MOYEN (D)). Comme pour la coulée D, il est
possible de constater que, quel que soit le constituant, les estimations des valeurs des moyennes
et des ETR effectuées soit a partir de ’ensemble des micrographies soit a partir uniquement
des micrographies effectuées a la position H MOYEN sont semblables. Ainsi, les DRM pour
les estimations des pourcentages de ferrite, graphite et perlite sont respectivement de 2%, 11%
et 0% (I vs I(H MOYEN)). Comme pour les 10 Y-blocks de taille I de la coulée D,
quel que soit le constituant, les deux méthodes d’estimation fournissent des valeurs
moyennes reproductibles dans la mesure ou les DRM sont inférieures a 11%.

Ferrite (%) | ETR (%) | Graphite (%) | ETR (%) | Perlite (%) | ETR (%)
I 7244 5,6 10+£2 20 18+5 28
I(D) 65£5 7,7 1543 20 1945 26
I (H MOYEN) 73%4 5,5 9+3 33 18+5 28
H MOYEN (D) 66+4 6,1 14+£2 14 2015 25

Tableau 3.7 — Synthese des résultats des analyses statistiques des pourcentages des constituants en
groupant les coulées J, K et L et en considérant soit l’ensemble des positions des micrographies dans
le volume soit uniquement la position H MOYEN des Y-blocks de taille I. Les résultats des analyses
statistiques équivalentes sont reportés pour la coulée D pour comparaison (ETR = Ecart-Type Relatif d
la moyenne)
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Figure 3.15 — Micrographies au plan H MOYEN des Y-blocks de taille I des coulées J, K, L avant et
apres attaque.
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Figure 3.16 — Pourcentage des différents constituants des Y-blocks de taille I des coulées J, K et L.

Caractéristiques du graphite

La figure 3.17 présente les intervalles de confiance des caractéristiques du graphite pour les
Y-blocks de taille I des coulées J, K et L. L’ANNEXE A .4 présente les moyennes et intervalles
de confiance pour les caractéristiques du graphite en fonction de la coulée des Y-blocks de taille
II, IIT et IV aux figures A.4.3, A 4.4, A.4.5 et A.4.6.

La figure 3.17 montre que les intervalles de confiance pour la densité de nodules ne se
recouvrent que partiellement pour les Y-blocks de taille I des coulées J, K et L. La p-valeur de
0.075 traduit le fait que les moyennes peuvent étre considérées comme statistiquement égales.
Les p-valeurs de 0.001 et de 0.005 traduisent le fait que les moyennes ne peuvent pas étre consi-
dérées comme toutes statistiquement égales pour la nodularité et pour le diametre équivalent
respectivement. Ainsi, comme pour l'estimation des pourcentages des constituants et pour les
mémes raisons invoquées, méme si une répétabilité notable est notée sur les compositions chi-
miques moyennes entre les trois coulées J, K et L, celle-ci ne se répercute pas nécessairement
sur ’estimation locale des caractéristiques du graphite.
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Le tableau 3.8 résume les résultats obtenus pour les différentes caractéristiques du graphite
estimées en considérant les micrographies effectuées dans tout le volume et en groupant les
coulées J, K, L. Ce tableau montre que les valeurs d’ETR sont comprises entre 14% et 27%
pour la densité de nodules, entre 9% et 11% pour la nodularité, 12% et 14% pour le diametre
équivalent des nodules. Ainsi, comme pour les 10 Y-blocks de taille I de la coulée D,
seules les estimations de la nodularité et du diamétre équivalent des nodules dans
les Y-blocks de taille I du groupe des coulées J, K et L sont reproductibles et celle
de la densité de nodules est entachée de plus de variabilité.

Méme si les estimations des moyennes ne sont pas toutes statistiquement égales comme le
montrent les p-valeurs sur la figure 3.17, les résultats du tableau 3.8 montrent qu’en groupant
les trois Y-blocks de taille I des coulées J, K, L et en considérant toutes les micrographies
effectuées dans le volume, les valeurs de la moyenne et de ’'ETR sont proches de celles estimées
pour les 10 Y-blocks de taille I de la coulée D quelle que soit la caractéristique du graphite
(I vs I(D)). Ainsi, comme pour l’estimation des pourcentages des constituants, cela
atteste de la reproductibilité du protocole d’élaboration, de réalisation des mesures
et de traitement des données. Les DRM pour les estimations de la densité de nodules, de la
nodularité et du diameétre équivalent des nodules sont respectivement de 11%, 0% et 21% (I vs
I(D)). Sila DRM est importante pour le diameétre équivalent des nodules, il faut toutefois garder
a Pesprit que le pourcentage estimé de cette caractéristique du graphite est toutefois faible.

Quel que soit la caractéristique du graphite, les mémes conclusions peuvent étre tirées
en ne considérant que les micrographies effectuées a la position H MOYEN pour estimer les
valeurs moyennes. Les DRM pour les estimations de la densité de nodules, la nodularité et le
diametre équivalent des nodules sont respectivement de 10%, 3% et 13% (I(H MOYEN) vs H
MOYEN (D)). Comme pour la coulée D, il est possible de constater que les estimations des
valeurs des moyennes et des ETR effectuées, soit a partir de ’ensemble des micrographies soit a
partir uniquement des micrographies effectuées a la position H MOYEN, sont proches pour la
nodularité et le diametre équivalent mais plus éloignées pour la densité de nodules. Les DRM
pour les estimations de la densité de nodules, de la nodularité et du diametre équivalent des
nodules sont respectivement de 24%, 0% et 7% (I vs I[(H MOYEN)). Ainsi, comme pour les
10 Y-blocks de taille I de la coulée D, les deux méthodes d’estimation fournissent
des valeurs moyennes reproductibles pour la nodularité et le diamétre équivalent de
nodules dans la mesure ot les DRM sont inférieures a 10% alors que celle pour la
densité de nodules est supérieure a 20%.

Densité ETR | Nodularité | ETR | Diametre | ETR
(nodules/mm?) | (%) (%) (%) (pm) (%)
I 430£115 27 768 11 1412 14
I (D) 386492 24 767 9 1742 12
I (H MOYEN) 346451 14 76+8 11 1542 13
H MOYEN (D) 31568 22 7448 11 1712 12

Tableau 3.8 — Synthése des résultats des analyses statistiques des caractéristiques du graphite en groupant
les coulées J, K et L et en considérant soit l’ensemble des positions des micrographies dans le volume
soit uniquement la position H MOYEN des Y-blocks de taille I. Les résultats des analyses statistiques
équivalentes sont reportés pour la coulée D pour comparaison (ETR = Ecart-Type Relatif d la moyenne)
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Figure 3.17 — Caractéristiques du graphite des Y-blocks de taille I des coulées J, K et L

3.2.3 Influence de la vitesse de refroidissement

L’effet de la vitesse de refroidissement sera évalué en considérant la taille du Y-block mais
aussi la position dans le volume des micrographies dans un Y-block sachant que les surfaces
externes, dites en peau de piece, refroidissent plus vite que le coeur.

La figure 3.18 présente plusieurs micrographies effectuées a la position H MOYEN avant et
apres attaque pour les différentes tailles de Y-blocks. On observe des proportions de constituants
similaires mais répartis différemment. De plus 'augmentation de la taille du Y-block, donc du
module de refroidissement, s’accompagne clairement d’une baisse de la densité de nodules couplée
a une augmentation de graphite sous forme morcelé (graphite chunky).

AILLE II:

Figure 3.18 — Micrographies des différentes tailles a la position H MOYEN avant (positionnées en bas
de la figure) et aprés attaque (positionnées en haut de la figure) .
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Proportions des constituants

La figure 3.19 présente les valeurs moyennes et les intervalles de confiance pour les pour-
centages des différents constituants estimés en groupant les coulées J, K, L et en considérant
I’ensemble des positions des micrographies dans le volume pour les Y-blocks de tailles I a IV.

Le tableau 3.9 résume les proportions de constituants des différentes tailles de Y-blocks.
Ce tableau montre que, quel que soit le constituant et quelle que soit la taille du Y-block, les
valeurs des moyennes et des ETR ne varient que peu. Cela atteste de la reproductibilité
du protocole d’élaboration, de réalisation des mesures et de traitement des données
pour les quatre tailles de Y-blocks. Bien que les pourcentages moyens des constituants
n’évoluent que peu en fonction de la taille des Y-blocks, la figure 3.19 montre des différences
statistiquement significatives entre les moyennes comme en attestent les p-valeurs. Pour 'esti-
mation du pourcentage de ferrite, ces différences sont toutefois a relativiser comme le montrent
les DRM comprises entre 0 et 9% calculées en comparant toutes les tailles deux a deux. Pour les
estimations des pourcentages de graphite et de perlite, les DRM sont par contre plus élevées;
leurs valeurs allant respectivement de 9 & 33% et 10 & 39%. Toutefois, comme déja mentionné, les
pourcentages moyens estimés pour ces deux constituants restent faibles et accompagnés d’ETR
élevées. Mais, les valeurs moyennes et d’ETR, obtenues en groupant tous les Y-blocks et toutes
les positions des micrographies pour les trois coulées J, K et L sont du méme ordre de grandeur
que celles obtenues individuellement pour chaque taille.

En résumé, il n’y a pas ou peu d’effet significatif de la taille des Y-blocks
sur les pourcentages moyens de constituants. En groupant tous les Y-blocks des coulées
J, K, L et en considérant toutes les positions des micrographies en volume, les pourcentages
estimés de ferrite, graphite et perlite sont respectivement de 684:5%, 10£3% et 224:5% ; soit des
valeurs d’ETR respectivement de 7%, 30% et 23%. Ainsi, la diminution des indicateurs
de résistance mécanique et de la ductilité avec la taille du Y-block, et donc de la
vitesse de solidification et de refroidissement, ne semblent pas étre corrélées avec
les pourcentages moyens de constituants.

ANOVA de WELCH ANOVA de WELCH ANOVA classique
p-valeur<0.001 p-valeur<0.001 p-valeur<0.001
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Figure 3.19 — Effet de la taille des Y-blocks des coulées J, K et L sur le pourcentage des différents
constituants.
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Taille Ferrite (%) | ETR (%) | Graphite (%) | ETR (%) | Perlite (%) | ETR (%)
1 72+4 5,6 10+£2 20 18+5 28
II 6615 7,6 12+1 8 2245 23
TetIl 69+5 7,2 11+2 18 205 25
11T 69+4 5,8 11+£2 18 205 25
v 6615 7,6 943 33 2515 20
IIT et IV 67£5 7,5 1043 30 23£5 22
I, 11, 10, IV 68£5 74 10£3 30 2245 23

Tableau 3.9 — Synthése des résultats des analyses statistiques des pourcentages des constituants en
groupant les coulées J, K et L et en considérant I'ensemble des positions intérieures pour les différentes
tailles de Y-blocks.

Comme lors de I’étude de la coulée D, l'effet de la position des micrographies dans le
volume a été évalué pour les Y-blocks de tailles I, II, III, IV des coulées J, K et L. Le tableau
3.10 résume l'ensemble des résultats obtenus pour les différentes positions des micrographies
dans le volume pour les quatre tailles d’Y-blocks. ’ANNEXE A .4 présente les résultats obtenus
pour les Y-blocks de tailles II et III aux figures A.4.7 et A.4.8.

Les figures 3.20 et A.4.7 présentent les moyennes et intervalles de confiance pour les pour-
centages de différents constituants en fonction des positions des micrographies considérées pour
les Y-blocks de tailles I et II. Pour ces deux tailles, seule une position differe des autres; la po-
sition H BAS pour les Y- blocks de taille I et la position H MOYEN pour ceux de taille II. Cela
étant, le groupement de ces positions avec les autres ne change pas ou tres peu les valeurs des
pourcentages moyens des constituants et des ETR ; la DRM étant au plus de 5% (comparaisons
I/I* et I1/11*%).

Les figures A.4.8 et 3.21 présentent les moyennes et intervalles de confiance pour les pour-
centages de différents constituants en fonction des positions des micrographies considérées pour
les Y-blocks de tailles III et IV. Les proportions des constituants restent les mémes pour ces
deux tailles comme le confirment les valeurs de DRM en comparant par exemple les groupes de
positions basses et hautes. Ces valeurs sont comprises entre 1.4% et 3.0% pour le pourcentage
de ferrite, 12 et 20% pour celui du graphite et 9 et 11% pour celui de la perlite. A noter qu’on
n’observe pas non plus d’influence de la position dans le sens de largeur sur la proportion des
constituants (Comparaisons entre les positions basses ou hautes droite D, milieu M et gauche G
pour IV).

Comme déja vu dans les parties précédentes, si ’estimation du pourcentage de ferrite
est reproductible pour les quatre tailles de Y-blocks, celles sur les pourcentages de perlite et de
graphite sont entachées d’une variabilité plus importante. Toutes tailles des Y-blocks confondues,
les ETR varient entre 14% et 28% pour 'estimation du pourcentage de perlite et entre 8% et
33% pour l'estimation du pourcentage de graphite.

En résumé, bien que les intervalles de confiance ne se recouvrent que partielle-
ment, il n’y pas ou peu d’effet significatif de la taille des Y-blocks et de la position
des micrographies sur les estimations des pourcentages moyens des constituants.
On note de nouveau des valeurs d’ETR du méme ordre de grandeur en considérant
soit toutes les micrographies soit une position particuliére pour les quatre tailles
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des Y-blocks des coulées J, K et K mais aussi en les comparant avec celles des
Y-blocks de taille I de la coulée D.
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Figure 3.20 — Effet de la position des micrographies sur les pourcentages des différents constituants des
Y-blocks de taille I pour les coulées J, K et L.
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Figure 3.21 — Effet de la position des micrographies sur les pourcentages des différents constituants des
Y-blocks de taille IV pour les coulées J, K et L.
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Taille et position Ferrite | ETR | Graphite | ETR | Perlite | ETR
P (%) (%) (%) (%) (%) (%)
I BAS:
L0 & LX BAS 7244 5,6 1142 18 18+5 28
I HAUT :
H MOYEN & H HAUT 73+4 5,5 9+3 33 17+4 24
I 72+4 5,6 1042 20 1845 28
I* 73+4 5,5 1042 10 1845 28
IT BAS :
L0 & LX BAS 67+4 6 12+1 8 21+4 19
II HAUT : H HAUT 68+4 5,9 11+2 18 2145 24
II MOYEN : H MOYEN 62+5 8,1 12+1 17 26+5 19
IT H MOYEN & H HAUT 6515 7,7 1242 17 2316 26
11 66+5 7,6 12+1 8 2245 23
II** 67+4 6 1241 8 21+4 19
IITI BAS :
L0 & LX BAS G, H BAS G & D 70+4 5,7 12+1 8 19+4 21
IIT MOYEN : H MOYEN G & D 6915 7,2 11+3 27 2015 25
IIT HAUT :
L0 & LX HAUT D, H HAUT G & D 69+5 7,2 10+3 30 21+5 24
111 69+4 5,8 1142 18 20+5 25
IV BAS DROITE :
L0, LX & H BAS D 69+4 5,8 8+2 25 2245 23
IV BAS MILIEU :
L0, LX & H BAS M 67+5 7,5 8+2 25 24+5 14
IV BAS GAUCHE :
L0, LX & H BAS F 68+4 5,9 9+2 22 23+3 13
IV BAS 68+5 7,4 8+2 25 23+5 22
IV MOYEN :
H MOYEN G, D, M 64+5 7,8 1143 27 26+6 23
IV HAUT DROITE :
L0, LX & H HAUT D 66+4 6,1 9+2 22 2444 17
IV HAUT MILIEU :
L0, LX & H HAUT M 65+6 9,2 9+3 33 26+6 23
IV HAUT GAUCHE :
L0, LX & H HAUT G 65+6 9,2 9+3 33 26+5 19
IV HAUT 66+5 7,6 9+3 33 25+5 20
v 66£5 7,6 9+3 33 25£5 20

Tableau 3.10 — Synthése des résultats des analyses statistiques des pourcentages des constituants du
groupe des coulées J, K et L en fonction de la taille et de la position intérieure des micrographies (ETR
= Ecart-Type Relatif a la moyenne, * = analyses effectuées sans considérer la position H BAS, ** =
analyses effectuées sans la position H MOYEN).
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Caractéristiques du graphite

La figure 3.22 présente les valeurs moyennes et les intervalles de confiance des caractéris-
tiques du graphite estimées en groupant les coulées J, K, L et en considérant I’ensemble des
positions des micrographies pour les Y-blocks de tailles T a IV : densité de nodules, nodularité,
diametre équivalent des nodules mais aussi la proportion de graphite chunky.

La figure 3.22 montre clairement un effet de la taille sur la densité de nodules, la nodularité
et le pourcentage de graphite chunky. Il n’y a par contre pas d’effet notable sur les valeurs de
diameétre équivalent. La figure montre que ’augmentation de la taille des Y-blocks, donc du
module thermique, est corrélée a une diminution de la densité de nodules et de la nodularité ainsi
qu’a une augmentation concomitante du pourcentage de graphite chunky. Par ailleurs, méme si
des différences statiquement significatives peuvent exister sur la base du calcul des p-valeurs,
le tableau 3.11 montre que, excepté pour le pourcentage de graphite chunky, il est possible de
grouper les Y-blocks de tailles I et II pour estimer la densité de nodules, la nodularité et le
diametre équivalent des nodules car les DRM sont respectivement de 5%, 10% et 7%. De méme,
il est également possible de grouper les Y blocks de tailles III et IV pour estimer la nodularité,
le pourcentage chunky et le diametre équivalent des nodules car les DRM sont respectivement
de 12%, 13% et 8%. 11 plus discutable toutefois d’opérer de la méme maniere pour la densité de
nodules car la DRM est de 22%.

Ainsi, la densité de nodules diminue de 421+£108 nodules /mm?2 pour les Y-blocks de tailles
I et IT & 2534117 nodules.mm™ pour les Y-blocs de taille III puis & 208489 nodules.mm™ pour
les Y-blocks de taille IV. La nodularité diminue de 73+13% pour les Y-blocks de tailles T et II
a 43+22% pour les Y-blocks de tailles III et IV. Le pourcentage de graphite chunky passe de
0% pour les Y-blocks de taille T & 49432% pour les Y-blocks de tailles IIT et IV. Le diameétre
équivalent évolue peu et passe de 15£2 um pour les Y-blocks de tailles I et IT & 1344 pm pour les
Y-blocks de tailles III et IV. Il est a noter que, excepté pour le pourcentage de graphite chunky,
les valeurs d’ETR, des Y-blocks de tailles III et IV sont supérieures a celles des Y-blocks de
tailles I et II pour toutes les autres caractéristiques. Cela traduit le fait que les estimations sont
moins précises pour les Y-blocks de grandes tailles notamment pour les positions de normale
H. Pour le pourcentage de graphite chunky, les valeurs des ETR sont tres élevées pour tous les
Y-blocks dans lesquels ce constituant se forme.

Taille Densité ETR | Nodularité | ETR Graphite ETR | Diametre | ETR
(nodules/mm?) | (%) (%) (%) | chunky (%) | (%) (pm) (%)
I 430+115 27 7618 11 0 0 1442 14
II 4114100 24 69+17 25 19425 132 15+3 20
I, IT 421+108 26 73+13 18 9418 200 1542 13
111 253£117 46 46124 52 45133 73 1444 29
v 208489 43 41£21 51 51+31 61 13+4 31
III, IV 2224101 45 431422 51 49+32 65 1344 31

Tableau 3.11 — Effet de la taille des Y-blocks des coulées J, K et L sur les caractéristiques du graphite.
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Figure 3.22 — Effet de la taille des Y-blocks des coulées J, K et L sur les caractéristiques du graphite.

Les figures 3.23 et 3.24 présentent I'effet de la position des micrographies sur les moyennes
et intervalles de confiance obtenus pour les caractéristiques du graphite dans les Y-blocks de
tailles I et IV ; caractéristiques estimées en groupant les coulées J, K et L. L’ANNEXE A .4
comporte les graphiques, figures A.4.9 et A.4.10, pour les caractéristiques du graphite dans les
Y-blocks de tailles II et III. Le tableau 3.12 résume l’effet de la position des micrographies sur
les résultats obtenus pour les quatre tailles d’Y-blocks.

La figure 3.23 montre que pour les Y-blocks de taille I la position des micrographies a un
effet sensible sur la densité de nodules mais pas sur la nodularité et le diametre équivalent des
nodules. La densité de nodules, la nodularité et le diameétre équivalent varient respectivement
de 509461 nodules.mm™ & 281470 nodules.mm™2 (DRM=81%), 78+7% & 73+7% (DRM=7%),
13+2pum a 16+2pum (DRM=23%) en comparant les positions basses et la position haute H
HAUT. La DRM légerement plus élevée pour le diametre équivalent peut s’expliquer par le
fait que les nodules sont légerement plus gros en haut des Y-blocks de taille I; ce qui est en
accord avec les résultats obtenus pour la coulée D. Par contre, contrairement a la coulée D, on
note une différence de densité de nodules entre la position H MOYEN et H HAUT. La position
H MOYEN présente une densité de nodules de 346451 nodules.mm™ et la position H HAUT
de 281470 nodules.mm™2 (p-valeur=0,007). La figure A.4.8 montre que les effets de la position
des micrographies sur les caractéristiques évoluent pour les Y-blocks de taille II : la densité de
nodules baisse dans une moindre mesure en fonction de la hauteur tandis que la nodularité baisse
fortement. Le tableau 3.12 montre effectivement que, la densité de nodules et la nodularité sont
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respectivement de 445+97nodules.mm™ et de 79+4% en positions basses alors qu’elles sont de
389468 nodules.mm™2 (DRM=14%) et 67+8% (DRM=18%) en position moyenne et de 33086
nodules.mm2 (DRM=35%) et 43+14% (DRM=84%) en position haute. De plus, la baisse de
nodularité est couplée a la formation de graphite chunky, dont la proportion est de 28+13%
et 554+19% pour les positions moyenne et haute alors qu’elle n’est que de 1.240.8% pour les
positions basses (DRM=2183% et 4583%). Le diameétre équivalent est le méme aux positions
basses et moyenne (DRM=2%) mais est sensiblement inférieur en position haute (DRM=25%) ;
il varie entre les positions basse et haute de 15+1um a 124+2um.

La figure A.4.9 montre U'effet de la position des micrographies sur les caractéristiques du
graphite pour les Y-blocks de taille III. Le tableau 3.12 montre une légere baisse de la densité
de nodules et une forte baisse de la nodularité avec la hauteur ; ces deux caractéristiques varient
respectivement de 311440 nodules.mm™ & 260488 nodules.mm™ (DRM=20%) et de 724+9%
a 29+£7% (DRM=148%) en comparant les surfaces de normales L situées en bas et haut des
Y-blocks. Ces évolutions de la densité de nodules et de la nodularité s’accompagnent d’ une aug-
mentation significative de la proportion de graphite chunky de 4+3% a 71+£7% (DRM=1775%)
et d’une baisse sensible du diametre équivalent moyen de 174+2um a 11+2pum (DRM=55%).
La figure A.4.9 et le tableau 3.12 montrent des différences caractéristiques du graphite entre
les positions de normale H situées a gauche et celles situées a droite, en bas ou en haut des
Y-blocks. La surface d’analyse du plan H BAS G étant plus petite que celle de H BAS D (voir
figure 2.10), les vitesses de solidification et de refroidissement y sont plus rapides et les temps
de solidification plus courts. Cela se traduit par une densité de nodules et une nodularité plus
élevées. Ces deux caractéristiques chutent entre les positions H BAS G et H BAS D respective-
ment de 419464 nodules.mm™ & 3024115 nodules.mm? (DRM=39%) et de 81+£5% & 63+£15%
(DRM=29%). De plus, le pourcentage de graphite chunky est moins élevé a la position H BAS
G qu’a la position H BAS D. Sa valeur est pour ces deux positions respectivement de 1.3+0.7%
et 3+3%. Par ailleurs, les intervalles de confiance obtenus pour les différentes caractéristiques
des positions L0, LX BAS G et H BAS D se recouvrent ; il est donc possible de regrouper ces
positions. De la méme maniére, la surface de la position H HAUT D et plus petite que celle de la
position H HAUT G. Le passage de la position H HAUT D a H HAUT G se traduit de nouveau
par une baisse de la densité de nodules et de la nodularité, passant respectivement de 187166
nodules.mm & 131499 nodules.mm™ (DRM=43%) et de 33+22% & 184+9% (DRM=83%) et
laugmentation de la proportion de graphite chunky, passant de 67+22 & 82+10% (DRM=22%).
De nouveau la figure A.4.9 montre que les intervalles de confiance obtenus pour les différentes
caractéristiques des positions H MOYEN G & D et LO & LX HAUT D se recouvrent et il est
donc possible de regrouper ces positions. De plus, les valeurs de nodularité, de pourcentage de
graphite chunky et de diameétre équivalent obtenues pour la position H HAUT D sont proches
de celles de ce regroupement. Les DRM obtenus en comparant la position H HAUT D et le
regroupement (H MOYEN G & D; L0 & LX HAUT D) pour ces trois caractéristiques sont
respectivement de 3%, 1% et 0%. Il existe par contre une différence de densité de nodules car la
DRM est de 28%.

La figure 3.25 présente les micrographies avant attaque dans des plans de normale L situés
coté attaque de coulée (positions LO) a différentes hauteurs et largeurs dans le Y-block de
taille IV de la coulée L. Cette figure montre clairement que la densité de nodules diminue
et que le pourcentage de graphite chunky augmente entre le bas et le haut du Y-block. Par
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ailleurs, cette figure, ainsi que la figure 3.24 et le tableau 3.12 montrent que les caractéristiques
microstructurales du graphite sont semblables pour les positions gauche G et droite D pour les
Y-blocks de taille IV. Par contre, les valeurs ne sont pas les mémes selon que la surface du
plan des micrographies soit de normale H ou L. Dans le cas des positions basses, la densité de
nodules est de 280+80 nodules/mm?2 pour les surfaces de normale L tandis qu’elle n’est que
de 196+79 nodules/mm2 pour les surfaces de normale H (DRM= 43%). Il en est de méme
pour la nodularité, le pourcentage de graphite chunky et dans une moindre mesure le diametre
équivalent dont les valeurs varient respectivement de 67+13% a 37+16% (DRM= 81%), de
10+15% a 51+£25% (DRM=410%) et de 15+2um & 12+4pum (DRM=25%) en comparant les
surfaces de normales L et H. Cette différence peut s’expliquer par le fait non seulement que les
surfaces analysées de normale H sont nettement plus grandes que celles de normale L mais aussi
qu’elles s’étendent sur presque toute la longueur des Y-blocks (soit 100mm) alors que les surfaces
de normale L sont proches des bords comme le montre la figure 3.26. On observe d’ailleurs que
les valeurs ’ETR sont plus élevées pour les surfaces de normale H. Cela est la conséquence d’un
trop faible nombre d’observations couplé a un gradient important de vitesses de solidification
et refroidissement sur ces grandes surfaces entre les points situés sur les bords et ceux situés
au centre qui se solidifient et refroidissent plus lentement. Comme le montre la figure 3.26, le
gradient de vitesse de solidification et refroidissement induit un gradient des caractéristiques du
graphite qui permet d’expliquer non seulement la plus grande variabilité mais aussi pourquoi
la densité moyenne de nodules et la nodularité moyenne diminuent alors que le pourcentage de
graphite chunky augmente dans une surface de normale H par rapport aux surfaces de normale
L situées sur chaque bord a la méme hauteur. Les valeurs de diametre équivalent sont quant
a elles légerement plus faibles lorsqu’il y a la présence de graphite chunky car une partie des
petites particules de graphite sont considérées comme des nodules et leurs valeurs de diametre
équivalent réduisent la moyenne globale de cette caractéristique

Par ailleurs, bien qu’il n’y ait pas de différence entre c6tés droit D et gauche G des Y-blocks,
des effets sont observés sur les caractéristiques du graphite selon la largeur quand les estimations
sont faites a partir des micrographies dans les plans de normale L en positions basses. En effet, la
densité de nodules, la nodularité et le pourcentage de graphite chunky varient respectivement de
280480 nodules/mm?2 a 214+59 nodules/mm2 (DRM=31%), 67+13% & 46+16% (DRM=46%),
10+15% a 43+26% (DRM=330%) en comparant les surfaces de normale L sur les cotés droit
D et gauche G a celles de normale L en positions centrales M. On ne note toutefois pas d’effet
significatif selon la largeur sur les valeurs de diametre équivalent qui varient de 15+2pm a
13+2pum (DRM=15%). La méme comparaison pour les surfaces de normale H conduit aux
mémes tendances, mais moins significatives, pour la nodularité et le pourcentage de graphite
chunky. A contrario, 'effet observé pour la densité de nodules est inversé; la valeur moyenne
étant plus grande pour les surfaces en positions centrales que pour celles sur les cotés droite
et gauche. Il faut toutefois garder a l’esprit que les estimations de la densité de nodules sont
entachées de maniere générale de variabilité (valeurs ETR élevées) ; variabilité accentuée quand
elles sont effectuées dans des surfaces de normale H dans lesquelles existent un gradient des
caractéristiques du graphite.

Les mémes constats peuvent étre effectués pour les positions hautes que pour les positions
basses. A une exception pres, quels que soient la surface ou le groupement de surfaces considéré,
il est possible de constater que les valeurs de densité de nodules et de nodularité sont systéma-
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tiquement plus faibles et celle du pourcentage de graphite chunky systématiquement plus élevée
que celles de son homologue en positions basses. A noter que I’exception porte une fois de plus
sur la comparaison de la densité de nodules dans des surfaces de normale H en positions centrales
M, c’est a dire pour une caractéristique et des surfaces d’analyse engendrant des estimations
entachées d’une forte variabilité. Pour les Y-blocks de taille IV, comme pour les autres Y-blocks,
il existe des effets similaires de la hauteur sur les différentes caractéristiques du graphite. La den-
sité de nodules, la nodularité et le pourcentage de graphite chunky varient respectivement de
280480 nodules/mm?2 & 218455 nodules.mm™2 (DRM=28%), 67+13% & 454+18% (DRM=49%)
et 10+£15% a 47+28% (DRM=470%) en comparant les surfaces de normale L sur les c6tés droite
D et gauche G en positions basses aux surfaces homologues en positions hautes. Les mémes
effets de la hauteur sur les différentes caractéristiques peuvent étre observés en considérant les
surfaces de normale L mais localisées en positions centrales M. Pour les surfaces de normale H
soit sur les cOtés droit D et gauche soit en positions centrales M, les mémes effets peuvent aussi
étre globalement observés mais les différences des estimations des caractéristiques du graphite
dans ces surfaces analysées entre positions basses, moyennes et hautes sont moins marquées voire
non significatives dans certains cas. Seule la densité de nodules dans la surface de normale H

en position centrale M haute & une valeur de 2424171 nodules.mm™

supérieure a celle de ses
homologues en positions centrales M moyenne et basse respectivement de 136+71 nodules.mm?
et 220487 nodules.mm™. A noter qu’en ne tenant pas compte des résultats de la coulée J, la
densité de nodules dans le plan de normale H en position centrale M haute & une valeur de

134478 nodules.mm™ plus en accord avec le reste des résultats expérimentaux.

En résumé pour les Y-blocks de taille IV, l’ensemble des résultats expérimen-
taux montrent une diminution de la densité de nodules et de la nodularité couplée da
une augmentation du pourcentage de graphite chunky dans les surfaces de normale
H par rapport a celles de normale L situées a la méme hauteur. Il existe aussi un
effet de la largeur et de la hauteur : les positions centrales et hautes qui se soli-
difient et refroidissent lentement présentent des densités de nodules et nodularités
plus faibles ainsi qu’une plus forte proportion de graphite chunky en comparaison
aux positions situées sur les cotés ou en bas des Y-blocks qui se solidifient et re-
froidissent plus vite.

D’une maniére générale, l’ensemble des résultats expérimentaux de ce chapitre
montrent que l’augmentation du module de refroidissement avec la taille du Y-
block ne change pas ou peu les proportions des constituants mais conduit ¢ une
diminution de la densité de nodules, de la nodularité couplée a l’augmentation du
pourcentage de graphite chunky. De plus, la formation de graphite chunky liée a
l’augmentation du module de refroidissement méne da une augmentation des ETR
obtenus pour les différentes caractéristiques du graphite ; il faut donc tenir compte
de la forte wvariabilité existante sur les caractéristiques du graphite lorsqu’il y a

présence de ce défaut.
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Figure 3.24 — Effet de la position des micrographies sur les caractéristiques du graphite des Y-blocks de

taille IV pour les coulées J, K et L.
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Figure 3.25 — Micrographies de plans de normale L coté attaque de coulée (positions L0) dans le Y-block
de taille IV de la coulée L en fonction de la hauteur et la largeur.
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Figure 3.26 — Micrographies avant attaque au NITAL aux positions LO BAS M, LX BAS M et H BAS
M des Y-blocks de taille IV de la coulée K.
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sz oz Graphite ,
Taille Densité ETR | Nodularité | ETR chunky ETR | Déq | ETR
(nodules/mm?) | (%) (%) (%) (%) (%) | (pm) | (%)

1:L0 & LX BAS & H BAS 509+61 12 T8ET 9 0 0 1342 15

1: H MOYEN 346151 15 768 11 0 0 15+2 13

1: HHAUT 281+£70 25 737 10 0 0 162 13

I 430+115 27 76+L8 11 0 0 14+2 14

II :L0 & LX & H BAS 445497 22 79+4 5 1.240.8 67 15+1 7

II : H MOYEN 389468 17 6748 12 28413 46 16t4 25

II : H HAUT 330+86 26 43414 33 55419 35 1242 18

11 4114100 24 69+17 25 19425 132 15+3 20

IIT : H BAS G 419464 15 8145 6 1.3£0.7 54 16+3 19

IIT : H BAS D 302+115 37 63+£15 24 3+3 100 1642 13

IIT : LO & LX BAS G 311+40 13 7249 13 443 75 1742 12

IIT : LO, LX BAS G

& H BAS D 308+73 24 69112 17 3+3 100 17+2 12

IIT : H MOYEN D + G 262+62 24 3649 25 6449 14 11+£2 18

III : LO & LX HAUT D 260488 34 2947 24 T1£7 10 1142 18
IIT : H MOYEN D+G

ot L0 & LX HAUT D 261+76 29 3249 28 6819 13 1142 18

III : H HAUT D 187466 35 33422 67 67422 33 11+4 36

IIT : H HAUT G 131499 76 1849 50 82410 12 10+5 50

II1 271+105 46 474+24 52 45+33 73 13+4 29

IV L0 & LX BAS D 284486 30 65+16 25 12418 150 1442 14

IV L0 & LX BAS G 274+73 27 6949 13 7+12 171 16+1 6

IVH BAS D 181167 37 40418 45 50+31 62 13+4 31

IV H BAS G 186481 43 46+13 28 52418 35 1444 29

IV : L0 & LX BAS D+G 280+80 29 67+13 19 10+£15 150 15+2 13

IV : H BAS D+G 196+£79 40 37+16 43 51+25 49 1244 33

IV : L0 & LX BAS M 214+59 28 46116 35 43426 60 1343 23

IV:H BAS M 22087 40 27410 37 73+10 14 10+3 30

IV L0 & LX HAUT D 21655 25 40418 45 51429 57 13+5 38

IV L0 & LX HAUT G 220+56 25 51417 33 43426 60 15+4 27

IV H HAUT D 1684101 60 30412 40 70+£12 17 11+3 27

IV H HAUT G 142484 59 24415 63 7317 23 10+3 30

IV : L0 & LX HAUT D+G 218+55 25 45418 40 47428 60 14+4 29

IV : H HAUT D+G 155492 58 27+13 48 72415 21 11+£3 27

IV : L0 & LX HAUT M 171486 50 1949 47 8149 11 9+3 33

IV : H HAUT M 2424171 71 23+6 26 7716 8 942 22

IV* : H HAUT M 134478 58 2347 30 == 9 10+2 30

IV H MOYEN D 169432 19 39417 44 61+17 28 15+4 27

IV H MOYEN G 161£39 24 33+t14 42 64+21 33 14+3 21

IV:H MOYEND + G 165435 21 36116 44 63+19 30 1444 29

IV : H MOYEN M 13671 52 24411 46 7611 14 11+£3 27

IV 20889 43 41+21 51 51+31 61 13+4 31

Tableau 3.12 — Synthése des résultats des analyses statistiques des caractéristiques du graphite du
groupe des coulées J, K et L en fonction de la taille et de la position intérieure des micrographies (ETR

= Ecart-Type Relatif d la moyenne, * = analyses statistiques effectuées sans la coulée J).
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3.3 Bilan

Ce chapitre a permis de valider la méthode utilisée pour I’élaboration de la fonte de référence
SiMoCrNi, le prélevement des éprouvettes, les essais mécaniques et la caractérisation par analyse
d’images des microstructures. L’étude de variabilité a révélé que :

— La limite élastique, la résistance a la traction et I’allongement a la rupture de cette fonte
GS fortement alliée diminuent légérement en augmentant la taille de Y-block. La dureté
est constante au sein des Y-blocks de tailles II, III et IV mais plus élevée au sein des
Y-blocks de taille I. Les valeurs de résilience sont tres faibles, quelle que soit la taille des
Y-blocks.

— Les proportions moyennes des constituants ne changent pas ou peu, quelles que soient
la taille ou la position des micrographies dans les Y-blocks. Les pourcentages estimés de
ferrite, graphite et perlite sont respectivement de 68+5%, 10£3% et 224+5%; soit des
valeurs d’écarts-types relatif & la moyenne (ETR) respectivement de 7%, 30% et 23%.

— Les évolutions de caractéristiques mécaniques mentionnées ci-dessus en fonction de la
taille de Y-block, donc de la vitesse de solidification et de refroidissement ou du module
thermique, ne semblent donc pas corrélées aux proportions moyennes des constituants.

— La méthode d’estimation de la proportion de ferrite est reproductible mais celles des pro-
portions de graphite et de perlite sont entachées de plus de variabilité.

— Alors que les valeurs de diametre équivalent des nodules sont quasi-constantes, ’augmenta-
tion du module thermique méne a une diminution de la densité de nodules, de la nodularité
couplée a la formation de graphite chunky.

— Les caractéristiques du graphite évoluent en fonction de la position dans le Y-block selon
la longueur, la largeur et la hauteur. Ainsi la densité de nodules et la nodularité sont
plus élevées aux positions basses ou aux positions proches du bord qui se solidifient et
refroidissent plus vite. Les baisses de nodularité et de densité de nodules s’accompagnent
de 'augmentation de la proportion de graphite chunky dans les positions qui se solidifient
et se refroidissent lentement. Les caractéristiques du graphite évoluent dans le méme sens
quand la taille d’Y-block augmente donc quand la vitesse de refroidissement moyenne
diminue.

— La méthode d’estimation de la nodularité et du diametre équivalent est reproductible
mais ’estimation de la densité de nodules et de graphite chunky est entachée de plus de
variabilité. La précision des estimations se dégradent pour les Y-blocks de grande taille et
pour des surfaces d’analyse de grandes dimensions dans lesquelles il existe un gradient des
caractéristiques du graphite.



CHAPITRE
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Le premier objectif de ce chapitre est d’étudier expérimentalement les diverses transforma-
tions de phases qui se produisent au cours de la solidification et du refroidissement de la fonte
de référence GS SiMoCrNi. Des moules ont ainsi été instrumentés a l'aide de thermocouples in-
sérés a différentes positions dans les Y-blocks de taille I et de taille IV selon la méthode exposée
au chapitre 2. Les températures caractéristiques de solidification qui seront déterminées a l’aide
de la méthode proposée par Stan et al. [2018a] sont les suivantes : Ty, Teyt, Tmin, Tmaz, Ts.
Les valeurs obtenues seront comparées da celles des diagrammes d’équilibre stable et métastable,
TE GREY et TE WHITE, calculées a l'aide des formules de Stan et al. [2018a] (Eq 1.5 et
1.0). L’identification des températures de solidification permettra de plus de calculer des temps
de solidification. La méthode de Sertucha et al. [2010] permettra de mesurer les températures
Tstart, Tirans €t Teng tmpliquées au moment de la transformation eutectoide. Les températures
TG, Tgores T g Tararts T0q seront quant a elles déterminées par des essais de dilatométrie avec
des vitesses de chauffe et de refroidissement respectivement de 1°C.min’! et de 0.5°C.min!. Les
températures obtenues par analyse thermique et par dilatométrie pourront ainsi étre comparées
a celles calculées a laide des formules de Gerval et Lacaze [2000]) (Eq 1.7, 1.8, 1.9 et 1.10) :
T.Y Ta, T, T,.

Le deuzieme objectif de ce chapitre est de simuler les courbes d’analyse thermique en tout
point d’un Y-block et de les comparer da celles obtenues expérimentalement avec les moules ins-
trumentés. Pour optimiser ces simulations, il sera nécessaire d’effectuer des essais Laser Flash
sur des échantillons de fonte de référence et de sable. Ainsi les courbes d’évolution de conducti-
vité thermique et capacité calorifique en fonction de la température pourront étre intégrées auz

simulations effectuées avec le logiciel de simulation du remplissage et de solidification Nova-
flowéSolid.
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4.1 Courbes d’analyse thermique

4.1.1 Présentation des courbes

Les mesures des thermocouples pour les coulées K, L et M, ont permis d’obtenir les courbes
présentées dans la figure 4.1. Les courbes ne sont pas présentées quand les thermocouples n’ont
pas fonctionné correctement.

Pour les thermocouples positionnés en partie basse de la partie utile des Y-blocks en peau de
piéce ou les durées de solidification sont courtes, il n’est pas possible de distinguer visuellement de
palier de solidification eutectique mais juste un accident sur 'une des trois courbes au voisinage
de 1100°C. Seuls des changements de pente peuvent étre détectés visuellement avec 1’échelle
choisie. Si la transformation eutectoide qui se produit vers 850°C est facilement détectable pour
les Y-blocks de taille IV, ce n’est pas le cas pour les Y-blocks de taille 1.

Pour les thermocouples positionnés a mi-hauteur de la partie utile des Y-blocks et insérés a
mi largeur ou les durées de solidification sont plus longues que pour le cas précédent, les paliers
de solidification eutectique sont observés pour les 2 tailles de Y-blocks au voisinage de 1150°C.
Pour le Y-block de taille I, le palier est tres court car la vitesse de refroidissement reste rapide.
Par ailleurs, la transformation eutectoide ne reste détectable facilement que pour les Y-blocks
de taille TV.

Pour les thermocouples positionnés en haut de la partie utile des Y-blocks sous la masselotte
et insérés au quart de la largeur ou les durées de solidification sont plus longues, les constats
sont quasi identiques & ceux effectués avec les thermocouples positionnés & mi-hauteur. La seule
différence notable est la durée du palier de solidification eutectique qui est plus longue quand
le thermocouple est inséré a coeur sous la masselotte; ce qui est cohérent avec le fait que les
transformations de phases se produisent avec des cinétiques plus lentes quand la vitesse de
refroidissement diminue.

Il importe de noter la trés grande reproductibilité des mesures enregistrées par
les thermocouples en conditions similaires pour cette fonte GS de référence SiMo-
CrNi. Cela confirme la reproductibilité importante de 'intégralité du protocole d’élaboration
commun mis au point et développé dans le cadre de cette these pour 'ensemble des coulées. 11
s’agit ici d'une étape de vérification indispensable avant de pouvoir étudier un quelconque effet
d’éléments d’alliages sur la microstructure et les propriétés des fontes GS étudiées dans cette
these.
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Figure 4.1 — Comparaison des courbes de refroidissement pour les positions basse (en peau), d mi-
hauteur (6 1/2 de la largeur) et haute (d 1/4 de la largeur) des Y-blocks de tailles I et IV pour 3 coulées
de fonte GS de référence SiMoCrNi.
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4.1.2 Détermination des températures caractéristiques de solidification

Afin de déterminer plus précisément les différentes températures caractéristiques & partir
des courbes d’analyse thermique, les dérivées premiere et seconde ont ainsi été tracées a ’aide de
la méthode de Savitzky-Golay. Le choix de la valeur du parameétre M est primordial pour obtenir
des valeurs de températures de transformation exactes. Celle-ci doit étre choisie suffisamment
élevée de sorte a lisser au maximum la courbe sans toutefois déplacer les positions des extrema.
[’ANNEXE A.5 présente la comparaison des valeurs de températures caractéristiques obtenues
en fonction des valeurs de M prises.

La figure 4.2 présente les courbes d’analyse thermique accompagnées des tracés des dérivées
premieres et secondes pour les thermocouples positionnés en bas, a mi-hauteur et en haut de
la partie utile du Y-block de taille IV pour la coulée L. Les températures caractéristiques de
solidification identifiées & partir de ces courbes sont également précisées dans cette figure et
les valeurs moyennes avec écarts-types sont reportées dans le tableau 4.1. Ce tableau présente
également les résultats pour les coulées K et M ; les courbes d’analyse thermique accompagnées
du traitement par la méthode de Savitzky-Golay étant reportées en ANNEXE A.5.

Sauf cas particuliers qui seront explicités plus loin dans le texte, les températures Tmin
et Tmax auxquelles la valeur de la dérivée premiére s’annule sont précisées sur les sous-figures
présentant les tracés des dérivées premieres des courbes. De méme, les températures 17, Teyt,
Ts pour lesquelles la valeur de la dérivée seconde s’annule sont précisées sur les sous-figures
comportant les tracés des dérivées secondes des courbes. Chaque temps de solidification est
obtenu en calculant la différence entre 'instant ou la fonte atteint la température Tg et 'instant
ol elle atteint la température T7,. A noter que l'erreur liée a la méthode, plus précisément a
I'utilisation d’un parametre M trop grand reste acceptable : elle engendre une différence de 10°C
sur la température du liquidus et une différence au maximum de 10s sur le temps de solidification
(ANNEXE A.5).

Sachant que la chaleur libérée par la formation du graphite est tres faible [Lesoult et al.,
1997], le fait de détecter une température de liquidus laisse & penser qu'il existe une proportion
non négligeable de dendrites d’austénite primaire au moment de la solidification méme si la
fonte étudiée est hypereutectique. Pour le thermocouple positionné en bas de la partie utile
du Y-block qui se refroidit rapidement, il n’est possible de déterminer que les températures du
liquidus 17, de début de solidification eutectique T, et du solidus T ; qui sont respectivement
de 1141°C£12°C, 1131+14°C et 1108+22°C. Une forte variabilité est observée sur la mesure de
ces températures ; la détection de celles-ci est en effet plus difficile en position basse.
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Figure 4.2 — Détermination des températures caractéristiques de solidification pour les thermocouples
positionnés en bas, a mi-hauteur milieu et en haut de la partie utile du Y-block de taille IV de la coulée
L de la fonte GS de référence SiMoCrNi.
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De la méme maniere, les températures caractéristiques de solidification sont illustrées a la
figure 4.3 pour les thermocouples positionnés en bas, a mi-hauteur et en haut de la partie utile
du Y-block de taille I de la coulée L. Pour la position haute, seules les températures Tmin et
Ts ont pu étre déterminées et les temps de solidification sont alors calculés en considérant ces
deux températures. Pour la position moyenne, il a été possible de déterminer Tmax pour les
coulées K et M mais pas pour la coulée L. Pour cette derniere, la dérivée premiere est toujours
négative pour ces deux positions haute et moyenne. L’instant correspondant a la température
Tmin a alors été estimé au moment ou la dérivée seconde tend la premiere fois vers zéro. Pour la
position basse de la coulée L, la dérivée premiere passe par zéro et prend des valeurs positives;
elle permet donc d’estimer Tmin et Tmax en plus de Tg.

Les températures de début et de fin de solidification dépendent sans surprise de la vitesse
de refroidissement au travers de la taille du Y-block. Plus la vitesse de refroidissement est
lente, plus les valeurs de ces températures de transformation de phases sont élevées. En effet,
les températures de début de solidification sont respectivement de 'ordre de 1200°C et 1130°C
dans les Y-bocks de taille IV et de taille I. De méme, les températures de fin de solidification
sont respectivement de l'ordre de 1120°C et de 1075°C dans les Y-blocks de taille IV et de
taille I. De plus on observe une surfusion, différence entre TE GREY=1155"C (estimée avec la
formule de Stan et al. [2018a] de Iéquation 1.4) et Tmin, d’autant plus grande que la vitesse
de solidification est élevée. Pour les Y-blocks de taille IV, les valeurs de Tmin expérimentales
sont proches de TE GREY et les surfusions sont donc faibles. Pour les Y-blocks de taille I, les
valeurs de surfusion observées pour les positions haute, médiane et basse sont respectivement
de 31, 18 et 85°C. Pour les Y-blocks de taille IV, la température Ts est largement supérieure
a la température du diagramme métastable, TE WHITE=1080"C (estimée avec la formule de
Stan et al. [2018b] de 'Eq. 1.5). La solidification s’est donc déroulée selon le diagramme stable
(formation de graphite) ; soit une solidification dite « grise ».

Pour les positions médiane et haute des Y-blocks de taille I, les valeurs de Tmin sont aussi
supérieures a celle de la température du diagramme métastable TE WHITE et la température
Ts de fin de solidification est 1égerement inférieure a TE WHITE ; ce qui laisse penser que la
majorité de la solidification s’est aussi faite selon le diagramme stable. Pour la position basse
en peau, Tmin et Tg sont toutes deux inférieures a TE WHITE, la solidification devrait donc
se dérouler selon le diagramme métastable (solidification « blanche »). Toutefois, compte tenu
de la difficulté de positionnement de ce thermocouple et de la forte variabilité existante a cette
position, ce résultat ne permet pas de conclure de maniere affirmative sur le mode de solidification
a cette position.

Le palier de solidification eutectique est tres court en bas de partie utile en peau des Y-
blocks de taille IV ou la vitesse de refroidissement est la plus grande. De méme, quelle que
soit la position du thermocouple, la longueur des paliers eutectiques est tres courte pour les Y-
blocks de taille I qui se refroidissent plus rapidement que les Y-blocks de taille IV. Les durées de
solidification des Y-blocks de taille I sont de 'ordre de 100 secondes quelle que soit la position
du thermocouple. Les temps de solidification mesurés par le thermocouple positionné en bas
du Y-block de taille IV sont équivalents a ceux mesurés dans les Y-blocks de taille I. Par
contre, les temps de solidification des positions médiane et haute des Y-blocks de taille IV sont
respectivement de 739+60s et 1024+12s.
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Il est intéressant de noter que les températures de liquidus 77 enregistrées expérimen-
talement dans les positions médiane et haute des Y-blocks de taille IV (c’est a dire dans les
conditions expérimentales ot les vitesses de solidification sont les plus lentes et les plus proches
de conditions d’équilibre) sont légérement supérieures a la température de liquidus de 1172°C
prédite par le diagramme d’équilibre Fe-C modifié de notre fonte GS de référence obtenu avec
le logiciel de simulation Novaflow&Solid.
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Figure 4.3 — Détermination des températures caractéristiques de solidification pour les thermocouples
positionnés en bas, d mi-hauteur milieu et en haut de la partie utile du Y-block de taille I de la coulée L
de la fonte GS de référence SiMoCrNi.
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Position | T (°C) | Tew: (CC) | Tmin (°C) [ Tmax (°C) | Ts ("C) [ Atsolid. (s) [ R(°C)
Taille IV
Haut 11957 117946 1153+3 1156+1 111043 1024412 242
Mi-hauteur | 1200£11° 1183+5 1158+£2 1163+4 112442 739460 4=+1
Bas 1141412 1131+14 _— 1108+22 135445 0
Taille I
Haut 1124 1064 125 e
Mi-hauteur 1136+3 1137+4 1075£5 94+4 _—
Bas 1070 1072 1006 106 —_—

Tableau 4.1 — Synthése des températures caractéristiques de solidification pour les coulées K, L et M de
la fonte GS de référence SiMoCrNi en fonction de la taille du Y block et de la position du thermocouple
(R= recalescence = Tmazx-Tmin).

4.1.3 Deétermination des températures caractéristiques de transformation
eutectoide

La figure 4.1 montre que la transformation eutectoide n’est aisément détectable que pour
les Y-blocks de taille IV. Ainsi, il n’a été possible d’extraire les températures caractéristiques
de la transformation eutectoide que pour les Y-blocks de taille IV. La figure 4.4 présente les
courbes d’analyse thermique accompagnées des tracés des dérivées premieres et secondes pour
les thermocouples positionnés en bas, & mi-hauteur et en haut de la partie utile du Y-block de
taille IV pour la coulée L. Les températures de début et de fin de transformation eutectoide
ainsi que celle ou la vitesse de transformation est maximale Tsiart, Tirans €t Tend, correspondent
aux températures définies dans les travaux de Sertucha et al. [2010]; Lacaze et al. [2012, 2016].
Identifiées a partir de ces courbes, ces températures sont également présentées dans la figure 4.4.
Tstart correspond a la température pour laquelle la courbe de vitesse de refroidissement change
brutalement de pente, T.qns celle pour laquelle la dérivée seconde s’annule et Tend celle pour
laquelle la courbe de refroidissement revient sur la courbe de base.

Le traitement par la méthode de Savitzky-Golay des courbes d’analyse thermique obtenues
pour les coulées K et M sont reportés dans TANNEXE A.5. La synthese des températures de
transformation estimées par cette méthode dans les Y-blocks de taille IV pour les trois coulées
K, L et M est présentée dans le tableau 4.2. Alors que la mesure de la température ou la vitesse
de transformation est maximum, Ty.qns, €st précise, celles des températures de début et fin de
transformation, Tyqrt €t Teng, sont entachées de bien plus de variabilité. Cela étant, ¢ca ne se
répercute pas sur les valeurs d’écart type obtenues en comparant les 3 coulées.
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Figure 4.4 — Détermination des températures de transformation eutectoide pour les thermocouples po-
sitionnés en bas, a mi-hauteur milieu et en haut de la partie utile du Y-block de taille IV de la coulée L
de la fonte GS de référence SiMoCrNi.
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Vitesses de
Position refroidissement | Tsiart (C) | Tirans ("C) | Tena (CC)
prises a 900°C
Haut 0.113+0,004/C/s | gou oy 855+1°C | 79543°C
(7°C.min™)
Mi-hauteur 0'1100:t0,0.04_llc/s 888+6°C 859+2°C 812+1°C
(7°C.min™)
Bas 0.113£0,004/C/s | grg oy 835+4°C | 792+7°C
(7°C.min™)
Y-BLOCK 0.1124+0,004°C/s . - 5
TAILLE IV (7°C.min’1) 883+4°C 851+10°C | 800+10°C

Tableau 4.2 — Syntheése des températures de transformation eutectoide pour les coulées K, L et M de la
fonte GS de référence SiMoCrNi des Y-blocks de taille IV en fonction de la position du thermocouple.

Quelle que soit la position du thermocouple, la vitesse instantanée de refroidissement a
900°C juste avant d’atteindre la température de début de transformation eutectoide est de 7
°C.min"! dans les Y-blocks de taille IV. Ainsi, comme cette vitesse instantanée de refroidissement
juste avant transformation eutectoide est indépendante de la position du thermocouple au sein
des Y-blocks de taille IV, les mesures expérimentales sont regroupées et valent respectivement
Tstart=883£4°C et Tirqns=8514+10°C pour la température de début de transformation et celle
ol la vitesse de transformation est maximale. Ces valeurs enregistrées sont trés proches des
valeurs T,"=888°C et T,=860°C calculées a l'aide des formules de Gerval et Lacaze [2000]
mentionnées dans les équations 1.5 et 1.6 du chapitre 1 en considérant la composition chimique
de la fonte GS de référence SiMoCrNi élaborée. Pour mémoire, ces deux températures bornent le
domaine triphasé austénite 4 ferrite 4+ graphite correspondant & la transformation eutectoide du
diagramme modifié stable ; T,? étant la température supérieure et T, la température inférieure.
Par ailleurs, les valeurs de température enregistrées pour la fin de transformation eutectoide
sont de Tp,q = 800+10°C. Ces températures sont donc largement inférieures aux températures
Tp0=848°C et T;,=841°C, calculées a Iaide des formules de Gerval et Lacaze [2000] mentionnées
dans les équations 1.7 et 1.8 du chapitre 1 en considérant la composition chimique de la fonte
GS de référence SiMoCrNi élaborée. Pour mémoire, ces deux températures bornent le domaine
de triphasé austénite + ferrite + cémentite correspondant & la transformation eutectoide du
diagramme modifié métastable.

Les nombreux travaux présentés au chapitre 1 [Linares et al., 1997; Gerval et Lacaze, 2000;
Lacaze et al., 2012, 2018; Lacaze et Sertucha, 2016; Lacaze, 2017] sur l'influence de la vitesse
de refroidissement et de la composition chimique sur les températures de transformations eutec-
toide de fontes GS montrent qu’au-dessus d’une valeur critique de vitesse de refroidissement de
1.2°C.min™!, la transformation eutectoide débute & une température inférieure & Tor en condition
de refroidissement continu. Il est donc étonnant de détecter par analyse thermique le début de
la transformation eutectoide au voisinage de Ta® et non Ta & une vitesse de refroidissement de
7°C/min. Toutefois, dans les travaux tres récents de Gonzalez-Martinez et al. [2018b] sur des
fontes GS ferritiques & haute teneur en silicium, les auteurs mentionnent que la formule proposée
par Gerval et Lacaze [2000] pour le calcul de la température T s’applique pour des fontes avec
des teneurs en silicium allant jusque 4% mais que celle-ci devrait étre corrigée pour des valeurs
supérieures ; ce qui le cas de notre fonte GS de référence SiMoCrNi qui en contient 5%. Ainsi la
détection par analyse thermique du début de la transformation eutectoide au voisinage de Ta
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et non Ta & une vitesse de refroidissement de 7°C/min dans la présente these est probablement
a mettre en relation avec une utilisation inadaptée des formules de Gerval et Lacaze [2000] & la-
quelle s’ajoute une probable différence de méthode expérimentale de détection de la température
de début de transformation eutectoide (en particulier : fréquence d’échantillonnage, méthode de
lissage de la courbe dérivée et identification du point sur la courbe lié & la température Tgiart)-

4.2 Résultats de dilatometrie

Les courbes de dilatometrie obtenues pour des échantillons prélevés en bas et haut de la
partie utile des Y-blocks de taille I et de taille IV des coulées J, K et L sont regroupées dans
les figures 4.5(a) et 4.5(b). La figure 4.6 présente un exemple de traitement de données par la
méthode de Savitsky-Golay pour déterminer les températures de transformation eutectoide pour
un échantillon prélevé dans le haut de la partie utile du Y block de taille I de la coulée K. 11 est
a noter sur cette figure la grande reproductibilité des mesures au chauffage jusque 700°C environ
avant le début des transformations pour les deux tailles d’Y-blocks. La figure 4.6(a) montre les
températures de début et de fin de transformation eutectoide T, et T, ; au chauffage et la
figure 4.6(b) les températures de début et de fin de transformation eutectoide 77, et T, ,
au refroidissement. La syntheése des valeurs obtenues pour les températures de transformation
eutectoide et le coefficient de dilatation linéaire est reportée dans le tableau 4.3.

Les résultats montrent que, quelles que soient la taille des Y-blocks et la position de pré-
levement des éprouvettes, les valeurs mesurées du coefficient de dilatation et des différentes
températures de transformation eutectoide sont fortement reproductibles entre les trois coulées.
Comme pour les courbes d’analyse thermique, cela confirme a nouveau la reproductibilité im-
portante de l'intégralité du protocole d’élaboration commun mis au point et développé dans le
cadre de cette thése pour ’ensemble des coulées. De plus, il faut rappeler que ces propriétés
ont été mesurées avec une vitesse de chauffage de 1°C.min"! et une vitesse de refroidissement
de 0.5°C.min"! ; vitesses beaucoup plus lentes que les vitesses instantanées estimées a 900°C lors
du refroidissement des Y-blocks de taille I mais aussi de taille IV a partir des courbes d’analyse
thermique. Ainsi, pendant ces essais de dilatométrie, la transformation eutectoide se produit
dans des conditions plus proches de I’équilibre que celles observées pendant le refroidissement
continu des Y-blocks coulés dans les moules instrumentés avec des thermocouples.

Le coefficient de dilatation linéaire mesuré de notre fonte GS de référence SiMoCrNi ne
dépend ni de la taille du Y block ni de la position de prélevement de 1’éprouvette. Sa valeur
14.940,3.10% °C! est en bon accord avec le coefficient de dilatation moyen de 13.5.10° °C-!
des fontes GS SiMo mentionné dans la norme AFNOR NF EN 16124 [AFNOR, 2011]. De plus,
cette valeur est aussi en accord avec I’étude de Matsushita et al. [2015] concernant I'influence
de la vitesse de refroidissement sur la microstructure de fontes GS ferritiques (%Si de 2.36% a
4.25%) dans laquelle ils obtiennent des coefficients de dilatation allant de 14 & 16.10°°C!. Les
températures de transformation eutectoide mesurées au chauffage et au refroidissement pour
notre fonte GS de référence SiMoCrNi ne dépendent ni de la taille du Y-block ni de la position
de D’échantillon. Lors du chauffage, la transformation de la ferrite en austénite débute vers
875°C et se termine vers 895°C tandis que lors du refroidissement, la transformation eutectoide
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de 'austénite débute vers 885°C et se termine vers 830°C.

Ainsi, il est constaté que les températures de début de transformation eutectoide estimées

T

au chauffage T,,; & une vitesse lente de 1°C.min"! et au refroidissement 77,

tar ; @ une vitesse

tres lente de 0,5° C.min™ sont trés proches de celles mesurées par analyse thermique dans les
Y-blocks de taille IV pour lesquels la vitesse instantanée de refroidissement a 900°C est de 'ordre
de 7°C.min"!. Ces températures de début de transformation eutectoide estimées par dilatome-
trie sont par conséquent également proches de la température T,°=888°C calculée & 'aide de
la formule de Gerval et Lacaze [2000] mentionnée dans I’équation 1.8 du chapitre 1 et appliquée
en considérant la composition chimique de la fonte GS de référence SiMoCrNi élaborée pendant
cette these. La transformation eutectoide semble donc débuter au refroidissement a vitesse tres
lente au franchissement de la température supérieure T,°=888°C du domaine triphasé austénite
+ ferrite + graphite du diagramme d’équilibre stable modifié. Ce résultat est, cette fois-ci, en
accord avec les travaux présentés au chapitre 1 [Linares et al.,, 1997; Gerval et Lacaze, 2000;
Lacaze et al., 2016; Lacaze, 2017; Lacaze et al., 2018], qui montrent que la transformation eutec-
toide démarre au voisinage de T, au refroidissement pour des vitesses trés lentes inférieures &
1.2 °C.min! et au chauffage pour des vitesses au moins supérieures & 0.08°C.min"! [Rehder, 1965;
Gerval et Lacaze, 2000]. La température de fin de transformation eutectoide au refroidissement
17 ; est quant & elle significativement plus basse que la température T, =860"C correspondant
a la limite inférieure du domaine triphasé du diagramme d’équilibre stable modifié. Elle est
méme légerement plus basse que la température inférieure T(,=841°C du domaine triphasé du
diagramme d’équilibre métastable modifié associée a la transformation eutectoide de ’austénite
en perlite ; température également prédite a 1'aide des formules de Gerval et Lacaze [2000] pour
notre fonte de référence GS SiMoCrNi.
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Figure 4.5 — Courbes de dilatométrie obtenues pour les échantillons prélevés dans les Y-block (a) de
taille I et (b) de taille IV des coulées J, K et L de la fonte GS de référence SiMoCrNi.
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Figure 4.6 — Détermination des températures de transformation eutectoide et du coefficient de dilatation
linéaire apparent (a) au chauffage (T4, et TS, ;) et (b) au refroidissement (T}, et o, ,) un échantillon
prélevé en haut du Y-block de taille I de la coulée K de la fonte GS de référence SiMoCrNi.

Position | TG ("C) | Tfiure (C) | Téua (C) | Thiare (C) | Tha (°C) dﬁ;’;ffi‘;‘jn(‘icdﬁ)

Taille I

Bas 700+3 88042 896+2 88243 832+3 15.1+ 0.3.10-6

Haut 70046 878+0 897+2 88540 837+5 14.9+ 0.2.10-6
Taille IV

Bas 74643 878+1 899+1 88949 831+1 14.7+ 0.1.10-6

Haut 727+58 879+3 901£1 887+1 832+2 14.9+ 0.6.10-6

Taille I 4+ Taille IV
Bas+ Haut | 716429 | 878+3 [ 898+2 [ 88544 | 83343 [ 14.9+ 0.3.10-6

Tableau 4.3 — Synthése des températures de transformation eutectoide et des coefficients de dilatation
de la fonte GS de référence SiMoCrNi obtenus par dilatometrie.

La figure 4.5 et le tableau 4.3 montrent une variabilité faible des mesures de TG aux po-
sitions basse et haute du Y-block de taille I et basse des Y-blocks de taille IV. Par contre, une
forte variabilité est observée pour les mesures enregistrées a la position haute des Y-blocks de
taille IV. La température de graphitisation TG varie selon la taille. En effet, celle-ci est plus
basse dans le cas des Y-blocks de taille I, avec une valeur de 7004+3°C, en comparaison des
positions basses et hautes des Y-blocks de taille IV dont les valeurs sont respectivement de
746+£3°C et de 727158°C. Le fort écart relatif observé a la position haute des Y-blocks de taille
IV ne permet cependant pas de statuer sur un éventuel effet de la position. Il est intéressant
de noter que ces phénomenes de gonflement qui démarrent avant le début de la transformation
eutectoide au chauffage, s’intensifient au voisinage de 1000°C, puis se poursuivent avant le début
de la transformation eutectoide au refroidissement. Une plus forte variabilité peut étre notée
de maniére générale sur les phénomenes de gonflement dans les Y-blocks de taille IV que dans
les Y-blocks de taille I. La figure 4.7 présente les microstructures observées apres attaque au
NITAL aux grossissements x100 et x500 apres 1’essai de dilatomeétrie d’une éprouvette prélevée
en position haute du Y-block de taille IV de la coulée L. Ces micrographies montrent que le
chauffage a engendré différentes évolutions microstructurales qui se superposent a la transfor-
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mation eutectoide : 1) une diminution du pourcentage de graphite chunky 2) une diminution
du pourcentage de perlite accompagnée d’une globularisation 3) de nombreux carbures ont été
dissous. Ces observations qui sont en accord avec certains travaux présentés au chapitre 1 et
au chapitre 2 montrent que différents phénomenes se déclenchent a différentes températures et
peuvent se cumuler sur certaines plages de températures. La cémentite composant la perlite
peut se décomposer dés 550°C et le carbone reldché va ainsi gonfler les nodules [Hervas, 2013];
toutefois le chrome stabilisant la cémentite [Gao et al., 2013], il est attendu qu’elle se décompose
a des températures élevées. Les carbures formés avec le molybdene se décomposent a des tem-
pératures dépassant 925°C [Black et al., 2002]. De plus, Schissler et al. [1993] ont observé des
phénomenes de décohésion entre matrice et nodules de fontes ferritiques avant la transformation
eutectoide. Ces trois phénomenes (décomposition de la perlite avec graphitisation, dissolution
des carbures et décohésion entre nodules et matrice métallique) sont ainsi susceptibles d’avoir
contribué au gonflement observé des échantillons de notre fonte de référence SiMoCrNi.

Avant dilatométrie Apres dilatométrie
1

Figure 4.7 — Microstructures observées aprés attaque au NITAL en grossissement x 100 (au centre) et
x 500 (@ droite) aprés Uessai de dilatométrie d’un échantillon prélevé en position haute du Y-block de
taille IV de la coulée L. Ces microstructures sont comparées a celle observée dans ce méme Y-block de
taille IV en position H MOYEN M (a gauche).

4.3 Essais LFA

Les résultats des essais LFA présentant ’évolution de la capacité calorifique et la conducti-
vité thermique avec la température de la fonte de référence SiIMoCrNi et du sable ALPHASET
sont montrés respectivement dans les figures 4.8 et 4.9. L’évolution de diffusivité thermique du
sable ALPHASET en fonction de la température a également été tracée dans la figure 4.9.

La courbe d’évolution de la capacité calorifique de la fonte avec la température présente un
pic a 700°C qui correspond & la température de Curie comme déja rapporté par d’autres auteurs
[Parent-Simonin et Margerie, 2001; Przeliorz et Piatkowski, 2011]. De plus, I’évolution de la
conductivité thermique en fonction de la température est en accord avec les travaux de Wang
et Li [2020] qui indiquent que celle-ci augmente jusqu’a une température généralement comprise
entre 200°C et 300°C puis diminue tres légerement ou reste constante jusqu’au moins 500°C. Ces
derniers ont mesuré des valeurs variant de 30 & 35 W.m™'.K-! pour des températures comprises
entre 20°C et 500°C; soit des valeurs proches de celles mesurées de 24 a 33 W.m™L.K™' dans
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cette these sur la méme plage de températures. On note toutefois que les valeurs de conductivité
thermique obtenues par essais LFA sont légérement inférieures a celles obtenues par Wang et
Li [2020]. Ne précisant toutefois pas la composition des fontes qu’ils étudient, les différences
observées pourraient s’expliquer par des teneurs en éléments d’addition susceptibles d’impacter
les proportions de constituants.

La figure 4.9 montre que la diffusivité thermique du sable diminue jusqu’a une température
comprise entre 500°C et 600°C puis augmente jusqu’a 1000°C. Ce résultat se traduit par une
augmentation de la capacité calorifique sur toute la plage de températures et par une conductivité
thermique qui reste constante jusque 500-600°C puis augmente jusque 1000°C. Il est intéressant
de noter que la température a laquelle on observe un changement de pente est proche de la
température a laquelle le quartz (forme stable de la silice) passe de sa forme quartz-a & quartz-
B, soit 573°C [Beauvais, 2011]. [Gibert et Mainprice, 2009] ont étudié leffet de la température
sur la diffusivité thermique du quartz. Ils ont ainsi observé la diffusivité thermique diminuait
jusqu’a atteindre la température de transformation de phase puis restait constante. Cela étant les
auteurs ont conduit leurs essais uniquement jusqu’a 800°C. Ils ont relevé pour des températures
comprises entre 100 et 800°C des valeurs de diffusivité thermique allant de 0.5 & 2 mm?.s™!, soit
des valeurs légerement supérieures a celles mesurées dans cette étude.

(a) Capacité calorifique de la FGS SiMoCrNi en fonction de la température (b) Conductivité thermique de la FGS SiMoCrNi en fonction de la température
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Figure 4.8 — (a) Capacité calorifique et (b) conductivité thermique en fonction de la température de la
fonte de référence SiMoCrNi mesurées par essais LFA.
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Figure 4.9 — (a) Diffusivité thermique, (b) capacité calorifique et (c) conductivité thermique en fonction
de la température du sable ALPHASET mesurées par essais LFA.
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4.4 Simulations

4.4.1 Comparaison des propriétés issues des différents modules et /ou
mesures des essais LFA

La figure 4.10 compare les courbes d’évolution des propriétés thermophysiques de notre
fonte de référence SiMoCrNi en fonction de la température obtenues en utilisant les modules
“by-phases” (BP) et “mushy zone” (MZ) dans le logiciel Novaflow&Solid (NFS).

La composition chimique de la fonte de référence a été renseignée pour obtenir les diffé-
rentes courbes d’évolution des propriétés thermophysiques en fonction de la température. Le
module BP utilise des températures issues du diagramme d’équilibre modifié de la fonte de ré-
férence généré par NFS a partir de la connaissance de sa composition chimique. La figure 4.11
présente le diagramme Fe-C modifié de notre fonte de référence généré. Dans le module BP, les
températures considérées sont la température du liquidus 77, =1172°C et la température eutec-
tique T¢,;=1148°C. A noter que NFS considere que la solidification s’arréte a une température
de solidus dit cinétique et notée Tskin. Par défaut, la valeur de température de solidus cinétique
est considérée telle que Tskin=T,,;-50°C, soit dans ce cas Tskin=1098°C en utilisant le module
BP. Au cours des simulations de remplissage d’un moule et de refroidissement utilisant le module
BP ou le module MZ, NF'S fait toutefois évoluer cette valeur de température de solidus cinétique
en fonction du matériau de moulage sélectionné et du module de refroidissement.

Les températures caractéristiques de solidification de notre fonte de référence détermi-
nées par analyse thermique ont été renseignées dans le module MZ pour obtenir les courbes
d’évolution des propriétés en fonction de la température. Les températures moyennes de li-
quidus, T7=1200°C, eutectique, T¢,;=1158°C, et de solidus cinétique supposée égale a Ty,
Tskin=Ts=1124"C, mesurées a ’aide des thermocouples situés au milieu des Y-blocks de taille
IV ont ainsi été considérées. En effet, ce sont celles qui ont été enregistrées dans des conditions
de refroidissement lent les plus proches de conditions d’équilibre. De plus, les mesures des es-
sais LFA ont été utilisées pour tracer I’évolution des courbes de la conductivité thermique et
de la capacité calorifique pour les températures inférieures ou égale a 1000°C. Il faut souligner
la bonne concordance entre les valeurs de conductivité thermique obtenues a 1000°C entre les
mesures des essais LFA de 31+3W.m L. K! et la valeur de 31W.m . K™' générée par les deux
modules BP et MZ. La concordance est légerement moins bonne pour la capacité calorifique
entre les mesures des essais LFA de 808+54kJ.kgt. K! et la valeur de 759J.kg™ ' K générée par
le module MZ. L’écart de 6% constaté en considérant la valeur moyenne des essais LFA reste
toutefois acceptable.

La figure 4.10 montre que pour les deux modules BP et MZ, la fraction liquide diminue
comme attendu au refroidissement entre la température eutectique et la température du solidus.
Pour le module BP la courbe de fraction liquide est déterminée a 'aide d’équations de Scheil
modifiées basées sur le diagramme Fe-C modifié tandis qu’elle est tracée a partir de la compo-
sition chimique et des températures entrées par l'utilisateur pour le module MZ'. Le fait que

1. Les valeurs de fraction liquide prises en fonction de la température sont repositionnées avec le module MZ a
I’aide d’un algorithme propre &8 NOVACAST et non divulgué par ces derniers pour des raisons de confidentialité.
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la fraction liquide ne diminue sensiblement qu’a partir de la température eutectique s’explique
a l'aide de I’équation basique de Scheil, de la teneur légerement hypereutectique de la fonte de
référence et du diagramme de phase modifié issue de NFS. D’apres ce diagramme (figure 4.11),
la teneur massique en carbone équivalent, CL, dans la phase liquide passe de 3.1% a 3.0% entre
le liquidus et la température eutectique. Compte tenu de ’équation de Scheil basique fournie
par I’équation 4.1, la fraction liquide ne baisse que de 0.1% entre ces deux températures.

i = (ZEpen (41)
0

Comme attendu, la masse volumique diminue quand la température augmente. Elle chute dans
la plage de températures correspondant a la fusion progressive de ’alliage et continue a diminuer
ensuite quand il devient totalement liquide. Les courbes de masse volumique sont sensiblement
semblables entre les deux modules BP et MZ ; toutefois la chute de masse volumique au moment
de la solidification se déroule a des températures légerement supérieures pour le module MZ car
la température eutectique renseignée est supérieure a celle obtenue par le module BP. A noter
qu’il est possible de modifier la courbe de masse volumique, et influer sur la chute de masse
volumique au moment de la solidification, en modulant d’autres paramétres du module M7 :
pourcentage d’austénite primaire, pourcentages de graphite attribués aux différentes phases
de la solidification (avant la solidification eutectique, au début et a la fin de la solidification
eutectique). Cependant la chute de la masse volumique au moment de la solidification n’a que
peu d’effet sur les courbes d’analyse thermique simulées ; par contre cela a un effet sur les défauts
de retassures observés au sein des Y-blocks.

Contrairement a celle obtenue avec les mesures des essais LFA, la courbe de conductivité
thermique générée par le module BP pour les températures inférieures a 1000°C montre que
celle-ci diminue avec la température. D’apres Wang et Li [2020], un tel effet de la température
sur la conductivité thermique correspond plus & celui d’une fonte GL. Pour les températures au-
dessus de 1000°C, les deux modules donnent des valeurs similaires et la conductivité thermique
chute brusquement au moment de la fusion.

Contrairement a la courbe d’évolution de capacité calorifique avec la température générée
par le module MZ aux mesures des essais LFA, celle générée par le module BP ne présente
pas de pic aux alentours de 700°C correspondant a la température de Curie. Pour les tempéra-
tures au-dessus de 1000°C, les deux modules donnent des valeurs identiques & l’exception de la
conductivité thermique obtenue avec le module MZ qui, a 'instar de la masse volumique, chute
au moment de la solidification a des températures supérieures a celle du module BP.
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Figure 4.10 — Comparaison des courbes d’évolution des propriétés thermophysiques de notre fonte de
référence SiMoCrNi obtenues avec les modules « by-phases » et « mushy-zone » de NFS.
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Figure 4.11 — Diagramme de Fe-C modifié pour la composition de la fonte de référence.
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4.4.2 Simulations préliminaires avec parametres intrinseques par défaut

La figure 4.12 compare les résultats de simulations préliminaires aux courbes d’analyse
thermique enregistrées pour les Y blocks de taille I et IV pour les trois positions de thermo-
couples lors de la coulée L. Les résultats de simulations préliminaires s’appuient sur les courbes
d’évolution avec la température des propriétés thermophysiques générées par le module BP pour
la fonte ainsi que celles proposées par défaut par NFS pour le sable ALPHASET et présentées
sur la figure 4.13. Les propriétés thermophysiques proposées par NFS du sable évoluent légere-
ment entre 20°C et 1500°C pour la masse volumique et la conductivité thermiques qui passent
respectivement de 1.550 & 1.365 kg.dm™ et de 0.69 & 1.10 W.m™'.K'. Par contre, la capacité
calorifique passe de 770 & 1300 J.kg 1. K.
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Figure 4.12 — Comparaison entre données expérimentales des Y-blocks de la coulée L et simulation avec
les parameétres intrinséques par défaut et le module BP de NFS.
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Les résultats de ces simulations préliminaires montrent que :

(1) Les temps de solidification simulés sont plus longs que les temps de solidification expéri-
mentaux ; notamment pour les Y-blocks de taille IV,

(2) Les refroidissements simulés pour les différentes positions des thermocouples dans le Y-
block de taille IV sont plus lents que les refroidissements expérimentaux pendant toute la
durée de la coulée,

(3) Les refroidissements simulés pour les différentes positions des thermocouples dans le Y-
block de taille I sont plus lents que les refroidissements expérimentaux sur toute la premiere
moitié de la coulée,

(4) Les refroidissements simulés pour les différentes positions de thermocouples dans le Y-
block de taille I sont légerement plus rapides que les refroidissements expérimentaux sur
la seconde moitié de la coulée,

(5) Les températures simulées du palier solidification eutectique sont plus élevées que celles
mesurées expérimentalement par tous les thermocouples dans le Y-block de taille I et celui
en position basse dans le Y-block de taille IV,

(6) Pour les thermocouples situés au milieu et en haut du Y-block de taille IV, les tempé-
ratures simulées du palier de solidification eutectique sont en dessous de celles mesurées
expérimentalement,

(7) La transformation eutectoide n’est pas visible sur les courbes simulées.

Il importe de mentionner qu’il n’est pas surprenant de ne pas observer les effets de transfor-
mation eutectoide sur les courbes simulées puisque le logiciel de simulation est destiné a simuler
le remplissage d’un moule et de la solidification.

Le tableau 4.4 compare les résultats obtenus par simulation pour la température de solidus
cinétique, Tskin, les temps de solidification, Atsolid., et les vitesses instantanées de refroidisse-
ment a 900°C, Vggoec, juste avant transformation eutectoide a ceux obtenus expérimentalement
par analyse thermique. La température de solidus cinétique varie en fonction du module de re-
froidissement et du matériau de moulage ; les moyennes sont respectivement pour les tailles I et
IV de 1111°C et 1129°C. Ces températures sont proches de celles mesurées dans les Y-blocks de
taille IV. Par contre, elles le sont moins pour celles mesurées dans les Y-blocks de taille I avec
une erreur relative, ER, toutefois maximale de 11% en position basse (mesure en peau). Quelle
que soit la taille des Y-blocks, les temps de solidification simulés sont systématiquement plus
élevés que ceux obtenus expérimentalement avec une ER maximale qui peut atteindre 246 %
en position basse des Y blocks de taille IV. Les vitesses de refroidissement instantanées a 900°C
sont tres proches de celles obtenues expérimentalement pour les Y-blocks de taille IV et 'ER
est de 9% pour toutes les positions. Pour les Y blocks de taille I, contrairement & celles estimées
expérimentalement, les vitesses de refroidissement instantanées a 900°C simulées sont les mémes
pour toutes les positions et les valeurs d’ER varient de 36 a 246%.

Les valeurs d’erreur relative, ER, obtenues en comparant les résultats de simulation a 1’ex-
périence sont dans la majorité des cas élevées . Pour ces simulations préliminaires, les propriétés
thermiques spécifiques du sable et de la fonte de référence mesurées a ’aide des essais LFA n’ont
pas été intégrées. La figure 4.14 compare les valeurs des propriétés thermophysiques proposées
par défaut par NFS pour le sable ALPHASET et les valeurs moyennes de celles mesurées &
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laide des essais LFA. Si les valeurs de conductivité thermique et de la capacité calorifique sont
proches pour des températures inférieures a 500°C, il est clair qu’au-dessus de cette température
les valeurs mesurées s’écartent significativement des valeurs par défaut. Les valeurs de conduc-
tivité thermique et de capacité calorifique mesurées par les essais LFA sont supérieures a celles
par défaut. Or, les valeurs de ces propriétés impactent nécessairement le refroidissement et par
conséquent les résultats des simulations.

Expériences Simulations préliminaires
Position :I‘S Atgolid. ‘{QOOGC T?kin ER Atsolid. ER ‘{90050 ER
§®) (s) (C/s) | (C) | (R) (s) (%) | CC/s) | (%)
TAILLE I
Haut 1064 124 -0.49 1112 4.5 180 45 -0.31 37
Mi- 1075 94+4 -0.60 1106 2.9 155 45 -0.30 50
hauteur
Bas 1006 108 -0.69 1115 10.8 111 3 -0.30 57
TAILLE IV
Haut 1110 | 1024£12 -0.11 1130 1.8 1388 36 -0.10 9
Mi- 1124 739460 -0.11 1126 0.2 1161 57 -0.10 9
hauteur
Bas 1108 135+45 -0.11 1130 2.0 467 246 -0.10 9

Tableau 4.4 — Comparaison entre les résultats expérimentaux et simulés avec les erreur relatives associées
(ER= FErreur relative). Les résultats simulés ont été obtenus en utilisant les propriétés thermiques issues
du module BP pour la fonte de référence et celles par défaut du sable ALPHASET.
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Figure 4.14 — Comparaison pour le sable ALPHASET des propriétés proposées par défauts par NFS et
celles mesurées a l'aide des essais LFA
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4.4.3 Intégration des résultats des essais LFA et des courbes d’analyse
thermique

La figure 4.15 compare les courbes d’analyse thermique simulées obtenues de deux nouvelles
fagons aux courbes expérimentales. La figure 4.16 présente un zoom du palier de solidification.
L’idée est de comparer les résultats expérimentaux et simulés en intégrant uniquement les va-
leurs expérimentales obtenues pour le sable dans un premier temps puis en intégrant les valeurs
expérimentales du sable et de la fonte de référence SiMoCrNi dans un second temps. Pour la
premiére série de simulations optimisées, le module BP a été utilisé pour les propriétés ther-
miques de la fonte et les mesures LFA pour celles du sable. Pour les températures supérieures
a 1000°C, les propriétés thermiques du sable ont été considérées constantes et de valeurs égales
a celles mesurées a 1000°C dans un premier temps. Dans un second temps, ce sont les valeurs
moyennes des propriétés thermiques extrapolées qui ont été considérées dans les simulations.
Pour la deuxieme série de simulations optimisées, ce sont a la fois les mesures LFA effectuées
sur le sable et celles sur la fonte de référence SiMoCrNi qui ont été considérées. Pour complé-
ter les mesures LFA de la fonte de référence SiMoCrNi, les températures caractéristiques de
solidification expérimentales estimées par analyse thermique ont été intégrées au module MZ
pour générer ses propriétés thermiques pour les températures supérieures a 1000°C. Pour cette
deuxieme série de simulations, les propriétés thermiques du sable ont été considérées constantes
et de valeurs égales a celles mesurées a 1000°C dans un premier temps.

Le tableau 4.5 compare les valeurs de la premiere série de simulations optimisées aux
valeurs expérimentales de la température de solidus cinétique, du temps de solidification, de la
vitesse de refroidissement instantanée a 900°C juste avant la transformation eutectoide pour les
différentes positions des thermocouples dans les Y-blocks de tailles I et IV. Les résultats obtenus
en utilisant I'un ou autre des essais LFA N1 et N2 effectués sur le sable sont présentés dans ce
tableau afin d’apprécier 'impact sur les temps de solidification simulés. Les résultats montrent
que l'intégration des valeurs obtenues par essais LFA du sable permet d’améliorer grandement
I’adéquation entre résultats expérimentaux et simulés. Pour la température de solidus cinétique,
les ER qui étaient déja basses pour les simulations préliminaires des Y-blocks de taille IV se sont
encore réduites avec la premiere série de simulations optimisées. Elles sont quasiment inchangées
pour les Y-blocks de taille I. Pour le temps de solidification, les ER sont de 5 et 7% pour les
positions & mi-hauteur et en haut des Y-blocks de taille I alors qu’elles étaient de 45% avec les
simulations préliminaires. De méme, les ER sont de 7 et 18% alors qu’elles étaient de 57 % et
36% aux mémes positions pour les Y-blocks de taille IV. Pour la position basse de ces derniers,
I’ER reste encore élevée bien qu’elle soit déja significativement réduite en passant de 246% a
81%. Au contraire, 'ER est passée de 3% a 33% pour cette méme position pour les Y-blocks de
taille I. Pour la vitesse de refroidissement instantanée a 900°C des Y-blocks de taille I, les valeurs
simulées changent maintenant avec la position du thermocouple et les ER sont comprises entre
6 et 17% alors qu’elles étaient comprises entre 31 et 200%. Pour la vitesse de refroidissement
instantanée a 900°C des Y-blocks de taille IV, les ER sont identiques pour cette premiere série
de simulations optimisées et les simulations préliminaires. Par ailleurs, le tableau 4.5 montre que
quelle que soit la position ou taille de Y-block, les séries de mesures (N1, N2) ou leur moyenne
donnent des valeurs d’ER proches.
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En résumé, les résultats de simulation aprés intégration des mesures LFA effectuées sur le
sable sont en trés bon accord avec les courbes d’analyse thermique expérimentales enregistrées a
mi-hauteur pour les deux tailles de Y-blocks. En position haute, I’accord entre courbes simulées
et expérimentales est aussi trés bon pour les Y-blocks de taille I et reste acceptable pour les Y-
blocks de taille IV. Par contre, les résultats de simulation ne sont pas en accord avec les courbes
d’analyse thermique expérimentales enregistrées en bas pour les deux tailles de Y-blocks. Cela
étant, il est probable que cette erreur soit a mettre en relation avec la difficulté de mise en
place de ces thermocouples en peau de piece dans le moule instrumenté. D’autre part, parmi les
différentes coulées avec moules instrumentés, seul le thermocouple de la coulée L a fonctionné
pour 'enregistrement des courbes d’analyse thermique en position basse des Y-blocks de taille
L.

La figure 4.17 présente les températures du sable autour des Y-blocks de tailles I et IV
obtenues en utilisant les moyennes des mesures LFA sur le sable. On observe que la température
du sable proche de l'interface avec le Y-block de taille I atteint un maximum proche de 1020°C;
celle & 'interface des Y-blocks de taille IV est proche de 1080°C. Ces températures excedent
donc légerement la température limite des mesures LFA de 1000°C. Toutefois, 'utilisation de
valeurs moyennes extrapolées pour les températures supérieures a 1000°C ne change pas ou peu
les résultats de simulation.
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Expériences Simulations optimisées : lére série
Position Ts (C) Atsolid. | Voooc | Iskin | ER | Atsolid. | ER | Vgoo-c | ER
S ° ° °
(s) (C/s) | CC) | (R) (s) (%) | CC/s) | (%)
TAILLE I
N1 1115 | 4.8 120 3 -0.46 6
N2 1115 | 4.8 116 6 -0.49 0
Haut Moy. 1064 124 049 5T a8 118 5 20.46 6
Moy. extrap. 1111 | 4.3 117 6 -0.47 4
N1 1115 | 3.7 103 10 -0.50 17
Mi- N2 1115 | 3.7 08 4 -0.53 12
hauteur Moy. 1075 9444 -0.60 1115 3.7 101 7 -0.50 17
Moy. extrap. 1109 3.2 100 6 -0.50 17
N1 1115 11 71 34 -0.57 17
N2 1115 11 69 36 -0.59 14
Bas Moy. 1006 108 069 s 72 33 | 057 | 17
Moy. extrap. 1104 10 71 34 -0.55 20
TAILLE IV
N1 1120 | 0.9 851 17 -0.12 9
N2 1120 | 0.9 810 21 -0.13 9
Haut Moy. LHO 1024212 1 -0 559 835 18 | -0.12 | 18
Moy. extrap. 1120 0.9 824 20 -0.12 9
N1 1120 | 0.1 701 5 -0.12 9
Mi- N2 1120 | 0.1 666 10 -0.13 18
hauteur Moy. 1124 739+60 -0-11 1120 | 0.1 687 8 -0.12 9
Moy. extrap. 1123 0.1 677 8 -0.12 9
N1 1120 | 1.1 254 88 -0.12 9
N2 1120 | 1.1 237 76 -0.13 18
Bas Moy. 110 13545 1 011 oy 245 86 | -0.12 9
Moy. extrap. 1121 | 1.2 239 77 -0.12 9

Tableau 4.5 — Comparaison entre résultats expérimentauz et simulés avec les erreur relatives associées
(ER= Erreur relative). Les résultats simulés ont été optimisés en utilisant les propriétés thermiques
issues du module BP pour la fonte de référence et en intégrant celles déterminées d partir des essais
expérimentauxr LFA pour le sable ALPHASET.
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Le tableau 4.6 compare les résultats de la seconde série de simulations optimisées aux
résultats expérimentaux des courbes d’analyse thermique. Cette seconde série de simulations
a été effectuée une nouvelle fois en utilisant le module MZ et en intégrant les mesures des
essais LFA pour la fonte GS de référence SiMoCrNi et pour le sable ALPHASET (valeurs non
extrapolées). Pour cette seconde série de simulations optimisées, trois valeurs de chaleurs latentes
de solidification ont été testées et renseignées dans le module MZ en plus des températures
caractéristiques de solidification. La valeur optimale de chaleur latente a été sélectionnée de
telle sorte que 'adéquation soit la meilleure a mi-hauteur des deux tailles de Y-blocks dans la
mesure ou la détection des pics des courbes de dérivée premieres des courbes d’analyse thermique
a été la plus fiable en cette position. C’est en sélectionnant une valeur de 250kJ.kg™! pour Qeut
que la meilleure adéquation est observée entre simulations et mesures expérimentales. Il est
intéressant de noter que celle-ci est du méme ordre de grandeur que celles sélectionnées par
Pedersen et al. [2006], Tadesse et Fredriksson [2018] , Escobar et al. [2014] et Boeri [1989] de
200kJ kg, 227kJ kg, 230kJ.kg™! et 254kJ kg™ respectivement.

En retenant une valeur de 250kJ.kg! pour Qeut, les résultats de cette seconde série de
simulations optimisées sont proches de ceux de la premiere série de simulations optimisées. Les
températures de solidus cinétiques simulées sont proches de celles déterminées expérimentale-
ment pour les Y-blocks de taille IV mais toutefois supérieures pour les Y-blocks de taille I.
Toutefois, les températures de solidus cinétique simulées sont supérieures a celles enregistrés
expérimentalement pour les Y-blocks de taille I. Pour les temps de solidification, les erreurs
relatives obtenues aux positions a mi-hauteur et hautes sont de 'ordre de celles qui avaient été
obtenues pour la premiére série de simulations optimisées. Elles sont respectivement pour ces
deux positions de 7% et 5% pour les Y-blocks de taille I et de 8% et 18% pour ceux de taille
IV. C’est encore pour les positions basses qu’on observe des erreurs relatives pour les temps de
solidification élevées : 33% pour la taille T et 86% pour la taille IV. C’est de nouveau a mettre
en lien avec la difficulté de mise en place de ces thermocouples et de la détermination des tem-
pératures caractéristiques de solidification a partir des courbes d’analyse thermique. Pour les
vitesses de refroidissement instantanées a 900°C, on obtient les mémes valeurs d’erreurs relatives
que pour la premiere série de simulations optimisées.

En résumé, 'intégration des mesures des essais LFA du sable ALPHASET de la fonte de
référence SiMoCrNi couplée au module MZ donne des résultats proches de ceux obtenus avec
le module BP. Toutefois, le module MZ permet de corriger la température du palier eutectique
et permet ainsi d’obtenir une meilleure adéquation entre simulations et mesures expérimen-
tales. Pour déterminer les temps de solidification et les vitesses de refroidissement
correspondant aux différents sites de micrographies dans le chapitre suivant, ce

sont les valeurs simulées avec des paramétres identiques a ceux de la seconde série

de simulations optimisées qui seront utilisées en considérant donc une wvaleur de
Qeut=250 kJ.kg'.
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Expériences Simulations optimisées : 2éme série
Position Qeut TS Atsolid. | Vggo'c | TSkin | ER | Atsolid. | ER | Vgoo-c | ER
(kJ.kg™) | (CC) (s) (C/s) | (C) | (R) (s) (%) | CC/s) | ()
TAILLE I
310 1098 3.2 141 14 -0.45 8
Haut 280 1064 124 -0.49 1101 3.5 131 6 -0.43 12
250 1109 4.2 118 5 -0.46 6
Mi- 310 1081 0.6 121 29 -0.50 17
hauteur 280 1075 94+4 -0.60 1113 3.5 111 18 -0.47 22
250 1102 2.5 101 7 -0.50 17
310 1095 8.8 79 27 -0.57 17
Bas 280 1006 108 -0.69 1116 10.9 79 27 -0.53 23
250 1104 9.7 72 33 -0.57 17
TAILLE IV
310 1121 1.0 986 4 -0.12 9
Haut 280 1110 | 1024+12 -0.11 1121 1.0 929 9 -0.12 9
250 1117 0.6 839 18 -0.12 9
Mi- 310 1113 1.0 798 8 -0.12 9
hauteur 280 1124 739+60 -0.11 1123 0.1 754 2 -0.12 9
250 1123 0.1 680 8 -0.12 9
310 1123 1.3 216 61 -0.12 9
Bas 280 1109 135+45 -0.11 1122 1.2 267 98 -0.12 9
250 1122 1.2 251 86 -0.12 9

Tableau 4.6 — Comparaison entre résultats expérimentauz et simulés avec les erreur relatives associées
(ER= Erreur relative). Les résultats simulés ont été optimisés en utilisant les propriétés thermiques issues
du module MZ pour la fonte de référence au dessues de 1000°C et en intégrant celles déterminées a partir
des essais expérimentaur LFA pour le sable ALPHASET et pour la fonte de référence en dessous de
1000°C.
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4.5 Bilan

L’analyse thermique des Y-blocks de tailles I et IV a permis d’estimer les températures
caractéristiques de solidification (Tf, Teys, Tmin, Tmax et Ts). Les temps de solidification
détectés au sein des Y-block de taille I sont bien plus courts que ceux de taille IV. Leurs
valeurs dépendent aussi de la hauteur dans le Y-block, la position haute étant la zone qui se
solidifie en dernier. Il a été possible de détecter les températures de transformation eutectoide
(Tstarts Tirans €t Tenq) par analyse thermique uniquement au sein des Y-blocks de taille V.
La vitesse de refroidissement & 900°C qui y a été enregistrée est de 7°C.min"!. Les essais de
dilatometrie, pour lesquelles les vitesses de chauffe et de refroidissement étaient respectivement
de 1°C.min™ et 0,5°C.min™! ont permis d’obtenir les températures TG, TS,.¢, 1<, 4 174 €t
Tr, .- Les températures TS, et Th,.. sont proches de T,’=888°C, ce qui est en accord avec
la bibliographie [Linares et al., 1997; Gerval et Lacaze, 2000; Lacaze, 2017; Lacaze et al., 2018|.
Il est par contre plus étonnant compte tenu des vitesses de refroidissement enregistrées que la
température de début de transformation eutectoide Tiq,¢, enregistrée par analyse thermique, soit
proche de T,° et non pas de T,. Ceci est possiblement & mettre en relation avec une utilisation
inadaptée des formules de Gerval et Lacaze [2000] & notre fonte de référence SiMoCrNi a haute
teneur en silicium (5% massique) et/ou a une probable différence de méthode expérimentale de
détection de la température de début de transformation eutectoide.

L’intégration des résultats expérimentaux d’analyse thermique sur les Y-blocks de taille
IV ainsi que des essais LFA sur notre fonte de référence et le sable utilisé ont quant a eux
permis d’améliorer grandement les résultats de simulation obtenus grace au logiciel de simulation
du remplissage et de solidification Novaflow&Solid. Les résultats simulés pour les temps de
solidification locaux et les vitesses de refroidissement locales sont bien corrélés avec les résultats
expérimentaux pour les Y-blocks de taille IV mais aussi pour ceux de taille I permettant ainsi
d’envisager une extrapolation a ceux de tailles IT et I1I. Une moins bonne adéquation est toutefois
notée pour les positions proches du bord.

Dans le chapitre 5 destiné a étudier 'influence des éléments d’alliages sur la microstructure
et les propriétés mécaniques en fonction de la vitesse de refroidissement, les résultats de simula-
tions vont permettre de prédire les temps de solidification et les vitesses de refroidissement aux
positions des sites de micrographies pour toutes les tailles d’Y-blocks. Il sera ainsi possible de
décrire les caractéristiques du graphite (densité de nodules, nodularité, pourcentage de graphite
chunky) en fonction du temps de solidification et de la vitesse de refroidissement.






CHAPITRE

INFLUENCE DE LA COMPOSITION
CHIMIQUE SUR LA
MICROSTRUCTURE ET LES
PROPRIETES MECANIQUES

Les objectifs de ce chapitre sont 1) d’étudier l'influence des éléments d’addition silicium,
molybdene et chrome et du module de refroidissement sur les caractéristiques microstructurales et
les propriétés mécaniques d’usage de fontes SSFDI, SiMo, SiCr et SiMoCr contenant de 4% a 5%
de silicium 2) d’étudier l'influence des éléments d’alliage sur les températures de transformation
eutectoide 3) de faire le lien entre composition chimique, temps de solidification, microstructure
et propriétés mécaniques.

Les résultats du chapitre 3 ont montré que la fonte de référence SiMoCrNi (%Si=5%) est
une fonte ferrito-perlitique résistante, mais trés fragile (A%<1% pour les Y-blocks de taille II
a IV). L’analyse des microstructures a mévélé qu’il n’y a pas d’effet significatif du module de
refroidissement sur les proportions des constituants. Par contre, l’augmentation de la taille de
Y-block conduit a une chute de la densité de nodules, de la nodularité couplée a la formation
de graphite chunky. Le comportement trés fragile de la fonte de référence était attendu compte
tenu des comportements trés fragiles observés par Weifs et al. [2018] ou Gonzdlez-Martinez et al.
[2018a] pour des fontes contenant 5%Si. Bien que le silicium améliore les indicateurs de résis-
tance mécanique, il dégrade ceux de ductilité et résilience. L’état de l’art du chapitre 1 a montré
que lajout de silicium peut avoir pour effet 1) un durcissement par solution solide renfor¢ant la
résistance mécanique mais freinant le mouvement des dislocations en jouant le réle d’obstacle
ponctuel, 2) la formation de graphite chunky [Gagné, 200/; Gonzdilez-Martinez et al., 2018b;
Mihalic Pokopec et al., 2018], 3) la formation de solutions solides ordonnées B2 (FeSi) et DOS3
(FeSig) pour des teneurs en silicium aux alentours de 5.3% [Ohnuma et al., 2012; Gonzilez-
Martinez et al., 2018a; Weifs et al., 2018]. Dans ce chapitre, Ueffet du silicium sur les
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propriétés mécaniques et les caractéristiques microstructurales sera étudié en s’ap-
puyant sur des analyses statistiques et en portant une attention particuliére sur la
dégénérescence du graphite.

Les travauz de Cho et al. [2007], présentés au chapitre 1, montrent de plus que l'ajout de
chrome et de molybdene entraine une baisse de l’allongement a la rupture. Ils montrent que le
chrome augmente significativement la résistance mécanique et que effet du molybdéne est trés
faible. Les travauz de Ricbisch et al. [2020] montrent par ailleurs que l'ajout de chrome méne
a une proportion significative de perlite contrairement au molybdéne dont ’effet perlitisant est
minime. Cependant, le molybdéne est fortement carburigéne alors que ’effet du chrome est plus
compleze. Il augmente ou diminue le pourcentage de carbures au travers de termes d’interac-
tions avec les autres éléments et le temps de solidification sur des fontes contenant 3.8% de
silicium. Dans ce chapitre, les effets du chrome et du molybdéne sur les propriétés
mécaniques et les caractéristiques microstructurales seront étudiés pour des fontes
contenant de 4% a 5% de silicium en s’appuyant également sur des analyses sta-
tistiques ainsi que sur des analyses chimiques effectuées au MEB. Les effets du
molybdéne et du chrome sur la dégénérescence du graphite seront également consi-
dérés.

Les résultats de dilatométrie du chapitre J montrent que les températures de début de trans-
formation au chauffage et au refroidissement, 1<, s €t Topare » SOnt proches de la température
T, calculée a laide de la formule ad-hoc de Gerval et Lacaze [2000]. La température de fin
de transformation au refroidissement, T .. est quant a elle proche de Tp? et Tp. Les travauz
présentés au chapitre 1 ont montré que le silicium, élément alphagene et graphitisant, ségrége
pres des nodules tandis que le chrome et le molybdéne, éléments carburigénes, ségrégent dans les
zones de derniére solidification aux joints de cellules eutectiques. Cela a pour conséquence de
favoriser la précipitation de carbures auz joints de cellules eutectiques ainsi que la formation de
perlite due a une augmentation locale des valeurs de Tp” et Tp. Dans ce chapitre, Ueffet des
éléments d’alliage sur les températures TG, Tsiori€s Tend®s Tend” et Tsiart' Sera éga-
lement caractérisé au moyen d’essais de dilatométrie. Pour chacune des fontes, les
températures mesurées seront comparées auxr températures caractéristiques T,°, T,,
TpY et Tp calculées a aide des formules de Gerval et Lacaze [2000]. On s’intéres-
sera également aux phénoménes de gonflement induits par les phases de chauffage

et de refroidissement pour chacune des fontes.

Dans le chapitre /4, l'intégration des mesures issues des essais LFA et de [’analyse thermique
a permis un bon accord entre résultats expérimentaux et simulés avec le logiciel NovaflowésSolid
pour les Y-blocks de tailles I et IV de la fonte de référence SiMoCrNi. Ainsi, il est possible
d’utiliser le logiciel de simulation pour prédire les vitesses et les temps de solidification aux
différentes positions des micrographies analysées pour toutes les tailles d’Y-blocks de la fonte
de référence et de toutes les fontes considérées dans ce chapitre. Il sera fait lien dans ce
chapitre en particulier entre composition chimique, temps de solidification, vitesse
de refroidissement et microstructure observée. Un modéle sera en particulier pro-
posé pour prédire les caractéristiques du graphite (densité de nodules, nodularité et
pourcentage de graphite chunky) en fonction du temps de solidification. Les mo-
déles obtenus seront comparés a ceux proposés par Riebisch et al. [2020] ou Gdrny
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et Tyrata [2013].

Les résultats du chapitre 3 ont montré que la fonte de référence SiMoCrNi (%Si=5%) a
haute teneur en silicium contenait environ 22% de perlite en moyenne, de 19 a 51% en moyenne
de graphite chunky pour les Y-blocks de tailles II a IV mais aussi des carbures comme on le
verra dans ce chapitre. La présence de perlite, de graphite chunky et de carbures sont tous
néfastes vis-da-vis de la ductilité selon ’état de Uart [Nilsson et al., 2006; Cho et al., 2007;
Nakayama et al., 2016]. Il est aussi probable que la formation de solutions solides ordonnées B2
et DO3 évoquées ci-dessus puisse contribuer également a la faible ductilité de la fonte de référence
SiMoCrNi fortement alliée en silicium caractérisée au chapitre 3. On s’intéressera dans la
derniére partie a faire le lien entre les propriétés mécaniques et les microstructures
observées en fonction de la composition chimique et de la vitesse de refroidissement.
Une attention particuliére sera portée sur les causes susceptibles d’engendrer une
chute de ductilité. Des modéles permettant de décrire le pourcentage de perlite et
de graphite chunky en fonction des teneurs en éléments d’alliage et du temps de
solidification seront ainsi présentés puisque ces constituants sont considérés comme
néfastes vis-a-vis de la ductilité selon l’état de l’art.
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5.1 Résultats

Il est a noter dans cette partie que toutes les fontes GS étudiées appartiennent
a la famille des fontes d haut-silicium ; les plus fortement alliées en silicium seront
notées HSi et les moins fortement alliées BSi. Les résultats de la fonte de référence
SiMoCrNi seront également repris pour permetire des comparaisons ; cette fonte de
référence étant la plus chargée de toutes en silicium avec une teneur de 5% rentre
donc dans la catégorie des fontes HSi.

5.1.1 Effet des éléments d’alliage sur la microstructure

Proportions des constituants

La figure 5.1 présente les micrographies des fontes SSFDI, SiMo, SiCr et SiMoCr HSi
observées dans le plan H MOYEN pour les différentes tailles de Y-blocks apres attaque au
NITAL. Les temps de solidification obtenus par simulation optimisée comme présenté au chapitre
4 ont été ajoutés sur ces micrographies. Les micrographies obtenues pour les mémes fontes BSi
ont été reportées a la figure A.6.1 de TANNEXE A.6. Il est possible de noter que les fontes
qui ne contiennent que du silicium et du carbone ont comme attendu une matrice totalement
ferritique. Celles qui contiennent du chrome et/ou du molybdeéne sont ferrito-perlitiques.

La figure 5.2 présente 1’évolution des valeurs moyennes et des intervalles de confiance pour
les proportions des différents constituants en fonction de la taille de Y-block pour les 8 fontes
étudiées. Les valeurs des moyennes et des intervalles de confiance pour chaque Y-block sont
reportées dans les tableaux A.6.1 et A.6.2 de PANNEXE A.6 pour les fontes BSi et HSi respec-
tivement. De plus, quelle que soit le type de fonte, les résultats montrent que les proportions
des constituants n’évoluent pas ou peu avec la taille de Y-block sous-tendant que la vitesse de
refroidissement moyenne n’a pas ou peu d’effet dans la plage étudiée de vitesses. Pour mémoire,
Peffet négligeable de la vitesse de refroidissement sur les pourcentages de constituants avait déja
été constaté pour la fonte de référence SiMoCrNi dans le chapitre 3.
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Figure 5.1 — Micrographies aprés attaque au NITAL des fontes SSFDI, SiMo, SiCr et SiMoCr HSi pour
les différentes tailles de Y-blocks dans le plan H MOYEN.
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Figure 5.2 — Proportions des constituants des différentes fontes GS d hautes teneurs en silicium en
fonction de la taille d’Y-block. HSi sont les fontes les plus chargées en silicium et BSi les moins chargées.
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Effet du silicium

La figure 5.2 et les résultats synthétisés dans les tableaux A.6.1 et A.6.2 de TANNEXE
A.6 montrent que, quelle que soit le type de fonte, ’ajout de silicium n’impacte pas ou peu les
proportions des différents constituants dans la plage de teneurs étudiées (%Si=4-5%).

Effet du molybdéne et du chrome

Les figures 5.1 et 5.2 mais aussi la figure A.6.1 et les résultats synthétisés dans les tableaux
A6.1 et A.6.2 de TANNEXE A.6 montrent que I’ajout de chrome et/ou de molybdéne entraine
la formation de perlite. Si la vitesse de refroidissement et la teneur en silicium n’ont pas ou peu
d’effet sur les pourcentages des constituants, ces figures montrent qu’il n’en est pas de méme
pour 'ajout de molybdeéne et ou de chrome dans ces fontes a haute teneur en silicium. En effet,
les pourcentages de ferrite et de perlite sont clairement fonction de la composition chimique de la
fonte alors que le pourcentage moyen de graphite évolue quant & lui tres peu d’une fonte a 'autre
puisqu’il varie de 8 a 10%. Les résultats statistiques confirment que le chrome et le molybdéne
entraine la formation de perlite puisque le pourcentage moyen de ce constituant est de 5% pour
la fonte SiMo HSi, de 19% pour la fonte SiCr HSi, et de 25% pour la fonte SiMoCr HSi alors qu’il
n’y en a pas dans la fonte SSFDI HSi. Par ailleurs, la formation de perlite est compensée par une
réduction du pourcentage de ferrite ; les fontes SSDFI, SiCr, SiMo et SiMoCr HSi présentant des
pourcentages moyens de ferrite respectifs de 92%, 72%, 87% et 66%. Ces résultats montrent que
I’ajout du chrome a un effet nettement plus significatif sur la formation de perlite que celui du
molybdene et que les effets semblent s’additionner quand les deux éléments sont présents dans
la fonte SiMoCr HSi. Il est a noter que les valeurs des pourcentages de constituants estimés dans
la fonte SiMoCr HSi sont proches de celles estimées pour la fonte de référence SiMoCrNi étudiée
au chapitre 3.

Bien que la proportion de perlite n’évolue pas ou peu en fonction de la taille et de la position
du Y-block dans ces fontes contenant du molybdéne et/ou du chrome, sa répartition varie dans
celui-ci comme le montrent les figures 5.3 et 5.5. Ces figures montrent que la perlite est répartie de
fagon plus hétérogene en formant des ilots a mesure qu’augmente le module de refroidissement.
De plus, il est intéressant de noter que ces ilots de perlite sont localisés aux joints de cellules;
c’est a dire dans les zones ou ségrégent le chrome et le molybdeéne en fin de solidification. Par
ailleurs, comme le montrent ces figures, ces fontes SiMo, SiCr et SiMoCr contenant du chrome
et/ou du molybdéne contiennent des carbures; ce qui est en accord avec le fait que ce sont
deux éléments carburigenes. La figure 5.3 présente les micrographies aux grossissements x200
et x500 dans des Y-blocks de tailles II et IV pour les fontes SiMo HSi et SiCr HSi. Dans la
fonte SiCr HSi les carbures observés sont de tres petite taille et peu nombreux contrairement
a ceux observés dans la fonte SiMo HSi. A plus faible grossissement (x100), les seuls carbures
observables sont ceux logés dans la perlite des fontes SiMo HSi et SiMoCr HSi. Ce constat
est identique pour toutes les tailles d’Y-blocks; les carbures sont toutefois plus difficilement
détectables dans les Y-blocks de taille I des fontes SiMo. Les cartographies de répartitions des
éléments chimiques effectuées par analyses EDS au MEB des fontes SiMo, SiCr, SiMoCr HSi,
SiMoCrNi et montrées dans la figure 5.4 corroborent ce résultat. Une présence significative de
carbures n’est observée facilement qu’avec ’ajout de molybdéne. De plus, il apparait que ceux-ci
sont des carbures de molybdeéne dans la fonte SiMo HSi tandis que ce sont des carbures alliés
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au chrome et au molybdéne dans les fontes SiMoCr HSi et SiMoCrNi. On note également a la
figure 5.4 une concentration en molybdeéne et en chrome plus élevée dans la perlite que dans la
ferrite pour les fontes SiMo et SiCr. C’est-a-dire que la perlite formée est alliée au chrome ou au
molybdene. Pour la fonte SiMoCr, on note une forte concentration de molybdene et de chrome
dans les carbures et la perlite.

La figure 5.5 présente 1’évolution de la taille des cellules et des carbures ainsi que leurs
répartitions dans les Y-blocks de tailles I, IT et IV de la fonte SiMoCr HSi. La figure A.6.2
de PANNEXE A.6 présente une figure analogue a la figure 5.5 pour les Y-blocks de tailles I,
II et IV de la fonte SiMoCr BSi. Dans les Y-blocks de taille I qui se refroidissent plus vite,
les cellules sont nombreuses et de petites tailles tandis que les carbures sont nombreux, fins et
répartis de fagon homogene. Dans les Y-blocks de taille II, les cellules et les carbures sont moins
nombreux et de plus grandes tailles ; les carbures sont méme tres grands et distribués de maniere
moins homogene aux positions hautes. Dans les Y-blocks de tailles IIT et IV qui se refroidissent
lentement, les cellules sont trés peu nombreuses et on observe alors la formation d’un réseau de
carbures grossiers. Dans les zones proches du bord (positions de normale L) de ces Y-blocks ou
la vitesse de refroidissement est plus élevée, les carbures sont toutefois moins grands et répartis
de fagon plus homogene. Cet effet s’accompagne également d’un plus grand nombre de cellules
a ces positions. A noter que les mémes effets ont été observés sur les Y-blocks des fontes BSi,
comme on peut le voir a la figure A.6.2 de TANNEXE A.6. Il advient donc qu’en augmentant le
temps de solidification, les cellules sont moins nombreuses et de plus grandes tailles tout comme
les carbures qui précipitent de maniere moins homogene et qui peuvent former un réseau pour les
temps de solidification les plus longs. Nos résultats sont en accord avec I'état de ’art du chapitre
1 qui a révélé que la formation des carbures se déroule dans les zones de derniere solidification
[Boeri, 1989]. Elle est y favorisée par les phénomeénes de micro ségrégation du molybdéne et
du chrome dans ces zones ainsi que par une faible densité de nodules [Alhussein et al., 2014;
Riebisch et al., 2018b, 2020).

En résumé, pour toutes les fontes GS étudiées, les pourcentages de constituants
ne varient pas ou peu avec la vitesse de refroidissement des Y-blocks. L’ajout de
chrome et/ou de molybdéne dans la fonte GS entraine la formation de perlite et
de carbures diminuant le pourcentage de matrice ferritique. Des deux, le chrome
est l’élément chimique qui produit Ueffet le plus significatif sur la formation de
perlite et le molybdéne celui qui produit l’effet le plus significatif sur la formation
de carbures. Les fontes SiMo contiennent des carbures de molybdéne et les fontes
SiMoCr et SiMoCrNi des carbures alliés au chrome et au molybdéne. Ces carbures
augmentent en taille et diminuent en nombre quand la vitesse de refroidissement
diminue et le temps de solidification augmente. Pour ces fontes ferrito-perlitique,
le fait d’augmenter légérement la teneur en silicium ne diminue pas ou peu la
proportion moyenne de perlite ; perlite qui est alliée au chrome et/ou au molybdéne
selon la composition de la fonte. Comme pour les carbures, les cellules augmentent
en taille et diminuent en nombre quand la vitesse de refroidissement diminue et
le temps de solidification augmente. Pour les fontes contenant du chrome et du
molybdéne, cela entraine alors, aux joints de cellules en fin de solidification, la
formation d’ilots de perlite ot logent des carbures de plus en plus grossiers a mesure
qu’augmente le temps de solidification.
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Figure 5.3 — Mise en évidence de carbures dans la fonte SiMo HSi et dans la fonte SiCr HST pour les
Y-blocks de tailles IT et IV (micrographies en grossissement x200 et x500). Les carbures sont encerclés
en blanc sur les micrographies en grossissement 500.
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Figure 5.4 — Cartographies par analyses EDS au MEB de la répartition du chrome et du molybdéne
des fontes SiCr HSi, SiMo HSi, SiMoCr HSi et SiMoCrNi de référence. Pour la fonte SiCr, les teneurs
en chrome les plus élevées sont situés aux zones « les plus rouges ». Pour la fonte SiMo, les teneurs en
molybdeéne les plus élevées sont situées dans les zones « les plus blanches ». Pour les fontes SiMoCr et
SiMoCrNi, les teneurs en chrome et en molybdene sont les plus élevées dans les zones « les plus blanches
» tandis que les teneurs les plus élevées en nickel sont dans les zones « les plus bleues ».
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Figure 5.5 — FEvolution de la taille des cellules et des carbures en fonction de la taille et de la position
dans les Y-blocks de tailles I, II et IV de la fonte SiMoCr HSi. Les carbures sont encerclés en blanc sur
les micrographies.
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Caractéristiques du graphite

La figure 5.6 présente les micrographies avant attaque au NITAL des fontes SSFDI, SiMo,
SiCr et SiMoCr HSi observées dans le plan H MOYEN. Les micrographies des fontes BSi ont
été reportées a la figure A.6.3 de TANNEXE A.6. Ces micrographies montrent que les 4 fontes
présentent du graphite chunky pour les Y-blocks de tailles III et IV.

La figure 5.7 présente ’évolution des valeurs moyennes et des intervalles de confiance pour
les caractéristiques du graphite en fonction de la taille pour les différentes fontes GS a haute
teneur en silicium étudiées. Les valeurs des moyennes et des intervalles de confiance pour chaque
Y-block sont reportées dans les tableaux A.6.3 et A.6.4 de TANNEXE A.G pour les fontes BSi
et HSi respectivement. Cette figure montre que, quelle que soit la fonte, le comportement en
fonction de la taille de Y-blocks observé est le méme que celui observé pour la fonte de référence
SiMoCrNi au chapitre 3. Ainsi, comme pour la fonte de référence, une baisse de la densité de
nodules et de la nodularité couplée a une augmentation de la proportion de graphite chunky
sont observées quand la vitesse de refroidissement diminue. Les valeurs de diametre équivalent
évoluent aussi de la méme fagon d’une fonte a 'autre.
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|- HMOYEN II- H MOYEN II-H MOYEN D
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Figure 5.6 — Micrographies avant attaque au NITAL des fontes SSFDI, SiMo, SiCr et SiMoCr HSi pour
les différentes tailles de Y-blocks dans le plan H MOYEN.
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Figure 5.7 — Caractéristiques du graphite des différentes fontes GS a hautes teneurs en silicium étudiées
en fonction de la tailles d’Y-block. HSi sont les fontes les plus chargées en silicium et BSi les moins
chargées.

Effet du silicium

La figure 5.7 montre que la dégénérescence du graphite est observée pour les fontes HSi
pour des tailles d”Y-blocks inférieures a celles des fontes BSi. Cette figure ainsi que les tableaux
A.6.3 et A.6.3 de TANNEXE A.6 montrent par exemple qu’une proportion moyenne de graphite
chunky supérieure a 5% est observée uniquement dans les Y-blocks de taille IV pour la fonte
SiCr BSi (%Si= 4,04%) et dans ceux de tailles supérieures ou égales a II pour la fonte SiCr
HSi (%Si=4,79%). Ce constat est en accord avec les travaux présentés dans la bibliographie au
chapitre 1 montrant qu’une teneur plus élevée en silicium favorise la dégénérescence du graphite
nodulaire en graphite chunky [de la Torre et al., 2016; Stefanescu et al., 2016; Mennuni, 2017;
Gonzalez-Martinez et al., 2018b; Weif} et al. 2()16]

Effet du molybdéne et du chrome

La figure 5.7 et les tableaux A.6.3 et A.6.3 de TANNEXE A.6 montrent que, le méme
constat peut étre fait pour les fontes BSi et HSi : comme pour le silicium, le graphite chunky se
forme pour des tailles de Y-blocks d’autant plus faible que la fonte est chargée en molybdeéne et
en chrome. Ainsi pour les fontes HSi, la proportion moyenne de graphite chunky est supérieure
a 10% pour les Y-blocks de tailles I1, ITI, IV pour la fonte SiMoCr (%Si=4,86%), de tailles III et
IV pour les fontes SiMo (%Si=4,80%) et SiCr (%Si=4,79%) mais uniquement de taille IV pour
la fonte SSFDI HSi (%Si=4,62%).
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En résumé, toutes les fontes présentent les mémes tendances; a savoir une
baisse de la nodularité et de la densité de nodules couplée a la formation de gra-
phite chunky quand la vitesse de refroidissement diminue. Le graphite chunky est
présent dans des tailles de Y-blocks d’autant plus petite, donc pour des vitesses de
refroidissement d’autant plus grandes, que la fonte est chargée en silicium. La dégé-
nérescence du graphite est favorisée en présence du silicium et peut étre accentuée
par ajout de chrome et/ou de molybdéne.

5.1.2 Effet des éléments d’alliage sur les températures de transformation
eutectoide

La figure 5.8 présente les courbes de dilatometrie des échantillons prélevés en haut des
Y-blocks de taille I ainsi qu’en bas et en haut des Y-blocks de taille IV pour les 8 fontes GS a
haute teneur en silicium étudiées. Le tableau A.6.5 de TANNEXE A .6 résume pour chacune des
fontes le coefficient de dilation ainsi que les températures de début et de fin de transformation
eutectoide mesurées pour chaque fonte sur des éprouvettes prélevées dans des Y blocks de tailles
I et IV. Comme pour la fonte GS de référence SiMoCrNi dans le chapitre 4, le coefficient de
dilatation linéaire mesuré ne dépend ni de la taille du Y block ni de la position de préléevement
de I’éprouvette. De plus, dans la gamme des teneurs étudiées, il ne dépend pas ou tres peu des
éléments d’alliage avec des valeurs proches de celles obtenues sur la fonte de référence SiMoCrNi,
a savoir 14.940.3.10° °C1. De méme, les températures de transformation eutectoide mesurées
au chauffage et au refroidissement ne dépendent ni de la taille du Y-block ni de la position de
I’éprouvette. Par contre, il y a clairement un effet des éléments d’alliage sur ces températures
expérimentales T, .., T 1, T4, 10, 4 correspondant respectivement aux températures de début
et de fin de transformation eutectoide au chauffage ainsi qu’au refroidissement. Il est possible
de constater sur la figure 5.9 que : 1) I'ajout de silicium augmente les quatre températures
expérimentales T+, T 1, Torares Tong €0 comparant les fontes BSi et HSi, 2) le chrome ajouté
en faible quantité (0,7% environ) diminue les températures Tg,,, et T , sans modifications
évidentes des températures T ; et 17, en comparant les fontes SiMo et SiMoCr HSi dont
les teneurs en silicium sont proches de 4,8%, 3) le molybdéne ajouté en faible quantité (0,55%

environ) diminue légerement la température 77

¢ q Sans modifications évidentes des températures

Tarts Topare €6 T2, en comparant les fontes SiCr et SiMoCr HSi dont les teneurs en silicium
sont proches de 4,8%, 4) les quatre températures expérimentales TS, Toqs Tatart> Lomg de la

fonte de référence SiMoCrNi (Si%= 5%) qui contient du nickel sont toutes légerement inférieures
que celles de la fonte SiMoCr HSi (Si%=4,83%) alors que cette derniére est légérement moins
chargée en silicium.

Les températures théoriques T2, Ty, Tp® et Tp des différentes fontes GS étudiées, tempé-
ratures calculées a 'aide des formules de Gerval et Lacaze [2000] mentionnées dans les équations
1.5 & 1.8 du chapitre 1, ont également été ajoutées sur la figure 5.9. Comme pour la fonte de
référence SiMoCrNi au chapitre 4, les résultats montrent que les températures moyennes de
début de transformation eutectoide T%;,,, au chauffage et 17, au refroidissement sont proches
de la température T,C. Les écarts constatés par rapport & T, sont en valeur absolue inférieurs
a 6°C pour les fontes BSi excepté pour la fonte SiMoCr BSi ou il est de 11°C pour la tempé-
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rature moyenne 7, ;.

Quelle que soit la fonte HSi, ’écart le plus grand calculé entre les deux
températures TS, et T, par rapport & T, est en valeur absolue compris entre 9 et 14°C.
Ainsi, les écarts constatés semblent augmenter pour la fonte BSi la plus alliée et pour toutes les
fontes HSi dont la teneur visée en silicium était de 5%. Toutefois, il faut garder & l’esprit que
dans les travaux tres récents de Gonzalez-Martinez et al. [2018b] sur des fontes GS ferritiques
a haute teneur en silicium, les auteurs mentionnent que la formule proposée par Gerval et La-
caze [2000] pour le calcul de la température T, s’applique pour des fontes avec des teneurs en
silicium allant jusque 4% mais que celle-ci devrait étre corrigée pour des valeurs supérieures. Il
est intéressant de noter que si pour les fontes BSi la température de début de transformation
Tsctar
au refroidissement, c’est 'inverse pour les fontes HSi. Quoi qu’il en soit, en considérant toutes

. au chauffage est supérieure ou égale a la température de début de transformation 7%;,,;

r

les fontes étudiées (fonte référence SiMoCrNi inclus), les températures moyennes 15,,; €t T ot

sont toutes supérieures de 18 a 43°C a la température T,,.

La figure 5.9 montre également que la température de fin de transformation eutectoide
17, au refroidissement est inférieure de 19°C a la température Tp pour la fonte SiMoCr BSi
et de 6°C pour la fonte SiCr BSi. Il faut cependant garder a l'esprit que les observations MEB
ont montré que le chrome ségrége fortement dans les zones de derniére solidification augmentant
ainsi localement les valeurs des températures Tp® et Tp selon les équations de Gerval et Lacaze
[2000][Lacaze et al., 2016]. Cela explique certainement la proportion significative de perlite que
comporte ces fontes sachant que I’état de I’art a montré que ce constituant se forme au-dessous de
Tp au refroidissement [Sertucha et al., 2010]. Au contraire, la température 77
températures Tp® et Tp pour la fonte SSFDI BSi expliquant leur matrice entiérement ferritique.
Il est & noter que, pour trois fontes (SSFDI BSi, SSFDI HSi, SiMo HSi), la température Tp
est supérieure & la température Tp ; ce qui est problématique. Ainsi, les formules de Gerval et

Lacaze, 2000 permettant de calculer ces deux températures théoriques a partir des compositions

r -
nd €8t supérieure aux

chimiques nécessitent probablement d’étre également revisitées pour les fontes dont la teneur
en silicium est supérieure & 4%. Il serait ainsi risqué de poursuivre plus loin I'interprétation
de la température de fin de transformation eutectoide 77 , déterminée au refroidissement par
rapport aux températures Tp® et Tp. Et ce en particulier pour les fontes SiMo BSi et HSi qui
contiennent une faible proportion de perlite et pour lesquelles 1’état de ’art a montré que le
molybdéne ségrége fortement dans les zones de derniére solidification [Alhussein et al., 2014;
Lacaze et al., 2016].

La figure 5.8 montre que les fontes étudiées subissent des phénomeénes de gonflement plus
ou moins important au cours des essais de dilatométrie. Ces phénomenes de gonflement débutent
au chauffage a différentes températures TG selon le type de fonte considérée ainsi que selon la
position dans le Y-block et la taille de celui-ci. Comme pour la fonte de référence SiMoCrNi,
ces phénomenes de gonflement démarrent avant le début de la transformation eutectoide au
chauffage puis se poursuivent jusqu’au début de la transformation eutectoide au refroidissement.
Pour la fonte de référence SiMoCrNi, des observations micrographiques ont montré au chapitre
4 que ces phénomeénes de gonflement étaient couplés a une diminution du pourcentage de la
perlite accompagnée d’une globularisation pour celle restante, une diminution du pourcentage
de chunky graphite ainsi qu'une dissolution des carbures de molybdeéne. Les phénomeénes de
gonflement sont également observés ici pour les fontes SiMo, SiCr et SiMoCr qui contiennent de
la perlite et des carbures. Les fontes SiCr, dont la microstructure comporte des carbures fins et
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une proportion significative de perlite, présentent un gonflement limité voire nul au chauffage
avant la transformation eutectoide mais qui s’intensifie fortement aux alentours de 1000°C comme
pour la fonte de référence SiMoCrNi. Cette intensification du gonflement & des températures
élevées est probablement la conséquence d’une graphitisation suite a la décomposition de la
cémentite alliée au chrome de la perlite a des températures inférieures et /ou a la dissolution des
carbures. Les fontes SiMo, dont la microstructure comporte des carbures grossiers et un peu de
perlite, présentent également des phénomeénes de gonflement significatifs. Celui observé avant la
transformation eutectoide est probablement imputable a la graphitisation de la perlite induisant
un gonflement des nodules qui est toutefois présente en faible proportion dans cette fonte. Ainsi,
il est probable qu’un phénomene supplémentaire tel que la décohésion matrice/nodules [Schissler
et al., 1993] déja évoquée au chapitre 4 ou un autre non identifié puisse également contribuer
au gonflement de ces fontes SiMo. Les carbures quant a eux vont se dissoudre aux températures
aux alentours de 1000°C [Black et al., 2002], ce qui explique le phénomeéne de gonflement observé
a ces températures. Dans le cas des fontes SiMoCr, le gonflement est limité au chauffage mais
devient intense aux alentours de 1000°C. Ceci est probablement également la conséquence de
la décomposition de la cémentite alliée au chrome et au molybdéne de la perlite suivie de sa
graphitisation ainsi qu’a la dissolution des carbures. Pour les fontes étudiées dans ce chapitre,
les phénomenes ne se limitent toutefois pas a celles qui contiennent de la perlite et des carbures.
En effet, les fontes SSFDI, a matrice entierement ferritique et exempte de carbures, présentent
un gonflement notable qui débute avant la transformation eutectoide au chauffage et qui se
poursuit au refroidissement pour les Y-blocks de taille IV. Pour ces fontes, ce gonflement ne
peut donc pas étre imputable a la graphitisation de la perlite et/ou a la dissolution de carbures
puisqu’elles n’en contiennent pas. C’est peut-étre a nouveau un phénomene tel que la décohésion
matrice/nodules ou une diffusion du carbone disponible en solution solide vers les nodules qui est
a origine du gonflement observé. Dans les Y-blocks de taille IV, ce carbone disponible pourrait
provenir en particulier d’'une diminution du pourcentage de graphite chunky au cours de ’essai
de dilatométrie comme observé pour la fonte de référence SiMoCrNi. Pour toutes ces fontes, les
causes variées de ces phénomenes de gonflement mériteraient d’étre étudiées plus en détail pour
avancer des certitudes.
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Figure 5.8 — Courbes de dilatométrie des échantillons prélevés en haut des Y-blocks de taille I, en bas
et en haut des Y-blocks de taille IV des différentes fontes GS a hautes teneurs en silicium étudiées.
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Figure 5.9 — Comparaison des températures To0, Ty, Tp°, Tp des différentes fontes GS a hautes teneurs
en silicium étudiées avec les intervalles des températures au moment de la transformation eutectoide

i

la fonte de référence SiMoCrNi ont élé ajoutés pour comparaison.

Cart s Tonal €t [Thare s Tomal respectivement (a) au chauffage et (b) au refroidissement. Les résultats de
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5.1.3 Effet des éléments d’alliage sur les propriétés mécaniques

Présentation des résultats expérimentaux

La figure 5.10 présente ’évolution des propriétés mécaniques en fonction de la position des
éprouvettes prélevées dans les Y-blocks pour les différentes fontes GS a haute teneur en silicium
étudiées. Les essais de résilience sur éprouvettes entaillées ayant conduit a des valeurs tres faibles
sur la fonte de référence SiMoCrNi dans le chapitre 3, les éprouvettes n’ont plus été entaillées
pour les fontes du plan d’expériences afin de mieux apprécier I'effet de la composition chimique
sur I’évolution de cette propriété. Les essais de résilience ont été réalisés selon la norme NF EN
ISO 148-1 :2017 [ISO Central Secretary, 2017]. Le tableau A.6.6 en ANNEXE A.6 résume les
propriétés mécaniques obtenues pour ces différentes fontes GS étudiées a partir d’éprouvettes
prélevées dans des Y blocks de tailles II et IV ; tailles les plus communément étudiées par les
auteurs selon 1’état de 'art exposé au chapitre 1.

La figure 5.10 montre que, quelle que soit la composition chimique de la fonte GS, la limite
d’élasticité décroit légerement avec la taille d’Y-block. Pour la dureté, 1’évolution est moins
sensible et seuls les Y-blocks de taille I semblent montrer des valeurs supérieures a celles des
autres; ce qui est en accord les résultats déja obtenus sur la fonte de référence SiMoCrNi au
chapitre 3. Cette figure montre également que la limite d’élasticité et la dureté augmentent avec
la teneur en silicium (différences entre symboles carrés et ronds) ainsi qu’avec 'ajout de chrome
(différences entre symboles vides et symboles pleins) mais dans une moindre mesure. L’ajout de
molybdéne ne semble pas avoir d’effet significatif sur ces propriétés (différences entre symboles
bleus et rouges). On note tout de méme une différence entre la fonte SSFDI HSi et la fonte SiMo
HSi qui possede une limite d’élasticité légerement plus élevée quelle que soit la taille de Y-block.
Cela dit, ces légeres différences pourraient étre imputables a la teneur en silicium légérement
plus élevée de la fonte SiMo HSi (%Si=4.80%) en comparaison avec celle de la fonte SSFDI HSi
(%S1=4.62%).

Quelle que soit la composition chimique, la résistance a la traction semble diminuer avec
la taille d’Y-block. Toutefois, il est a noter I’absence de point de striction sur les courbes de
traction des fontes SiMo HSi, SiCr HSi et SiMoCr HSi tres fortement alliées en silicium quelle
que soit la taille des Y-blocks mais également de toutes les autres fontes pour les Y-blocks de
tailles I1I et IV. A partir de 'analyse des seules courbes de traction de ces derniéres fontes qui
présentent un point de striction pour les Y blocks de tailles I et II, il est possible de constater que
I’augmentation de la teneur en silicium et ’ajout de chrome augmentent la résistance mécanique
alors que l'ajout de molybdeéne n’a pas d’effet significatif. En d’autres termes, il est possible de
conclure que ces éléments d’alliage produisent les mémes effets sur la résistance mécanique que
sur la limite d’élasticité et la dureté.

Quelle que soit la composition chimique, les valeurs d’allongement a la rupture et de rési-
lience diminuent avec la taille d’Y-block. Ainsi, 'augmentation de la teneur en silicium, ’ajout
de chrome et de molybdeéne dégradent ces deux propriétés. Ces effets sont plus facilement dis-
cernables avec les Y blocks de tailles I et IT dans la mesure ou pour les tailles III et IV les fontes
sont toutes globalement fragiles. A noter que les fontes SiCr HSi et SiMoCr HSi tres fortement
alliées en silicium présentent un caractere fragile des la taille I comme notre fonte de référence
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SiMoCrNi également tres fortement alliée en silicium. La fonte SiMo HSi présente quant a elle
un caractére fragile des la taille II.
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Figure 5.10 — FEvolution des propriétés mécaniques en fonction de la position des éprouvettes dans les
Y-blocks pour les différentes fontes GS a hautes teneurs en silicium étudiées. Les résultats de la fonte de
référence SiMoCrNi ont €té ajoutés pour comparaison.

Analyse statistique des résultats expérimentaux

Comme présenté au chapitre 2, les différents Y-blocks élaborés composent un plan d’expé-
riences avec 4 facteurs : 3 & 2 niveaux (%Si, %Mo, %Cr) et un a 4 niveaux (taille d”Y-block).
A Taide du logiciel MINITAB, les moyennes de indicateurs de résistance mécanique, de ducti-
lité et de résilience ont été calculés puis tracés afin d’apprécier visuellement leurs effets. Pour
chaque facteur, plusieurs ANOVA ont été réalisées selon la méme méthode qu’au chapitre 3 afin
de confirmer la pertinence statistique ou non de leurs effets. La figure 5.11 montre les effets
principaux de la composition chimique et de la taille d’Y-block sur les propriétés mécaniques.
Elle confirme les tendances les plus marquées observées sur la figure 5.10.

La figure 5.11 confirme que toutes les propriétés mécaniques diminuent avec la taille d’Y
block. L’ANOVA révele que la taille a un effet significatif uniquement sur ’allongement a la
rupture (p-valeur<0.001) et la résilience (p-valeur=0.001). Par contre, les p-valeurs élevées de
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0.466 et de 0.511 ne permettent pas de conclure quant a un effet significatif de la taille sur
la limite d’élasticité et la dureté. Toutefois, il faut garder a l’esprit que toutes les coulées sont
considérées lors de 'ANOVA et que cela engendre en conséquence une variabilité importante
autour des valeurs moyennes avec un recouvrement des barres d’erreurs.

La figure 5.11 confirme que 'augmentation de la teneur en silicium et en chrome s’accom-
pagne d’une augmentation de la limite d’élasticité, de la résistance a la traction et de la dureté
couplée a une baisse de I'allongement a la rupture et de la résilience. L’ZANOVA montre un effet
significatif sur chacune des propriétés considérées ; comme le confirment les p-valeurs toutes infé-
rieures a 0.05 excepté pour 'effet du chrome sur la résistance a la traction. Pour cette propriété
mécanique, il est toutefois préférable de ne considérer que les fontes dont les courbes de traction
présentent un point de striction ; soit les Y-blocks de tailles I et II de toute les fontes BSi et de
la fonte SSFDI HSi comme montré sur la figure 5.12. La figure 5.13 montre les effets principaux
de la composition chimique et de la taille d’Y-block sur les propriétés mécaniques en considé-
rant uniquement ces fontes. Dans ces conditions, la p-valeur de 0.013 montre alors également
un effet significatif du chrome sur la résistance mécanique. Les analyses statistiques montrent
que le molybdéne a un effet moins marqué sur les propriétés mécaniques que le chrome. En
effet, TANOVA n’a pas permis de détecter d’effet significatif du molybdeéne ; comme le montrent
les p-valeurs comprises entre 0.091 et 0.696. Toutefois, comme précédemment, il faut garder a
I’esprit que toutes les fontes et toutes les tailles d’Y blocks sont considérées lors de ’TANOVA et
que cela engendre en conséquence une variabilité importante autour des valeurs moyennes avec
un recouvrement des barres d’erreurs.

En résumé, la diminution de la vitesse de refroidissement (ou augmentation du module de
refroidissement) entraine une baisse significative de A%, K, et Rm, une légére diminution de
Rpo.2 et peu d’effet sur HB pour toutes les fontes GS a hautes teneurs en silicium étudiées.
L’augmentation des teneurs en silicium et chrome s’accompagne d’une augmentation de Rpg.2,
Rm et HB couplée également a une baisse de A% et K. L’augmentation de la teneur en molybdéne
n’induit qu'une baisse sensible de I'allongement & rupture et de la résilience. Ces tendances sont
néanmoins plus difficiles a mettre en évidence statistiquement & cause de la variabilité autour
des valeurs moyennes considérées dans les analyses.
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Figure 5.11 — Effets principaux de la composition chimique et de la taille d’Y-block sur les propriétés
mécaniques en considérant l’ensemble des fontes GS da hautes teneurs en silicium étudiées.
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Figure 5.12 — Courbes de traction issues des Y-blocks de taille II des différentes coulées. La courbe de
traction issue du Y-block de taille IV de la fonte SSFDI BSi a été ajoutée pour apprécier leffet de la
taille.
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Figure 5.13 — Effets principaux de la composition chimique et de la taille d’Y-block sur les propriétés
mécaniques en considérant uniquement les courbes de traction avec point de striction (Y-blocks de tailles
I et IT de toutes les fontes BSi et de la fonte SSFDI HSi).

5.2 Relations entre parametres du procédé d’élaboration,
microstructures et propriétés mécaniques.

5.2.1 Fonte de référence SiMoCrNi

Simulation des temps de solidification et des vitesses de refroidissement locales
aux lieux de préléevement des éprouvettes de traction

Les figures 5.14 et 5.15 présentent les cartographies de temps de solidification simulés dans
des plans de coupe de normales L et H pour chacune des tailles d”Y-blocks. Les plans de coupe de
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normale L verticaux ont été sélectionnés de sorte a simuler les conditions de refroidissement aux
positions identiques a celles des pointes des trois thermocouples expérimentaux insérés dans les
moules instrumentés du chapitre 2. Les plans de coupe de normale H horizontaux correspondent
quant & eux aux trois plans contenant ces thermocouples. Les temps de solidification, Ats, ainsi
que les vitesses de refroidissement instantanées en fin de solidification, Vpic, et juste avant la
transformation eutectoide en cours de refroidissement a 900°C, V900°C, ont été annotés dans
la figure 5.14 pour des thermocouples numériques positionnés identiquement & ceux des ther-
mocouples expérimentaux insérés dans les moules instrumentés. Comme attendu, les résultats
de simulations présentés montrent que ces trois indicateurs varient selon la taille des Y-blocks
et la position dans chaque plan de coupe. A noter que toutes les simulations ont été effectuées
en considérant des parameétres identiques a ceux de la seconde série de simulations optimisées
du chapitre 4; c’est & dire en intégrant les mesures des essais LFA du sable Alphaset de la
fonte de référence SiMoCrNi, en les couplant au module “Mushy Zone” du logiciel NovaFlow &
Solid et en considérant une valeur de chaleur latente massique de cristallisation du constituant
eutectique Qeut=250 kJ.kg™!.

Les figures 5.14 et 5.15 montrent que, pour une position donnée dans un Y-block, le temps
de solidification augmente logiquement avec la taille du Y-block; c’est a dire quand les vitesses
moyennes de solidification et de refroidissement diminuent. De méme, pour une taille de Y
block donnée, il augmente entre les positions basses et hautes plus proches de la masselotte
chaude qui se solidifie et refroidit plus lentement que la partie utile inférieure. Les temps de
solidification obtenus entre les thermocouples le plus bas et le plus haut varient respectivement
pour les Y-blocks de tailles I a IV de 72s a 118s, 125s a 271s, 201s a 555s et 251s a 839s. 1l est
intéressant de noter que les temps de solidification les plus longs correspondent comme attendu
a des sites localisés au sein des masselottes. Ceci permet ainsi de confirmer 'efficacité de celles-ci
a alimenter les parties utiles inférieures des Y-blocks en métal liquide pendant la solidification
et a prévenir ainsi dans leurs volumes la présence de retassures. La figure 5.14 montre que le
temps de solidification varie d’autant plus selon la longueur et la largeur que la taille d’Y-block
est importante avec des valeurs qui augmentent entre le centre qui se refroidit lentement et les
bords au contact du moule qui se refroidissent plus rapidement.

La figure 5.14 montre également que la vitesse de refroidissement instantanée atteinte en
fin de solidification, Vpic, diminue & mesure que la taille d"Y-block augmente mais on observe
que c’est pour la position du thermocouple & mi-hauteur et inséré au centre des Y-blocks qu’elle
est la plus élevée. En effet, les valeurs obtenues sont respectivement de 5.50°C.st, 3.52°C.s™!,
1.89°C.s7!, et 1.48°C.s! au centre des Y-block de tailles I & IV tandis qu’elles sont respectivement
de 4.76°C.s7!, 2.85°C.s7!, 1.14°C.s™! et 0.83°C.s! en peau. Les vitesses simulées pour la position
haute des thermocouples, insérés a un quart de la largeur des Y-blocks, sont comprises entre
celles obtenues en peau et au milieu des Y-blocks.

La figure 5.14 montre finalement que la vitesse de refroidissement instantanée a 900°C,
V900°C, diminue de maniere significative quand la taille des Y-blocks augmente. De plus, la
valeur de cette vitesse, atteinte juste avant la transformation eutectoide, diminue de maniére
sensible entre les positions basse et haute des thermocouples pour le Y-block de taille I mais reste
globalement constante pour les autres Y-blocks. Les vitesses de refroidissement instantanées a
900°C varient entre ces deux positions de 0.46°C.s! & 0.57°C.s”! pour le Y-block de taille I et
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sont respectivement de 0.29°C.s!, 0.16°C.s™' et 0.12°C.s™! pour les Y-blocs de tailles IT & IV.
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Figure 5.14 — Cartographie des temps de solidification locaux simulées et des vitesses de refroidissement
instantanées locales simulées en fin de solidification et juste avant la transformation eutectoide dans les
plans de coupe de normale L situés d mi-longueur contenant les pointes des thermocouples des moules
instrumentés.
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Figure 5.15 — Cartographie des temps de solidification simulés dans les trois plans de coupe de normale
H contenant les thermocouples pour les Y-blocks de tailles I a IV.

Les figures 5.16 et 5.17 présentent les cartographies de temps de solidification simulés dans
les plans de coupe horizontaux contenant les axes des éprouvettes de traction prélevées dans les
Y-blocks de tailles II et IV. Les valeurs de temps de solidification, de vitesse de refroidissement
instantanée en fin de solidification et a 900°C juste avant la transformation eutectoide ont été
annotés pour trois points situés sur les axes de traction de ces éprouvettes : a la base d’un congé
de raccordement (thermocouple N1), au quart (thermocouple N2) et au centre (thermocouple
N3) de la longueur de la partie utile de I’éprouvette de traction. Les courbes d’évolution de vitesse
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de refroidissement associées a ces différents thermocouples numériques ont été tracées pour les
deux figures. Quel que soit le Y-block, il est possible d’observer que les courbes d’évolution des
vitesses de refroidissement au quart et au centre de la partie utile des éprouvettes de traction
sont tres similaires. De plus, celles-ci ne différent que trés peu de celles extraites a la base des
congés de raccordement. Des résultats analogues sont observés et reportés dans TANNEXE A.7
pour les éprouvettes de traction prélevées dans les Y-blocks de tailles T et III.
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Figure 5.16 — Cartographie des temps de solidification simulés et évolution des vitesses de refroidissement
instantanées locales simulées pour trois thermocouples numériques N1, N2 et N3 positionnés sur l'aze de
l’éprouvette de traction prélevée dans le bas des Y-blocks de taille II.

Simulation des temps de solidification et des vitesses de refroidissement locales
aux positions d’observation des microstructures

La figure 5.18 présente I’évolution de la vitesse de refroidissement instantanée en fin de
solidification, Vpic, en fonction de celle du temps de solidification, Ats, pour des thermocouples
numériques positionnés localement aux centres des différents sites d’observations des microstruc-
tures sélectionnés pour les 4 Y-blocks de la fonte de référence SiMoCrNi au chapitre 3. Cette
figure montre que, d’'une maniere générale, la vitesse de refroidissement instantanée locale en fin
de solidification diminue avec le temps de solidification local en considérant tous les Y-blocks
et toutes les positions. Il est tres intéressant de noter sur cette figure, qu’a une exception pres
commentée ci-dessous, les regroupements de positions proposés dans le tableau 3.12 du chapitre
3 sur la base d’une analyse purement statistique des caractéristiques du graphite pour chaque Y-
block peuvent étre effectués a I'identique en fonction du couple (Ats, Vpic). Ce constat sous-tend
par conséquent un lien fort entre ce couple de parametres et les caractéristiques du graphite.

Pour les Y-blocks de taille I, les temps de solidification simulés respectifs sont de 55410s,
56s et 78s pour les positions ou regroupement de positions respectifs (L0 & LX BAS, H BAS), H
MOYEN, H HAUT. Pour ces mémes positions ou regroupement, les vitesses de refroidissement
instantanées en fin de solidification simulées de 8.240.4°C.s’!, 6.2°C.s7!, 5.4°C.s’!. Pour les Y-
blocks de taille II, les positions LO BAS et LX BAS avaient pu étre regroupées statistiquement
avec la position H BAS en termes de caractéristiques du graphite au chapitre 3. La figure 5.18
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Figure 5.17 — Cartographie des temps de solidification simulés et évolution des vitesses de refroidissement
instantanées locales simulées pour trois thermocouples numériques N1, N2 et N3 positionnés sur les axes
des éprouvettes de traction prélevées en bas et en haut des Y-blocks de taille IV.

montre cependant que les temps de solidification et les vitesses de refroidissement instantanées
en fin de solidification différent entre cette derniére position et le regroupement (L0 & LX BAS).
Cela est a mettre en rapport avec le fait, d’une part, que la surface analysée pour la position
H BAS est plus petite que celles pour les positions L0 BAS et LX BAS et, d’autre part, qu’il
existe un plus fort gradient de vitesse de refroidissement et du temps de solidification dans le Y-
block de taille IT que dans celui de taille I. Les vitesses de refroidissement instantanées en fin de
solidification simulées de 5.1°C.st, 4.240.2°C.s’!, 3.4°C.s7!, 3.1°C.s™! sont décroissantes pour les
positions ou regroupement respectifs H BAS, (L0 & LX BAS), H MOYEN, H HAUT. Pour ces
mémes positions ou regroupement, les temps de solidification respectifs sont croissants de 76s,
12743s, 176s et 245s. Ainsi, les vitesses de refroidissement instantanées en fin de solidification
diminuent avec la hauteur alors que les temps de solidification augmentent pour les Y-blocks de
tailles T et II.

La figure 5.18 montre également que les couples (Ats, Vpic) sont semblables pour la position
H HAUT des Y-blocks de taille I (78s, 5.4°C.s™!) et la position H BAS des Y-blocks de taille IT
(76s, 5.1°C.s7!). Toutefois, les caractéristiques du graphite mesurées a ces deux positions dans
le chapitre 3 sont différentes. Il apparait donc que le couple (Ats, Vpic) n’est pas suffisant
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pour décrire de maniere générale les caractéristiques du graphite. En comparant les temps de
solidification de ces deux positions aux temps de solidification totaux des parties utiles des Y-
blocks correspondants (précisés dans la légende de la figure 5.18), il est possible de constater que
la fonte ne se solidifie pas au méme stade d’avancement de la transformation liquide/solide pour
ces deux positions. En effet, lorsque la fonte se solidifie & la position H HAUT des Y-blocks de
taille I, le stade d’avancement de la transformation est de 49% du temps de solidification total
de la partie utile. Lorsque la fonte se solidifie a la position H BAS des Y-blocks de taille II, le
stade d’avancement n’est que de 20% du temps de solidification total. Ainsi, méme si les vitesses
de refroidissement instantanées locales en fin de refroidissement et les temps de solidification
sont similaires pour ces deux positions, il est ainsi fortement probable que les phénomeénes de
ségrégation des éléments d’alliage soient différents & ces différents stades d’avancement de la
solidification tout comme les caractéristiques microstructurales des constituants en cours de
formation qui en résultent. Ceci est confirmé en observant les microstructures des positions H
HAUT de la taille I et H BAS de la taille II de la figure 5.19 sur lesquelles les caractéristiques du
graphite sont précisées. La densité de nodules est en particulier plus faible, la taille des cellules
légeérement plus grande et les carbures plus grossiers pour la position H HAUT de la taille I qui
se solidifie & un stade plus avancé que la position H BAS de la taille II.

Pour les Y blocks de tailles I11 et IV, une asymptote est observée, a la dispersion prés, pour
des vitesses de refroidissement instantanées inférieures a 2°C.s™'. La vitesse de refroidissement
instantanée locale en fin de solidification est lente et n’évolue quasiment plus alors que le temps
de solidification local augmente significativement avec la taille du Y block et de bas en haut des
Y blocks. C’est donc surtout le temps de solidification qui différencie les positions les unes des
autres. Pour les Y-blocks de taille III, les temps de solidification simulés du regroupement de
positions (L0 & LX BAS G, H BAS D) et de la position H BAS G sont ainsi respectivement de
203+7s et 126s. Pour mémoire, la surface analysée pour la position H BAS G était plus petite
que celle de la position H BAS D au regard des chutes d’usinage disponibles expliquant ainsi
les différences de temps de solidification simulés et de caractéristique du graphite. Il en est de
méme pour le regroupement de positions (H MOYEN G+D, L0 & LX HAUT D) et la position
H HAUT G pour lesquels les temps de solidification sont respectivement de 344s et 457s.

Pour les Y-blocks de taille IV, les temps de solidification simulés pour les regroupements de
positions (L0 & LX BAS D+G) et (LO & LX HAUT D+G) sont respectivement de 313+15s et
479+24s; ce qui confirme 'effet de la hauteur observé expérimentalement sur les caractéristiques
du graphite. Le méme constat peut étre effectué entre les regroupements de positions (L0 & LX
BAS M) et (LO & LX HAUT M). Les temps de solidification simulés pour le regroupement de
positions (H BAS D+G) et la position H BAS M sont respectivement de 387+1s et 577s; ce qui
confirme l'effet de la largeur observé expérimentalement sur les caractéristiques du graphite. Le
méme constat peut étre effectué entre le regroupement de positions (H MOYEN D+G) et la
position H MOYEN M puis entre le regroupement de positions (H HAUT D+G) et la position
H HAUT M. Dans ce dernier cas toutefois correspondant aux temps de solidification les plus
longs, les différences entre les caractéristiques du graphite sont nettement moins importantes.
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Figure 5.18 — Vitesse de refroidissement instantanée en fin de solidification, Vpic, en fonction du temps
de solidification aux lieux des plans d’observation des microstructures pour les 4 Y-blocks de la fonte
de référence SiMoCrNi. Les valeurs des points affichés correspondent auz valeurs prises auzx centres des
différents sites d’observation des microstructures. Le temps total indiqué dans la légende correspond a la
durée de solidification de la totalité de la partie utile du Y-block correspondant.
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Figure 5.19 — Comparaison des microstructures aprés attaque au nital des positions I — H HAUT et II
— H BAS pour la coulée K (d=densité de nodules, N=nodularité, %GC=pourcentage de graphite chunky).
Les carbures ont été entourés en blanc.
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Identification de microstructures représentatives de celles des éprouvettes de
traction

La figure 5.20 présente les courbes représentant les étendues des valeurs de la vitesse de
refroidissement instantanée en fin de solidification et du temps de solidification pour les différents
sites d’observations des microstructures et des éprouvettes de traction pour les Y-blocks de tailles
I et II. Les points représentés en noir et en rouge correspondent aux valeurs simulées aux centres
des sites d’observation des microstructures et des éprouvettes de traction respectivement. Cette
figure résume également ces informations sur une vue 3D des Y-blocks. Les mémes informations
sont reportées sur la figure 5.21 pour les Y-blocks de tailles III et IV. Ces deux figures permettent
ainsi de comparer non seulement les valeurs du couple (Ats, Vpic) obtenues aux centres mais aussi
I’étendue des valeurs aux sites d’observations des microstructures avec celles obtenues au sein des
éprouvettes de traction pour chaque Y-block. L’idée est ici de déduire quelles microstructures
parmi celles caractérisées dans les chutes d’usinage sont les plus représentatives de celles dans
les parties utiles des différentes éprouvettes de traction.

La figure 5.20(a) montre que la valeur du temps de solidification simulée au centre de
I’éprouvette de traction est proche de celle simulée au centre de la position H HAUT. Par
ailleurs, la valeur de la vitesse de refroidissement simulée au centre de ’éprouvette de traction
est proche de celle simulée au centre de la position H MOYEN. Toutefois, comme le rappelle la
représentation la vue 3D du Y-block sur la figure, ces deux positions sont éloignées de I’éprouvette
de traction et les surfaces analysée correspondantes sont de petites dimensions. Il a donc été
décidé de considérer un nouveau plan horizontal de normale H, plus proche de I’éprouvette
de traction et plus étendu que les deux précédents par rapport a sa partie utile. Ce nouveau
plan, nommé BAS RESILIENCE, est situé au-dessous de I’éprouvette de résilience et il est
représenté en bleu sur la figure. Il est intéressant de noter que ce nouveau plan sur I’éprouvette
de résilience se situe sensiblement a la méme altitude que le plan horizontal H MOYEN de
la chute d’usinage et juste au-dessus de I’éprouvette de traction. La figure 5.20(a) montre que
I’étendue des valeurs (donc des valeurs aux centres en particulier) de la vitesse de refroidissement
de ce nouveau plan recouvre également celle de la partie utile de 1’éprouvette de traction. Il
est donc espéré que les caractéristiques microstructurales des constituants et du graphite dans
ce nouveau plan BAS RESILIENCE horizontal situé au-dessous de ’éprouvette de résilience
puissent étre considérées comme représentatives de celles dans la partie utile de I'éprouvette
de traction. Les caractéristiques microstructurales du nouveau plan BAS RESILIENCE sont
reportées au tableau 5.1.

La figure 5.20(b) montre un recouvrement de I’étendue des valeurs a la fois du temps de
solidification et de la vitesse instantanée en fin de solidification dans la partie utile de I’éprouvette
de traction prélevée dans le Y-block de taille IT et dans le plan H MOYEN de la chute d’usinage
caractérisée dans le chapitre 3. Ce plan appartenant a une chute d’usinage juste au-dessus de
I’éprouvette de traction est représenté en bleu. A noter cette fois-ci que ce dernier est proche
de I’éprouvette de traction et étendu par rapport a sa partie utile. Les couples (Ats, Vpic)
sont respectivement (190s, 3.6°C.s!) et (176s, 3.4°C.s™!) pour la partie utile de I’éprouvette de
traction et pour ce plan H MOYEN qui peuvent alors étre considérés comme équivalents. Il est
donc espéré que les caractéristiques microstructurales des constituants et du graphite dans ce
plan H MOYEN horizontal appartenant a une chute d’usinage juste au-dessus de I’éprouvette
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Equivalent Traction | Equivalent Traction | Equivalent Traction
I BAS IV BAS IV HAUT
(« Résilience bas ») | (« Latéral M bas ») | (« Latéral M haut »)
%Ferrite (%) 68+3 7244 7144
%Graphite (%) 10£1 9+1 912
%Perlite (%) 2243 204 20+4
Densité de nodules 299-+42 177436 223+78
(nodules/mm?)
Nodularité (%) 83L7 2046 2218
%Graphite chunky (%) 242 80+6 7848
. Diamétre 18+2 9+1 9+1
équivalent (pm)

Tableau 5.1 — Caractéristiques microstructurales des nouveaux plans équivalents auxr éprouvettes de
tractions prélevées au sein des Y-blocks de tailles I et IV de la fonte de référence SiMoCrNi.

de traction puissent étre considérées comme représentatives de celles dans sa partie utile.

La figure 5.18 a montré que, pour les Y-blocks de tailles III et IV, le paramétre majoritai-
rement discriminant des différentes positions était surtout le temps de solidification. La figure
5.21(a) montre que les temps de solidification et les vitesses instantanées en fin de solidification
simulés au sein des éprouvettes de traction sont proches de ceux simulés aux sites de micro-
graphies de normale H situées au-dessus de ces éprouvettes. En effet, les couples (Ats, Vpic)
sont respectivement (343s, 1.1°C.s!) et (367s, 1.2°C.s™!) pour la partie utile de I’éprouvette de
traction prélevée en bas a gauche du Y-block et le plan horizontal H MOYEN G peuvent étre
considérés comme équivalents en considérant le recouvrement de I’étendue des valeurs des temps
de solidification. Pour mémoire, la position H MOYEN G est équivalente a la position H MOYEN
D. De méme, les couples (Ats, Vpic) sont respectivement (532s, 1.3°C.s!) et (457s, 1.4°C.st)
pour la partie utile de ’éprouvette de traction prélevée en haut a droite du Y-block et le plan
H HAUT G peuvent étre considérés comme équivalents. Ces plans H MOYEN G et H HAUT
G appartiennent a des chutes d’usinage et sont représentés en bleu sur la figure 5.20(a). Il est
donc espéré que les caractéristiques microstructurales des constituants et du graphite dans ces
deux plans horizontaux puissent étre considérées comme représentatives de celles dans la partie
utile des éprouvettes de traction en bas et en haut des Y-blocks de taille III.

La figure 5.21(a) montre qu’aucun plan étudié pour caractériser les microstructures dans
les chutes d’usinage au chapitre 3 ne se situe juste au-dessus ou juste au-dessous des éprouvettes
de traction prélevées dans les Y-blocks de taille IV. Il a donc été nécessaire de sélectionner les
plans latéraux des chutes positionnées au centre bas et au centre haut des Y-blocks de taille
IV ; ceux-ci juxtaposant les éprouvettes de traction. Ces deux nouveaux plans sont représentés
en bleu et nommés LATERAL M BAS et LATERAL M HAUT sur la figure. Les couples (Ats,
Vpic) sont respectivement de (614s, 1.0°C.s) et (842s, 1.0°C.s!) pour le plan LATERAL M
BAS situé a coté de I'éprouvette de traction prélevée en bas a droite du Y-block et pour le
plan LATERAL M HAUT situé a cété de celle prélevée en haut & gauche. Les caractéristiques
microstructurales de ces deux nouveaux plans sont reportées au tableau 5.1 et il est possible de
noter qu’ils sont équivalents entre eux en termes de microstructure.
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Figure 5.20 — Comparaison entre les vitesses de refroidissement instantanées en fin de solidification,
Vpic, et les temps de solidifications obtenus au sein des éprouvettes de tractions avec les valeurs obtenus
auz différents plans d’observation des microstructures pour les Y-blocks de tailles I (a) et II (c). Les
valeurs indiquées sont les valeurs prises au centre des surfaces; les étendues des valeurs sont indiquées
entre parenthéses dans la figure (b) et illustrées par des barres dans la figure (d).
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Figure 5.21 — Comparaison entre les vitesses de refroidissement instantanées en fin de solidification,
Vpic, et les temps de solidification simulés au sein des éprouvettes de traction et dans les différents plans
d’observation des microstructures pour les Y-blocks de tailles III (a) et IV (b). Les valeurs indiquées sont
les valeurs prises au centre des surfaces ; les étendues des valeurs sont indiquées entre parenthéses sur les

vues 3D des Y-blocks ou illustrées par des barres sur les graphiques pour les Y-blocks de tailles III (c) et
IV (d).
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Identification de relations pour la fonte de référence SiMoCrNi

L’analyse de la microstructure de la fonte de référence SiMoCrNi & haute teneur en silicium
(5% environ) au chapitre 3 a révélé une matrice ferrito-perlitique et des carbures aux joints de
cellules ainsi que du graphite nodulaire et/ou du graphite chunky en fonction de la vitesse de
refroidissement. Les proportions moyennes des constituants ne changent pas ou peu, quelles que
soient la taille ou la position des micrographies dans les Y-blocks. Les pourcentages estimés de
ferrite, graphite et perlite sont respectivement de 68+5%, 10+3% et 22+5%. Ce résultat est en
accord avec certains travaux de 1’état de ’art du chapitre 1 montrant que, pour des épaisseurs
semblables & celles considérées dans cette these (allant de 12.5mm & 75mm), les auteurs n’avaient
pas noté d’effet significatif de la vitesse de refroidissement sur les proportions des constituants
[Kasvayee et al., 2017, 2018; Riebisch et al., 2018b, 2020]. Par contre, les équations 1.11 et
1.13, établies respectivement par Magnusson Aberg et al. [2015] et par Riebisch et al. [2020]
ne permettent pas de prédire le pourcentage de ferrite ou de perlite de la fonte de référence
SiMoCrNi. En effet, celles-ci prédisent pour la premiere une matrice 100% perlitique et pour la
seconde un pourcentage de perlite de 49% alors que celui mesuré par analyse d’images sur notre
fonte de référence est de 22%. Cette inadéquation n’est cependant pas surprenante puisque ces
équations ont été établies pour des teneurs en silicium faibles pour 'une et pour une teneur en
silicium de 3.8% pour autre.

Contrairement aux proportions moyennes des constituants, les caractéristiques du graphite
évoluent en fonction de la position dans le Y-block selon la longueur, la largeur et la hauteur.
Ainsi la densité de nodules et la nodularité sont plus élevées aux positions basses ou aux positions
proches du bord qui se solidifient et refroidissent plus vite. Les baisses de nodularité et de densité
de nodules dans les positions qui se solidifient et se refroidissent lentement s’accompagnent de
I’augmentation de la proportion de graphite chunky. Les caractéristiques du graphite évoluent
dans le méme sens quand la taille d’Y-block augmente donc quand la vitesse de refroidissement
moyenne diminue. Ces résultats sont également en accord avec certains travaux présentés dans
I’état de art présenté au chapitre 1 [Castro Roman, 1991; Lacaze, 1996; Zheng et al., 2010; Gorny
et Tyrala, 2013]. Plusieurs auteurs ont proposé des modeles pour décrire la densité de nodules et
la nodularité en fonction de la vitesse de refroidissement et/ou du temps de solidification et/ou
d’autres parametres. L’équation 1.16 [Gorny et Tyrala, 2013] fait par exemple le lien entre vitesse
de refroidissement et densité de nodules a 1’aide d’une loi de puissance. L’équation 1.15 [Riebisch
et al., 2020] fait le lien entre éléments d’addition, temps de solidification et nodularité a laide
d’une régression multiple linéaire. Nos résultats sont par contre en désaccord avec les travaux
affirmant que le pourcentage de ferrite augmente ou que le pourcentage de perlite diminue avec
la densité de nodules [Gagné, 2004] dans la mesure ou pour la fonte de référence étudiée les
pourcentages moyens évalués pour ces deux constituants sont constants indépendamment de la
taille de Y-block et de la position dans chaque Y-block contrairement a la densité moyenne de
nodules.

Les figures 5.22 et 5.23 présentent 1’évolution des valeurs moyennes des différentes caracté-
ristiques du graphite estimées aux différentes positions des Y-blocks de tailles I & IV au chapitre
3 en fonction des temps de solidification moyens associés et simulés dans le présent chapitre.
Pour un temps de solidification moyen donné, une variabilité significative peut-étre observée
pour les différentes caractéristiques sur la figure 5.22. Ce résultat n’est pas étonnant au regard
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des figures 5.20 et 5.21 qui montrent des étendues de valeurs élevées sur les temps de solidi-
fication des différentes positions; notamment pour celles de normale H. Afin de réduire cette
variabilité, les caractéristiques du graphite (a ’exception du diametre équivalent) en fonction
du temps de solidification simulés au centre des sites de micrographies ont été représentées en
séparant les positions de normale L et celles de normale H a la figure 5.23. Différentes régressions
ont alors été déterminées pour décrire les évolutions des valeurs de la densité de nodules, de la
nodularité et du pourcentage de graphite chunky en fonction du temps de solidification moyen
en considérant les Y-blocks de tailles I a IV.

Les figures 5.23(a) et 5.23(d) montrent qu’une loi de type puissance permet de décrire, d’une
fagon analogue a I’équation 1.16 [Gorny et Tyrala, 2013], la baisse de la densité de nodules avec
le temps de solidification. Les équations et coefficients de corrélation sont indiqués sur les figures.
Une tres bonne adéquation entre les résultats et une loi de type puissance est notée pour les
positions de normale L (R?=95%). L’adéquation est par contre moins bonne avec les positions
de normale H (R2=73%). Les figures 5.23(b) et 5.23(c) montre qu'une loi linéaire permet de
décrire, d’une fagon analogue a I’équation 1.15 [Riebisch et al., 2020], la baisse de la nodularité
avec le temps de solidification. Les valeurs des coefficients de corrélation indiqués sur les figures
montrent que I'adéquation n’est pas parfaite que ce soit pour les positions de normale H (R?=
78%) ou de normale L (R?= 76%). Ces valeurs sont toutefois semblables & celle de 74% associée
a I’équation 1.15 établie par Riebisch et al. [2020].

Il est intéressant de noter dans ’équation établie ici pour la fonte de référence SiMoCrNi
que la nodularité chute presque 15 fois plus rapidement (-6%/min) en augmentant le temps de
solidification que dans I’équation 1.15 (-0,43%/min). Ce constat est probablement & mettre en
relation avec le fait que la teneur en silicium de notre fonte de référence SiMoCrNi est plus élevée
que celles des fontes considérées dans ’étude de Riebisch et al. [2020]. En effet, la nodularité
chute d’autant plus vite du fait de la formation de graphite chunky favorisée par une teneur
élevée en silicium [de la Torre et al., 2016; Mennuni, 2017; Gonzalez-Martinez et al., 2018b;
Mihalic Pokopec et al., 2018]. Les figures 5.23(c) et 5.23(f) montrent qu’une loi de type sigmoide,
d’équation analytique semblable & celle d’une loi d’Avrami, permet de décrire ’'augmentation du
pourcentage de graphite chunky, %GC, avec le temps de solidification de la fonte SiMoCrNi. Les
valeurs des coefficients de corrélation indiqués sur les figures montrent que I'adéquation n’est

pas parfaite pour les positions de normale H (R?= 74%) comme pour les positions de normale
L (R%= 75%).

L’analyse des propriétés mécaniques au chapitre 3 de cette fonte de référence SiMoCrNi
fortement alliée a montré des niveaux de résistance mécaniques élevés mais un comportement tres
fragile ainsi qu’une résilience tres faible. Son allongement a la rupture est de quelques pourcents
pour les Y-blocks de taille I et inférieur & 1% pour les autres tailles. Sa limite élastique, sa
résistance a la traction et sa dureté diminuent légérement en augmentant la taille de Y-block;
c’est a dire en diminuant la vitesse de refroidissement moyenne. Comme les proportions moyennes
des constituants ne changent pas ou peu avec la taille du Y-block et la position des micrographies
dans les Y-blocks, les évolutions de ces caractéristiques mécaniques en fonction de la taille de
Y-block (donc de la vitesse de solidification et de refroidissement ou du module thermique) ne
semblent donc pas corrélées a celles-ci.
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L’état de l'art du chapitre 1 a montré qu’une teneur élevée en silicium pouvait réduire
la ductilité en durcissant par solution solide la ferrite [Durand-Charre, 2012], en favorisant la
formation de graphite chunky [Gagné, 2004; de la Torre et al., 2016; Nakayama et al., 2016;
Mennuni, 2017; Gonzalez-Martinez et al., 2018b; Weif3 et al., 2018] et/ou en favorisant la forma-
tion des phases ordonnées B2 (FeSi) et DO3 (FeSi3) dans la ferrite pour des teneurs moyennes
en silicium supérieures & 4% environ [Gonzalez-Martinez et al., 2018b; Weil et al., 2018; Franzen
et al., 2020]. Pour mémoire, plusieurs auteurs ont reporté des valeurs d’allongement & la rupture
inférieures a 3% pour des éprouvettes de traction prélevées dans des Y-blocks de taille II lorsque
la teneur en silicium est de 5% ; et ce méme en I’absence de graphite chunky [Gonzalez-Martinez
et al., 2018a; Weil et al., 2018]. Ce constat est en accord avec les résultats expérimentaux du
chapitre 3 dans la mesure ou la fonte de référence SiMoCrNi étudiée de teneur en silicium de
5% environ a un comportement fragile méme pour les Y-blocks de tailles I et IT ne comportant
pas ou peu de graphite chunky. Toutefois, par rapport aux fontes a haute teneur en silicium
étudiées par ces deux groupes d’auteurs, la fonte de référence SiMoCrNi contient du chrome
et du molybdeéne; deux éléments carburigénes favorisant la formation de perlite [Lacaze et al.,
2016; Riebisch et al., 2018b, 2020]) et de carbures intercellulaires [Gagné, 2004; Hernandez-Avila
et al., 2015; Riebisch et al., 2018b, 2020]. La perlite méne a une augmentation de la résistance
mécanique mais & une baisse de la ductilité et de la résilience [Nilsson et al., 2006; Cho et al.,
2007]. Les carbures améliorent aussi dans une moindre mesure la résistance mécanique et menent
également a une baisse de la ductilité et de la résilience [Cho et al., 2007]. En accord avec cer-
tains travaux de 1’état de ’art dans le chapitre 1, la présence de ces deux constituants dans la
fonte de référence SiMoCrNi étudiée contribue ainsi certainement aux indicateurs de résistance
mécaniques élevés mais aussi a son comportement tres fragile et trés peu résilient [Nilsson et al.,
2006; Cho et al., 2007].

La figure 5.24 fait le lien entre microstructures représentatives des éprouvettes de traction,
propriétés mécaniques et temps de solidification. La diminution des indicateurs de résistance
mécanique avec I'augmentation de la taille du Y-block et donc de la vitesse de refroidissement
ne peut étre imputée a une évolution des pourcentages moyens de constituants puisque ceux-ci
sont inchangés avec la taille du Y-block et la position au sein d’un méme Y-block. Bien que
leurs proportions moyennes ne varient pas, il a été montré, notamment a la figure 5.5 sur la
fonte SiMoCr HSi, que la répartition et la forme des constituants different en fonction de ces
parametres. Le méme constat peut étre effectué dans la figure 5.24 pour la fonte de référence
SiMoCrNi. On note alors clairement que, a I'image de la densité de nodules et de la nodularité, le
nombre de cellules formées a partir de ces mémes nodules diminue alors que leur taille augmente a
mesure que le temps de solidification augmente et que la vitesse de refroidissement instantanée en
fin de solidification diminue. Comme le pourcentage moyen de ferrite est quant a lui indépendant
de ces parametres, la vitesse de refroidissement semble juste avoir pour effet d’augmenter la
vitesse de germination des nodules (et donc leur densité) quand celle-ci augmente puis ensuite de
freiner ’étape de croissance de 'austénite (qui se transformera en ferrite) diminuant la taille des
cellules pendant la solidification. Ainsi, quand la taille du Y-block diminue et/ou qu’'une position
basse se refroidissant rapidement est considérée, 'augmentation des indicateurs de résistance
mécanique pourrait en partie étre la conséquence d’une taille plus faible des cellules constituées
de cristaux de ferrite cubique centrée. Il pourrait s’agir alors d’un effet analogue a celui du
durcissement par effet de joints de grains décrit par la loi bien connue de Hall-Petch.
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Par ailleurs, quand les temps de solidification augmentent et que les vitesses de refroidis-
sement instantanées en fin de solidification diminuent, la perlite forme des ilots aux joints de
cellules dans laquelle se trouvent des carbures grossiers sous forme de réseau. Cette perlite se
forme autour de ces carbures qui eux se forment probablement en fin de solidification aux joints
de cellules dans lesquels se concentrent les éléments carburigenes que sont le molybdene et le
chrome. L’analyse MEB effectuée précédemment a permis de conclure que ces carbures sont
alliés au chrome et au molybdéne. Pour des temps de solidification courts, les carbures sont fins
et répartis de manieére plus homogene au regard de la taille des cellules tout comme la perlite.
La distribution plus homogene et la taille plus fine de ces deux constituants, conséquence d’un
nombre de cellules plus grand corrélé a une densité de nodules plus grande et une nodularité plus
élevée, contribue trés probablement & I'augmentation des indicateurs de résistance mécanique
couplée a une augmentation de la ductilité pour les temps de solidification courts observés en
diminuant la taille des Y-blocks mais aussi en position basse des Y-blocks de taille I.
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Figure 5.22 — FEvolution des caractéristiques du graphite en fonction du temps de solidification, ts, et
de la vitesse instantanée en fin de solidification, Vpic pour la fonte de référence SiMoCrNi.
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Figure 5.23 — Evolution de la densité de nodules (a et d), de la nodularité (b et e) et du pourcentage de

graphite chunky (c et f) en fonction du temps de solidification ts pour les positions de normale L et de
normale H pour la fonte de référence SiMoCrNi.
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5.2.2 Effets des éléments d’alliage

L’analyse des propriétés mécaniques a montré que ’ajout de silicium meéne a une augmenta-
tion de de la limite élastique (Rpo.2), la résistance a la traction (Rm) et la dureté (HB) couplée a
une baisse de l'allongement & la rupture (A%) et la résilience (K). Comme déja rappelé ci-dessus
pour la fonte de référence SiMoCrNi sur la base de 1’état de l’art, certains auteurs ont montré
que, de maniére concomitante & une augmentation des indicateurs de résistance mécanique, une
haute teneur en silicium pouvait réduire la ductilité en durcissant par solution solide la fer-
rite, en favorisant la formation de graphite chunky et/ou en favorisant la formation des phases
ordonnées B2 et DO3 dans la ferrite pour des teneurs moyennes en silicium supérieures a 4%
environ. Pour les fontes SSFDI, ces solutions solides ordonnées ne semblent toutefois pas ou peu
présentes et les atomes de silicium en solution solide semblent étre des obstacles peu résistants
au mouvement des dislocations. En effet, comme montré sur la figure 5.10, une chute mineure
de la ductilité est observée suite & 'augmentation de la teneur en silicium dans la fonte SSFDI
pour des éprouvettes prélevées dans les Y-blocks de tailles I et II avec des valeurs d’allongements
a la rupture restant supérieures & 15% pour la fonte SSFDI HSi (%Si=4.62%). Inversement, des
chutes significatives de ductilité sont observées pour les éprouvettes prélevées dans les Y-blocks
de tailles I et IT pour les fontes SiCr et SiMoCr suite a I’augmentation de la teneur en silicium. Il
est intéressant de noter que les Y-blocks de taille I des fontes SiCr HSi (%Si=4.79%) et SiMoCr
HSi (%Si=4.86%) ne contiennent pas ou peu de chunky graphite et que les valeurs d’allongement
a la rupture des éprouvettes prélevées dans ces Y-blocks sont pourtant inférieures & 6%. Ainsi,
les chutes de ductilité de 8,6% et 6,5% mais aussi de résilience suite a ’augmentation de la teneur
en silicium respectivement dans les fontes SiCr et SiMoCr ne semblent donc pas imputables a
la dégénérescence du graphite pour les Y-blocks de taille 1.

Les résultats de ce chapitre ont montré que le chrome et le molybdéne (dans une moindre
mesure) favorise la formation de perlite; ce qui est en accord avec les travaux présentés au
chapitre 1 [Lacaze et al., 2016; Riebisch et al., 2018b, 2020]. Les résultats ont montré de plus
que le silicium n’a pas ou peu d’effet sur le pourcentage de perlite dans la gamme des teneurs
considérées (%Si : 4%-5%). 1l a été montré précédemment que les équations 1.11 et 1.13 établies
respectivement par Magnusson Aberg et al. [2015]et Riebisch et al. [2020] ne permettaient pas de
prédire le pourcentage de perlite de la fonte de référence SiMoCrNi. L’équation 5.1 proposée ci-
dessous prédit le pourcentage de perlite en fonction de la teneur en silicium, chrome, molybdene
et nickel. Elle a été établie a ’aide d’une régression multiple en considérant uniquement ’ordre
1 des facteurs %Si, %Mo, %Cr, %Ni. Seuls les facteurs ayant une influence significative sur les
valeurs du coefficient de corrélation R? ont été conservés. Par comparaison avec 1’équation 1.15
de Riebisch et al. [2020], on note que l'effet du chrome est deux fois moins important mais que
celui du molybdéne est comparable.

%Perlite(/matrice)(%) = 30, 75%Cr — 0,10%Si + 7,10% Mo (5.1)
R*=98%

La figure 5.25 représente les valeurs estimées du pourcentage de perlite en fonction des
valeurs mesurées. Bien que le R? soit élevé, cette figure montre que ce modele est & prendre
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avec précaution car les valeurs considérées sont & chaque extrémité de celui-ci. Des valeurs
intermédiaires seraient nécessaires pour améliorer la fiabilité du modele. Cela étant, il permet
de confirmer 'effet perlitisant du chrome et du molybdéne et montrer que le silicium n’a que
trés peu d’effet dans la gamme des teneurs étudiées.

L’analyse des propriétés mécaniques dans ce chapitre et I’état de l'art au chapitre 1 ont
montré que l'ajout de chrome permet d’améliorer les indicateurs de résistance mécanique mais
que le molybdéne n’a pas ou peu d’effet. Cette amélioration des indicateurs de résistance méca-
nique est a mettre en relation avec le pourcentage de perlite qui est significatif dans les fontes
contenant du chrome et faible dans celle ne contenant que du molybdéne. En effet, le pour-
centage de perlite est de l'ordre de 20 & 30% pour les fontes SiCr et SiMoCr comme pour la
fonte de référence SIMoCrNi alors qu’il est inférieur & 10% pour les fontes SiMo. Pour toutes ces
fontes, la formation de perlite est compensée par une réduction du pourcentage de ferrite dans
la mesure ou le pourcentage moyen de graphite est quasi-constant de 8 & 10%. L’état de Dart
et 'analyse des propriétés mécaniques ont montré que ’amélioration des résistances mécaniques
amené par la perlite s’accompagne d’une chute de la ductilité et de la résilience. Pour ce qui
est de la résilience, les résultats obtenus dans cette these sont en accord avec la bibliographie
puisque la figure 5.10 montre clairement que, pour les éprouvettes prélevées dans les Y-blocks
de taille I, les niveaux de résilience sont élevés pour la fonte SSFDI BSi et la fonte SiMo BSi
qui ne contiennent pas ou peu de perlite et ils sont au contraire significativement réduits pour
les fontes SiCr BSi et SiCrMo BSi qui contiennent 20 & 30% de perlite. Par contre, malgré ces
pourcentages de perlite significatifs, il peut étre observé des valeurs d’allongements a la rupture
supérieurs & 10% pour ces deux derniéres fontes; ce qui est en désaccord avec les travaux de
Nilsson et al. [2006]. En effet, ces auteurs observent des valeurs d’allongements a la rupture
inférieures ou égales & 6% deés que la proportion de perlite dépasse 10% ; et ce pour des fontes
GS hypereutectiques contenant seulement de 2,1% a 2,4% de silicium. Les valeurs d’allongement
a la rupture supérieures & 10% dans nos essais ne sont toutefois observables que pour les éprou-
vettes prélevées dans les Y-blocks de tailles I et IT dans lesquels la perlite est répartie de maniere
homogene aux joints de cellules. Cette répartition homogene de la perlite est favorisée par des
vitesses de refroidissement rapides et des temps de solidification courts dans les Y-blocks de
petite taille entrainant la formation de nombreuses cellules, elles-mémes de petite taille, couplée
a une densité de nodules élevée. L’analyse des microstructures et I’état de I’art ont montré que
le molybdéne favorise la formation de carbures et une proportion faible de perlite au sein de la
matrice métallique. Méme s’ils n’améliorent pas ou peu les indicateurs de résistance mécanique
a température ambiante, les carbures amenés par le molybdene ont par contre comme effet de
diminuer sensiblement les valeurs d’allongement a la rupture et de résilience. Il convient de rap-
peler que les carbures permettront toutefois une meilleure tenue des propriétés mécaniques a
chaud essentielles pour certaines applications.

En accord avec I’état de ’art, les résultats de ce chapitre ont montré que la formation de
graphite chunky était favorisée par des teneurs élevées et croissantes en silicium, des vitesses
de refroidissement lentes ainsi que des temps de solidification longs. Ils ont montré de plus
que le chrome et/ou le molybdéne accentue la formation de graphite chunky quand ils sont
ajoutés avec le silicium. Afin de confirmer et comparer 'effet des éléments d’addition sur la
formation de graphite chunky, une régression multiple a été réalisée. L’équation 5.2 exprime le
pourcentage de graphite chunky, %GC, en fonction des teneurs en silicium, chrome, molybdeéne
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et du temps de solidification. Le coefficient de détermination R?, de 81%, associé & la régression
est élevé. Ce modele confirme que ces trois éléments tout comme le temps de solidification
favorisent bien la formation de graphite chunky. Présentant moins de variabilité sur ’estimation
des caractéristiques du graphite que les positions de normale H, seules les positions de normale L
ont été considérées dans ce modele. La figure 5.26 présente les valeurs estimées de la proportion
de graphite chunky en fonction des valeurs mesurées ; elle montre que ’adéquation est acceptable.
La figure montre une meilleure adéquation pour les fontes HSi qui sont les plus alliées en silicium.

%GC (%) = (0,45 % %Si + 0,12 % %Cr + 0,08 * %Mo — 1,56) * t2 (5.2)

R*=81%
Avec tg en minutes

Les résultats des chapitres 3 et 5 ont révélé que, contrairement aux caractéristiques du
graphite, les proportions moyennes des constituants ne varient pas ou peu en fonction du module
de refroidissement pour les épaisseurs considérées (12,5mm a 75mm) pour toutes les fontes
étudiées. Ces résultats sont en accord avec certains travaux récents de 1’état de l'art présenté
dans le chapitre 1 [Kasvayee et al., 2017, 2018; Riebisch et al., 2018a, 2020]. Ainsi la diminution
des indicateurs de résistance mécanique, de la ductilité et de la résilience des différentes fontes
observables sur la figure 5.10 quand la vitesse de refroidissement moyenne diminue n’est pas
a mettre en relation avec les proportions moyennes de constituants. Comme pour la fonte de
référence, ’évolution des caractéristiques mécaniques peut toutefois étre mise en relation avec
la distribution et la taille des constituants ainsi qu’avec les caractéristiques du graphite. Comme
le montre la figure 5.7, lorsque la vitesse de refroidissement diminue et le temps de solidification
augmente, la densité de nodules et la nodularité diminuent et le pourcentage de graphite chunky
augmente.

Les caractéristiques mécaniques ont été mises en regard des caractéristiques du graphite
mesurées aux positions identifiées comme équivalentes en termes de microstructure aux éprou-
vettes de traction pour toutes les fontes étudiées dans les figures 5.27 et 5.28. La figure 5.27
montre 1’évolution de la limite d’élasticité en fonction de la densité de nodules pour toutes les
fontes étudiées. 1l est intéressant de noter que la limite d’élasticité augmente de maniere linéaire
avec la densité de nodules, donc quand la taille des cellules diminue, quelle que soit le type de
fonte que celle-ci contienne ou pas de la perlite et des carbures et/ou du graphite chunky ou pas.
L’augmentation de la limite d’élasticité peut étre imputable aux nodules, aux joints de grains
des cristaux de ferrite mais aussi aux joints de cellules qui jouent le réle d’obstacles au mouve-
ment des dislocations et qui sont plus nombreux quand la vitesse de refroidissement moyenne
augmente. Pour les fontes contenant de la perlite et des carbures, comme déja indiqué ci-dessus,
I’augmentation de la vitesse de refroidissement moyenne entraine une distribution plus homo-
gene de ces constituants résistants mécaniquement qui contribue également a I’augmentation de
la limite d’élasticité.

La figure 5.28 montre I’évolution de l'allongement a la rupture pour chacun des types
de fontes. Comme pour la limite d’élasticité, une baisse de la densité de nodules, associée a
une taille de cellules plus importante, dégrade la ductilité. Cette figure met en évidence une
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nouvelle fois la contribution a cette dégradation d’un ajout de silicium et du graphite chunky.
La contribution d’un ajout de silicium est surtout révélée pour les densités de nodules élevées
obtenues pour des vitesses de refroidissement rapides et des temps de solidification courts. A
I'inverse, la contribution du graphite chunky est surtout révélée pour les densités de nodules
faibles obtenues pour des vitesses de refroidissement lentes et des temps de solidification longs.
Pour les deux fontes SSFDI, la formation d’une proportion significative de graphite chunky
(>10%) entraine une chute de ductilité d’environ 5% aux vitesses de refroidissement lentes.
Cette chute de ductilité est comparable a celle constatée aux vitesses de refroidissement rapides
pour lesquelles ces deux fontes ne contiennent pas de graphite chunky. La probabilité d’observer
des micro-retassures aux joints de cellules augmente lorsque la densité de nodules est moins
élevée [Borsato et al., 2018]. Ces micro-retassures peuvent engendrer des amorces de rupture et
pourraient donc expliquer les baisses d’allongement a la rupture observées lorsque la densité de
nodules est plus faible au sein des fontes SSFDI. Parallelement & la diminution de la densité
de nodules, la taille des cellules qui contiennent la ferrite augmente; ce qui conduit a une
distribution hétérogene des carbures et de la perlite qui se forme aux joints de cellules pour les
fontes SiMo, SiCr et SiMoCr. Cette hétérogénéité de nature mais aussi de distribution et de taille
de ces constituants fragiles entraine une baisse de la ductilité et de résilience quand le nombre de
cellules diminue ; soit quand la vitesse de refroidissement diminue et que le temps de solidification
augmente. Cette baisse de la ductilité est amplifiée par la formation d’une proportion significative
de graphite chunky dont la contribution s’ajoute a celle de la distribution hétérogene de la perlite
et/ou des carbures.
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Figure 5.25 — Valeurs estimées du pourcentage de perlite en fonction des valeurs mesurées des différentes
fontes ; la proportion de perlite est exprimée par rapport a la matrice métallique.
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Figure 5.27 — Evolution de la limite élastique en fonction de la densité de nodules pour les fontes GS
hautes teneurs en silicium étudiées.
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Figure 5.28 — Ewvolution de lallongement & la rupture en fonction de la densité de nodules pour les
fontes GS a hautes teneurs en silicium étudiées.
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5.3 Conclusions

Ce chapitre a mis en évidence que l'ajout de chrome et/ou de molybdéne entraine la
formation de perlite et de carbures. Le chrome est I’élément amenant une proportion significative
de perlite tandis que le molybdéne apporte une proportion significative de carbures. Pour toutes
les fontes GS étudiées, les pourcentages de constituants ne varient pas ou peu en fonction de la
vitesse de refroidissement. Toutefois, & mesure qu’augmente le module de refroidissement (c’est
a dire que la vitesse de refroidissement moyenne diminue) la taille des cellules augmente et leur
nombre diminue avec la densité de nodules et la nodularité. Pour les fontes contenant du chrome
et/ou du molybdéne, cela entraine la formation d’ilots de perlite ou logent des carbures de plus
en plus grossiers & mesure qu’augmente le temps de solidification. Par ailleurs, I'ajout de chrome
et/ou de molybdeéne accentue la formation du graphite chunky favorisée en augmentant la teneur
en silicium et en diminuant la vitesse de refroidissement moyenne.

Les essais de dilatométrie ont révélé que le silicium augmente les températures de début et
fin de transformation eutectoide au chauffage et au refroidissement. Le chrome influe essentiel-
lement sur les températures expérimentales de début de transformation eutectoide au chauffage
et de fin de transformation eutectoide au refroidissement en les diminuant. Le molybdéne & peu
d’effet sur les températures de début et fin de transformation eutectoide si ce n’est en diminuant
légerement la température de fin de transformation au chauffage. Pour toutes les fontes GS a
hautes teneurs en silicium étudiées (%Si=4-5%), les températures expérimentales de début de
transformation eutectoide mesurées avec de vitesses lentes au chauffage et au refroidissement
sont proches de la température de début de transformation eutectoide stable T, prédite par
I'équation de Gerval et Lacaze [2000]. Les écarts les plus importants sont toutefois notés pour
les fontes les plus chargées en silicium pour lesquelles cette derniére équation nécessiterait pro-
bablement d’étre revisitée. C’est également le cas pour les températures de début et de fin de
transformation eutectoide métastable Tp® et Tp respectivement. De ce fait, mais aussi de Pexis-
tence de phénomenes de micro-ségrégation qui impactent ces deux dernieres températures, il
est a I'heure actuelle risqué de comparer la température expérimentale de fin de transformation
eutectoide a celles-ci et d’en tirer une interprétation. Pour toutes les fontes étudiées, des phéno-
menes de gonflements ont été observés qui ont parfois perturbé I'identification des températures
expérimentales de transformation eutectoide. Les différentes causes possibles (décomposition de
la perlite avec graphitisation induisant un gonflement des nodules, dissolution des carbures et
peut-étre décohésion matrice/nodules ainsi que diffusion du carbone disponible en solution solide
vers les nodules) mériteraient d’étre étudiées plus en détail.

L’analyse des propriétés mécaniques a révélé que 'augmentation des teneurs en silicium
et chrome, via la formation de perlite essentiellement et de carbures dans une moindre mesure,
s’accompagne d'une augmentation de la limite élastique, de la résistance a la traction et de la
dureté couplée a une baisse de la ductilité et de la résilience. Via essentiellement la formation de
carbures et de perlite dans une moindre mesure, le molybdéne se limite quant a lui a une baisse
sensible de ’allongement a rupture et de la résilience, mais ces tendances se sont révélées plus dif-
ficiles & mettre en évidence statistiquement a cause de la variabilité autour des valeurs moyennes
considérées dans les analyses. Comme pour la fonte de référence SiMoCrNi, 'augmentation du
module de refroidissement entraine une baisse significative de I’allongement & la rupture, de la
résilience et la résistance a la traction mais aussi une légere diminution de la limite élastique et
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peu d’effet sur la dureté pour toutes les fontes GS a hautes teneurs en silicium étudiées.

Grace a la simulation optimisée mise au point au chapitre 4, il a été possible de prédire
les temps de solidification et les vitesses en fin de solidification aux différentes positions des
micrographies ainsi que selon ’axe dans la partie utile des éprouvettes de traction prélevées
pour tous les Y-blocks de tailles I & I'V. Il a ainsi été observé en considérant tous les Y-blocks et
toutes les positions que la vitesse de refroidissement instantanée locale en fin de solidification,
Vpic, diminue avec le temps de solidification local, Ats. A une exception pres, les regroupements
de positions proposés dans le chapitre 3 sur la base d’une analyse purement statistique des
caractéristiques du graphite pour chaque Y-block des coulées J, K et L de la fonte de référence
SiMoCrNi ont éte effectués a I'identique en fonction du couple (Ats, Vpic). Ceci démontre un
lien fort entre ce couple de parameétres et les microstructures observées. Fort de ce résultat
et des résultats expérimentaux du chapitre 3, il a pu étre proposé des modeles pour décrire
I’évolution de la densité de nodules, la nodularité et du pourcentage de graphite chunky en
fonction du temps de solidification pour la fonte de référence SiMoCrNi. De plus, la simulation a
permis d’identifier pour chaque taille de Y-block les positions pour lesquelles les microstructures
peuvent étre considérées comme représentatives de celles des éprouvettes de traction.

Il a été possible de cette fagcon de faire le lien entre microstructures et propriétés méca-
niques, dans un premier temps, pour la fonte de référence SiMoCrNi puis, dans un second temps,
pour le reste des fontes GS a hautes teneurs en silicium étudiées. Il a été mis en évidence un
comportement globalement fragile de la fonte de référence SiMoCrNi a haute teneur en silicium
et ce méme pour les éprouvettes de traction ne comportant pas ou peu de graphite chunky. Les
faibles valeurs de ductilité et les valeurs élevées des indicateurs de résistance mécanique sont a
mettre a relation avec la restriction de mouvement des dislocations par les atomes de silicium,
de chrome et de molybdéne en solution solide dans la ferrite, la présence significative de perlite
et de carbures mais peut-étre également la formation de solutions solides ordonnées B2 et DO3
dans la ferrite pour cette fonte de référence SiMoCrNi dont la teneur en silicium dépasse 4,8%.
La distribution plus homogene et la taille plus fine de la perlite et des carbures, conséquence
d’un nombre de cellules plus grand corrélé a une densité de nodules plus grande et une nodu-
larité plus élevée, contribue trés probablement aux valeurs élevées des indicateurs de résistance
mécanique et de ductilité observés pour les éprouvettes de traction présentant les temps de so-
lidification les plus courts et les vitesses de refroidissement les plus élevées (Y-blocks de taille
I). A linverse, une distribution hétérogene de ces deux constituants, conséquence d’une faible
densité de nodules et d’une grande taille de cellules, accompagnée de la formation de graphite
chunky pour des vitesses de refroidissement lentes et des temps de solidification longs conduit a
une dégradation des propriétés mécaniques.

Les évolutions des caractéristiques mécaniques avec la vitesse de refroidissement des autres
fontes GS étudiées a hautes teneurs en silicium (SSFDI, SiMo, SiCr et SiMoCr) BSi et HSi
suivent les mémes tendances que celles de la fonte de référence SiMoCrNi. Quelle que soit la
fonte, que celle-ci contienne ou non de la perlite et des carbures et/ou du graphite chunky ou non,
la limite d’élasticité augmente linéairement avec la densité de nodules. De méme, ’allongement a
la rupture augmente avec la densité de nodules qui augmente avec la vitesse de refroidissement.
L’explication de ces tendances pour les fontes contenant du molybdéne et/ou du chrome peut
donc se faire a 'identique que pour la fonte de référence SiMoCrNi.
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Les résultats expérimentaux de cette these ont permis de mettre en évidence la variabi-
lité des propriétés mécaniques et des caractéristiques microstructurales existantes au sein des
Y-blocks de tailles I & IV d’une fonte GS de référence SiMoCrNi (%Si=5%). Le traitement
statistique de ces résultats par analyse de la variance (ANOVA) montre que les mesures de la
proportion de ferrite et de la nodularité sont reproductibles mais que les mesures de proportion
de perlite, de densité de nodules et de proportion de graphite chunky sont entachées de bien
plus de variabilité. La limite élastique, la résistance a la traction et la dureté de la fonte GS
de référence SiMoCrNi diminuent légerement en augmentant la taille de Y-block. Cette fonte
fortement alliée a un comportement globalement fragile. L’analyse de sa microstructure a mon-
tré que les proportions moyennes des constituants ne variaient pas ou peu en fonction de la
taille et de la position au sein des éprouvettes standardisées contrairement aux caractéristiques
du graphite. Ainsi 'augmentation du module de refroidissement s’accompagne d’une baisse de
la densité de nodules et de la nodularité couplée a la formation d’une proportion significative
de graphite chunky. L’analyse de 1’état de 'art a révélé qu’il existe peu d’études prenant en
compte la forte variabilité des caractéristiques microstructurales présentes au sein des Y-blocks
de différentes tailles; notamment pour des fontes ferrito-perlitiques sujettes a la formation de
graphite chunky:.

L’utilisation de moules instrumentés avec des thermocouples a permis de mettre en évidence
par analyse thermique comme attendu que : 1) les temps de solidification au sein des Y-blocks
de taille I sont bien plus courts qu’au sein des Y-blocks de taille IV, 2) les positions hautes
des Y-blocks se solidifient en dernier. Par contre, se produisant a une vitesse de refroidissement
d’environ 7°C.min"!, la température de début de transformation eutectoide mesurée est proche
de la température eutectoide supérieure du diagramme stable Ta® et non de la température
eutectoide inférieure du diagramme stable Ta comme le montrent certains travaux de la biblio-
graphie. Il en est de méme quand cette température est mesurée pour des vitesses de chauffe et
de refroidissement respectivement de 1°C.min™! et 0.5°C.min™"!
résultats en accord cette fois-ci avec les mémes travaux de la bibliographie [Linares et al., 1997;
Gerval et Lacaze, 2000; Sertucha et al., 2010; Lacaze et al., 2016; Lacaze, 2017; Lacaze et al.,
2018]. L’intégration des résultats d’analyse thermique sur les Y-blocks de taille IV ainsi que
les mesures de conductivité thermique et de capacité calorifique de la fonte de référence et du

au cours d’essais de dilatométrie ;

sable de moulage a permis d’optimiser des simulations en améliorant I’adéquation entre résultats
expérimentaux et simulés. In fine, il a ainsi été possible de simuler les temps de solidification et
les vitesses de refroidissement en tous points des Y-block de tailles I a IV.

Les résultats de cette thése montrent que le chrome améne une proportion significative
de perlite et le molybdéne une proportion significative de carbures. Pour toutes les fontes GS
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étudiées, les pourcentages de constituants ne varient pas ou peu en fonction de la vitesse de
refroidissement. Toutefois, & mesure qu’augmente le module de refroidissement, la taille de cel-
lules augmente et leur nombre diminue. Cela s’accompagne d’une formation de graphite chunky
et d’une baisse de la nodularité. Pour les fontes contenant du chrome et/ou du molybdeéne, cela
entraine la formation d’ilots de perlite ou logent des carbures de plus en plus grossiers quand la
taille des Y-blocks augmente. Les ajouts de chrome et/ou de molybdéne accentuent par ailleurs
la formation de graphite chunky déja favorisée par 'augmentation de la teneur en silicium et du
module de refroidissement. Les essais de dilatométrie ont de plus révélé que le silicium augmente
toutes les températures de transformation eutectoide au chauffage et au refroidissement. Il a
aussi été mis en évidence que le chrome diminue les températures eutectoides de début de chauf-
fage et de fin de refroidissement tandis que I'effet du molybdeéne se limite a diminuer légerement
la température eutectoide de fin de chauffage. Pour toutes les fontes étudiées, les températures
de début de transformation eutectoide au chauffage et au refroidissement débute aux alentours
de la température eutectoide supérieure du diagramme stable, Ta?, prédite par I’équation de
Gerval et Lacaze [2000]. L’analyse des propriétés mécaniques a révélé que 'augmentation des
teneurs en silicium et chrome s’accompagne d’une augmentation de la limite élastique, de la
résistance a la traction et de la dureté couplée a une baisse de ’allongement a la rupture et de
la résilience. Pour toutes les fontes GS étudiées, ’'augmentation du module de refroidissement
entraine une baisse significative de I'allongement & la rupture, de la résilience et de la résistance
a la traction et une diminution légere de la limite élastique mais peu d’effet sur la dureté.

Grace a la simulation optimisée, il a été possible de faire le lien entre parametres d’élabora-
tion au travers du temps de solidification et de la vitesse de refroidissement, les microstructures
et propriétés mécaniques de I’ensemble des fontes GS a haute teneur en silicium étudiées. Quelle
que soit la fonte, que celle-ci contienne ou non de la perlite et des carbures et/ou du graphite
chunky ou non, la limite d’élasticité augmente linéairement avec la densité de nodules. De méme,
I’allongement a la rupture augmente avec la densité de nodules. Quand la vitesse de refroidisse-
ment augmente et que le temps de solidification diminue, ’augmentation de la densité de nodules
s’accompagne d’une diminution de la formation de graphite chunky, d’une diminution de la taille
des cellules eutectiques et d’une distribution plus homogene aux joints de la perlite et/ou des
carbures quand la fonte GS en contient. Une distribution plus homogene de ces constituants
résistants mécaniquement mais fragiles a laquelle peut étre combinée une diminution de la pro-
portion de graphite chunky semble donc bénéfique pour I’ensemble des propriétés mécaniques
macroscopiques usuelles.

Afin de réduire la variabilité observée lors de ’analyse statistique des proportions de consti-
tuants de la microstructure et des caractéristiques du graphite, il conviendrait d’effectuer plus
de mesures pour chacune des surfaces d’analyse et d’adapter le nombre de celles-ci a la taille de
la surface ou sont effectuées les micrographies. De plus, il est apparu qu’une partie des particules
de graphite chunky a été classée en tant que nodules, influant ainsi les valeurs de densité de
nodules et de diametre équivalent moyen. Pour affiner ’analyse, il serait possible d’adapter la
valeur du diameétre seuil d’analyse en fonction des micrographies analysées; en augmentant par
exemple la valeur de diametre seuil d’analyse pour les micrographies comportant du graphite
chunky.

La détection par analyse thermique du début de la transformation eutectoide au voisinage
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de TaP et non Ta & une vitesse de refroidissement de 7°C.min"! est probablement & mettre en
relation avec une utilisation inadaptée des formules de Gerval et Lacaze [2000] & notre fonte de
référence SiMoCrNi a haute teneur en silicium (5% massique). Par ailleurs, une meilleure com-
préhension des transformations de phases se produisant a 1’état solide pour les différentes fontes
GS pourrait étre apportée en étudiant plus en détail les températures de début de transformation
et les phénomenes de gonflements observés lors des essais de dilatometrie.

Pour consolider I'étude de l'effet des éléments d’alliage et des vitesses de refroidissement
sur la microstructure des fontes GS étudiées, il serait intéressant de quantifier la proportion
et la taille moyenne des carbures pour les fontes SiCr, SiMo, SiMoCr mais aussi de vérifier la
présence ou non de phases ordonnées B2 et DO3 via des observations en microscopie électronique
par transmission (MET) pour l’ensemble des fontes. Il serait aussi intéressant de quantifier
les microporosités par tomographie si possible et les phénomenes de ségrégation des différents
éléments chimiques par microsonde de Castaing au sein des différents Y-blocks des fontes SSFDI
pour préciser 'origine de la baisse des valeurs d’allongement & la rupture en fonction de la
densité de nodules. Des simulations associées permettant d’identifier les conditions de formation
des phases ordonnées B2 et DO3, des microporosités et/ou des cellules eutectiques contenant
du graphite chunky en fonction des phénomenes de ségrégation seraient certainement précieuses
pour prédire finement les microstructures qui conditionnent les propriétés mécaniques.

La simulation proposée avec le logiciel Novaflow&Solid pourrait encore étre améliorée. En
effet, les courbes simulées ne faisaient ni état de la transformation eutectoide, ni état de surfu-
sion en fonction des vitesses de refroidissement. Les résultats de simulation présentés ne faisaient
pas non plus état des phénomenes de micro- et macro-ségrégations; ils peuvent influer sur les
transformations & I’état liquide et solide et donc sur les courbes de refroidissement. Toutefois
les derniéres mises a jour du logiciel Novaflow&Solid considérent les phénomeénes de ségrégation
en paramétrant les coefficients de diffusion des éléments chimiques dans les différentes phases.
De plus, afin d’améliorer la concordance entre résultats expérimentaux et résultats simulés, il
serait interessant d’intégrer aux simulations d’autres données expérimentales ou issues d’un lo-
giciel tel que JMATPro comme une courbe de densité ou de fraction liquide en fonction de la
température. Les courbes de densité en fonction de la température peuvent étre notamment
obtenues par analyse thermique avec le dispositif ATAS et étre intégrées directement dans le
logiciel Novaflow&Solid ; les deux outils étant commercialisés par NOVACAST. L’intégration des
phénomenes de micro-ségrégation ou d’autres variables, comme par exemple la tension interfa-
ciale du liquide, permettrait in fine d’identifier les conditions de compétitions entre formation
des cellules eutectiques sous forme nodulaire ou sous forme de graphite chunky.

Dans la continuité de ce travail, il conviendrait également d’étudier les moyens d’améliorer
la ductilité des fontes considérées a haute teneur en silicium qui sont globalement fragiles. De
nombreux travaux proposent de prévenir la formation de graphite chunky, notamment en jouant
sur I'inoculation ou en ajoutant de antimoine [de la Torre et al., 2016; Mennuni, 2017; Gonzalez-
Martinez et al., 2018a]. On trouve par contre peu de travaux traitant de la prévention de phases
ordonnées B2 et DO3 dans la ferrite. Citons toutefois deux études qui traitent de l'effet de
traitement thermique et de I'ajout d’hafnium (Hf) sur la suppression de phases B2 dans des
aciers dont les teneurs en silicium varient de 4.5% a 6.7% [Yu et al., 2001][Yu et al., 2018].
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A.1 Présentation et comparaison des différentes méthodes de
calcul de nodularité

A.1.1 Présentation des différentes méthodes de calcul de nodularité

Les différentes formes de graphite sont classées selon leur morphologie, soit visuellement
a l'aide d’images de référence, soit par analyse d’images. Deux méthodes de classification du
graphite ont été standardisées par ISO et ASTM : EN ISO 945-1 [ISO Central Secretary, 2018] et
ASTM A247 [ASTM, 2017]. Cependant, les images de références de ces deux méthodes différent
par leur nombre, leurs noms et par ce qu’elles représentent. La figure A.1.1 présente les images
de référence pour la classification des particules de graphite issues des deux normes. Dans le cas
de la norme ISO, les classes vont de 'indice « I » pour le graphite lamellaire a « VI » pour le
graphite sphéroidal alors que dans le cas de la norme ASTM, cela va de 'indice « VII » pour le
graphite lamellaire a I'indice « I » pour celui sous forme sphéroidale. Les normes ISO et ASTM
différant 'une de 'autre, les particules de graphite peuvent étre considérées ou non comme des
nodules selon la norme utilisée. Le choix de la méthode impacte donc les valeurs de nodularité
et de densité de nodules obtenues.

Graphite Types according to EN ISO 945-1
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Graphite Types according to ASTM A247 — 16a

Figure A.1.1 — Images de référence utilisées dans les normes EN ISO 945-1 et ASTM A247 [ASTM,
2017; 1SO Central Secretary, 2018; Friess et al., 2020]

De la méme facon que les normes ISO et ASTM permettant la classification visuelle dif-
ferent, il en est de méme pour celles relatives a la méthode d’analyse d’images. Friess et al.
[2020] comparent ainsi plusieurs méthodologies servant a la classification des particules de gra-
phite et au calcul de la nodularité [Friess et al., 2020] : ASTM E2567 [ASTM, 2016], ISO 945-4
[ISO Central Secretary, 2019], ISO 16112, méthode de Velichko [2008] et méthode de Shirani
et Harkegard [2011]. Ces méthodes utilisent un ou plusieurs facteurs de forme pour classer les
particules de graphite : circularité (« roundness »), compacité (« compactness »), rapport des
longueurs de Féret (« Aspect Ratio »). Ces trois facteurs de forme sont calculés a 'aide des
formules indiquées a la figure A.1.2.

En fonction des valeurs de ces facteurs de forme, on peut classer les particules de graphite
comme étant nodules ou non. De plus, certaines méthodes permettent la classification du graphite
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Figure A.1.2 — Facteurs de forme utilisés pour la caractérisation du graphite [Velichko, 2008] ; A= Aire
de la particule, MaxFeret le diamétre de Féret maximum, MinFeret le diamétre minimum de Féret

en chaque forme existante ; c’est le cas notamment de la méthode développée par Velichko [2008].
Velichko [2008] définit de plus des valeurs limites des facteurs de forme en fonction des valeurs
du diameétre de Féret de la particule analysée. On notera qu’il consideére le graphite comme étant
nodulaire uniquement s’il le classe en forme VI. On pourra également citer la norme frangaise
NF A04 197 [AFNOR, 2017] qui permet également la classification des particules en chaque
forme de graphite. La norme s’appuie sur le calcul de deux facteurs dont les expressions sont
respectivement les équations A.1.1 et A.1.2.

P2
Facteur de sphéricité :F'1 = A (A.1.1)
: 3Fmax”
Facteur d’allongement :F2 = A (A.1.2)

La formule du facteur de sphéricité donnée par la norme francgaise correspond a l'inverse
de la définition de ce facteur généralement trouvé dans la littérature [Velichko, 2008] tandis que
le facteur d’allongement est sensiblement égal au facteur de circularité (« roundness »). Dans
cette norme, ces deux facteurs sont calculés sur des images de référence issues de la norme ISO
945-2 [ISO Central Secretary, 2011] et points de référence correspondant sont ainsi placés sur un
graphique avec les valeurs du facteur F1 en ordonnées et les valeurs du facteur F2 en abscisses.
Le graphique est présenté dans la figure A.1.3 et montre les 6 points de référence correspondant
aux différentes formes issues de la norme ISO 945-2 représenté a la figure A.1.3.
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Figure A.1.3 — Graphique utilisé pour la classification des particules de graphite [AFNOR, 2017]

Pour chaque particule de graphite indexée i sur une micrographie, les deux facteurs F1 et
F2 sont calculés puis le point correspondant de coordonnées (F2;, F1;) est placé sur ce graphique.
Pour classer la particule i, il suffit ensuite d’identifier le point de référence le plus proche qui est
celui qui minimise la distance calculée a 'aide de 1’équation A.1.3

dy1,1IL,IV,V ou VI = \/(Fll,ILIILIV,V ou vi?) + (F2(111,11,1v,V ou VI))2 (A.1.3)

La norme américaine ASTM E 2567A, comme la norme européenne ISO 945-4, propose de
ne calculer que la circularité (« roundness ») selon I’équation A.1.4 pour identifier les particules
de graphite pouvant étre considérées comme des nodules.

R Aire particule graphite
(rFmax?/4)

(A.1.4)

Dans ces 2 normes, si ce facteur est supérieur ou égal a 0,6 alors la particule est considé-
rée comme un nodule de forme sphéroidale . La formule de nodularité est exprimée telle que
I’équation A.1.5.
>~ Avi(,6-1,0)

Nodularité(%) = >4
TOTALE

(A.15)

Par ailleurs, ces deux normes préconisent de ne pas prendre en compte les particules dont
le diametre de Féret est inférieur a 10um. Cela étant, la norme EN ISO 945-2 [ISO Central
Secretary, 2011], elleeméme citée dans la norme EN ISO 945-4 [ISO Central Secretary, 2019],
qui préconise une méthodologie pour I'analyse d’images, conseille quant a elle d’analyser toutes
les particules dont le diameétre de Féret est supérieur a 5um. La norme NF A04 197 proposait
également cette valeur limite.

1. Le facteur F2 de la norme francaise NF A04 197 est a peu pres égale a 'inverse du facteur de sphéricité. Cela
veut dire que les normes ASTM E2567A et EN ISO 945-4 considérent comme nodules uniquement les particules
dont la valeur de F2 serait inférieure a 1,67. En d’autres mots, ces deux normes ne considéreraient difficilement
la forme V / ISO 945-1 comme caractéristique de celle de nodules vu que la valeur F2 de cette morphologie de
référence est égale & 1,7 [AFNOR, 2017].
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Comme l'avaient souligné Friess et al. [2020], les nombreuses méthodes existantes pour
calculer la nodularité font que I'on peut obtenir des résultats tres différents d’un auteur a I'autre.
Dans leurs travaux sur l'effet du silicium sur la microstructure et les propriétés mécaniques de
fontes a haute teneur en silicium, Gonzalez-Martinez et al. [2018b] utilisent 2 critéres pour
classer les nodules : la circularité et le ratio des diametres de Féret min/max. Ils considérent une
particule de graphite comme étant de forme V (/ISO 945-1) quand sa circularité est comprise
entre 0,5 et 0,77 et son rapport des diametres de Féret entre 1 et 1,5; de forme VI quand la
circularité est comprise entre 0,77 et 1,0 et le rapport des diametres de Féret entre 1 et 1,5.
IIs effectuent dans leur travaux 2 calculs de nodularité : un ou sont considérées uniquement les
particules de forme VI et un ou sont considérées les particules V et VI. Les particules dont la
circularité est comprise entre 0 et 0,6 et dont le rapport des diametres de Féret a une valeur
comprise entre 2 et 1000, sont classées en tant que forme IIT [[SO Central Secretary, 2018], soit
du graphite chunky (s’apparentant & du graphite compact)[Gonzdlez-Martinez et al., 2018b]. Ils
ont considéré dans leurs études uniquement les particules dont la surface est supérieure & 15um?,
soit un diametre mini d’un peu moins de 5pm.

Pedersen et al. [2006], dont ’étude porte sur la microstructure de fontes GS hypereutec-
tiques dans des parois minces, ont utilisé au contraire une méthode se rapprochant des normes
ASTM A2547 et EN ISO 945-4. Dans leurs travaux, ils considérent une particule comme un
nodule lorsque sa valeur de sphéricité est supérieure a 0,65 et ils utilisent la méme valeur de
diameétre minimum de particules analysées que Gonzdlez-Martinez et al. [2018b]. Ils justifient ce
choix en indiquant qu’en prenant un diametre minimum de 5um, le nombre de nodules augmente
a mesure que la largeur de la paroi mince diminue tandis qu’en prenant un diameétre minimum
d’analyse de 10um la tendance s’inverse; ce qui parait fort improbable. Pedersen et al. [2000]
précisent également que le traitement au magnésium amenait a la formation de particules dont
le diametre est d’environ 1 — 2pm. Il a donc décidé dans son étude de ne considérer uniquement
que les particules dont le diametre est supérieur a 5um. On peut également citer les auteurs Pan
et al. [2010] qui ont également utilisé un diametre mini de 5um mais qui ne précisent pas dans
leur étude quels facteurs de forme ils utilisent pour classer les particules de graphite.

Riebisch et al. [2020] et Weil} et al. [2018] se réferent a la méthode de Velichko et Miicklich
[2006] pour classer les particules et utilise la définition de la nodularité issue de la norme ISO
16112. Dans cette norme, la nodularité est exprimée telle que I’équation A.1.6.

Nodularité(%) — =2V T 1/25. Ay (A.1.6)

> ATOoTALE

Avec cette méthode, les limites des facteurs de forme utilisés, circularité et compacité,
dépendent de la taille de la particule analysée. En effet, Velichko et Miicklich [2006] propose
différentes limites de classification en fonction des valeurs du diametre maximum de Féret.

Cette méthode permet de connaitre le pourcentage de particules de différentes formes (de I a
VI).
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A.1.2 Comparaison des différentes méthodes de classification des particules
de graphite

Afin de sélectionner une des différentes méthode de classification des particules de graphite
présentées dans la partie A.1.1, celle-ci ont été comparées. De plus, trois valeurs de diameétre
d’analyse minimum ont été retenues sur la base de ces précédentes études : 2.5um, bum et 10um.
C’est le diametre de Féret minimal qu’on utilise pour fixer une limite, comme cela est préconisé
dans la norme ISO 945-2 [I[SO Central Secretary, 2011].

Afin de retenir une méthode et un diametre seuil d’analyse pour cette thése, trois actions
ont été menées :

(1) Mesure des plus petits nodules visibles et taille des pixels : permettra de connaitre une
valeur minimum limite pour le diametre des particules analysées

(2) Comparaison des méthodes et des différents diametres d’analyse sur une micrographie ot
il est possible de compter les nodules : permettra de sélectionner une méthodologie

(3) Comparaison des méthodes et des valeurs seuil de diameétre d’analyse sur 2 micrographies :
une ou le refroidissement est rapide et une ou le refroidissement est lent : permettra de
connaitre lerreur liée a la méthodologie sélectionnée et au diamétre d’analyse mini sélec-
tionné

Mesure des plus petits nodules visibles et taille des pixels

Pour mesurer les tailles de nodules, il a été utilisé un grossissement de x200, soit le double
de ce qui est utilisé dans cette these pour la caractérisation des micrographies. On peut voir a
la figure A.1.4 la mesure des diameétres des plus petits nodules visibles. Comme on peut le voir,
aucun nodule de moins de 5um n’a été détecté.

Il faut aussi ajouter qu’en prenant une micrographie en x100, les images étant en format
JPEG, chaque pixel mesure 2,93m, en prenant un diametre d’analyse minimum trop proche de
cette valeur, on risquerait de mesurer la forme des pixels et non pas celles des particules.

A la vue de ces données, il semble adapté de prendre un diameétre seuil d’analyse
de 5pm.

Comparaison des méthodes sur une micrographie dont on connait le nombre de
nodules

Afin de simplifier le comptage, nous avons considéré uniquement les nodules dont le dia-
metre max de Féret était supérieur & 10um. En comptant les nodules visuellement, on peut
en détecter 4 indiqués par une fleche verte sur la figure A.1.5. L’utilisation de la méthodologie
issue de ASTM E2567A, de ISO 945-4 et de Velichko et Miicklich [2006] permet de retrouver
les 4 mémes nodules. En comparaison, la norme NF A04197 donne un résultat aberrant de 43
nodules et la méthode de Gonzalez-Martinez et al. [2018b] donne presque le double du nombre
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Longueur = 7,88 ym

Longueur = 7,42 pm
Longueur = 5,56 pm

Longueur = 8,34 ym

Longueur = 13,44 pm

Figure A.1.4 — Mesure des plus petits nodules visibles en grossissement 200

de nodules (7 nodules). Le tableau A.1.2 répertorie le nombre de nodules détectés selon chaque
méthode.

Nodule n=1

D : Nodules comptés visuellement et
en utilisant les méthodes de la

norme ISO 945-4, de GONZALES-
MARTINEZ et al. et de VELICHKO

: Nodules comptés par la méthode
de GONZALES-MARTINEZ et al.

Nodule n=4

Nodule n=6

109 pm

Nodule n=7

Figure A.1.5 — Comptage des nodules en utilisant différentes méthodes

La figure A.1.6 présente les différentes particules qui ont été classées en tant que nodules se-
lon les différentes méthodes (ISO 945-4 et /ou méthode de Gonzalez-Martinez et al. [2018b] et/ou
méthode de Velichko et Miicklich [2006]) ainsi que les valeurs de facteurs de formes associées (R
« roundness », F « Aspect ratio », P « compactness »).

On peut voir que certaines particules qui n’ont pas été considérées comme nodules par la
norme ISO 945-4 [ISO Central Secretary, 2019], Pont été selon la méthode de Gonzdlez-Martinez
et al. [2018b]. Cela s’explique par le fait que les particules dont la circularité, « roundness »,
est entre 0,5 et 0,6 sont considérés par Gonzalez-Martinez et al. [2018b] comme des nodules,
contrairement a la norme ISO 945-4.
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Méthode utilisée Nombre de nodules détectée
Visuellement 4
ASTM E2567A / ISO 945-4 4
NF A04 197 43
Gonzalez-Martinez et al. [2018D] 7
Velichko et Miicklich [2006] 4

Tableau A.1.2 — Comptage des nodules selon différentes méthodes de classification

Au contraire, on obtient les mémes résultats en utilisant la méthode de Velichko et Miicklich
[2006]. L’unique différence entre les normes ISO 945-4 et ASTM E2567A [ASTM, 2016] et la
méthode de Velichko et Miicklich [2006] est 1'utilisation de la compacité, « compactness », pour
classer les nodules. Or ce facteur est la plupart du temps supérieur a 0,8, la limite imposée
par la méthode Velichko et Miicklich [2006], lorsque la circularité est supérieure a 0,6 ; du moins
lorsque le diameétre de Féret est inférieur a 60pm (la valeur du diametre de Féret max définissant
les valeurs limite des facteurs de forme selon la méthode de Velichko et Miicklich [2006]).

A la vue de ces résultats, il semble adapté de mettre en ceuvre la méthodologie
proposée par les normes ISO 945-4 [ISO Central Secretary, 2019] et ASTM E2567A
[ASTM, 2016] ou encore celle de Velichko et Miicklich [2006].

Nodulen® |  Images . ,,| Diamétrede|  valeurs des Classé en tant que nodules
- Aire (um?)| Féret (um) | facteurs de forme selon*:
1 - s | 21 R=0,62 P=0,86 | ISO 945-4, ASTM E2567A, GONZALES-
L Hm Hm F=0,75 MARTINEZ (V), VELICHKO (V1), NF A04 197 (V1)
2 1160 um? | 43 um R=0,80 P=0,95 | ISO 945-4, ASTM E2567A, GONZALES-
F=0,82 MARTINEZ (V1), VELICHKO (VI), NF A04 197 (V1)
3 - saoum? | 22 um R=0,62 P=0,86 | SO 945-4, ASTM E2567A,
W H F=0,75 GONZALES-MARTINEZ (V), VELICHKO
V1), NF A04 197 (VI)
4 1072 um? | 47 pm R=064 P=089 | |50 945-4, ASTM E2567A, GONZALES-
W F=0,73 MARTINEZ (V), VELICHKO (VI), NF A04 197 (V)
5 105 um? 15 um R=0,59 P=0,79 | GONZALES-MARTINEZ (V), NF AO4
Hm W F=0,77 197 (V)
6 . R=0,57 P=0,75 | GONZALES-MARTINEZ (V), NF AO4
63 um 12 pm F=0,79 197 (V)
; sioume | 33 R=0,58 P=0,75 | GONZALES-MARTINEZ (V), NF AO4
Hm Hm F=0,80 197 (V)

*: Pour les méthodes de GONZALES-MARTINEZ, VELICHKO et de la norme NF A04 197, la forme dans laquelle a été classé la particule
a été noté entre parenthéses

Figure A.1.6 — Particules considérées comme nodules selon les différentes méthodes de classification
avec les valeurs de facteurs de formes associés
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Comparaison des méthodes sur 2 micrographies de la fonte de référence : une ou
le refroidissement a été rapide et une ou il a été lent

Afin de connaitre Derreur liée a la méthode et au diametre seuil sélectionnés, il a été
comparé les résultats obtenus sur 2 micrographies a la figure A.1.7 : une ou le refroidissement
est rapide et une ou il est lent. Le tableau A.1.3 résume les valeurs de nodularité et de pourcentage
de graphite de forme III obtenus en utilisant différentes valeurs de diameétre de Féret seuil et
différentes méthodes. Le tableau montre que le choix du diameétre seuil n’a au final que peu
d’effet sur la valeur de nodularité contrairement au choix de la méthode. En effet, les valeurs
de nodularité obtenues avec la norme NF A04 197 [AFNOR, 2017] sont largement supérieures
a celles obtenues avec les autres méthodes.

En rappel, le graphite chunky s’apparente a du graphite forme III [Gonzalez-Martinez
et al., 2018b] et sa proportion augmente pour des refroidissement lents. On note au tableau A.1.3
qu’elle est quasiment la méme qu’on utilise la méthode de Gonzalez-Martinez et al. [2018b] ou de
Velichko et Miicklich [2006]. Toutefois les valeurs obtenues semblent sous-estimées avec les deux
méthodes et il est approprié de procéder a une seconde classification visuelle des particules qui
n’ont été classées ni nodules ni graphite chunky. A noter de plus que 'utilisation de la méthode
de Gonzdlez-Martinez et al. [2018b] indique pour la micrographie présentant une dégénérescence
du graphite de la figure A.1.7 un nombre plus élevé de nodules que si on utilisait la méthode de
la norme ISO 945-4 ou celle de Velichko et Miicklich [2006].

A) Refroidissement rapide: B) Refroidissement lent:

Figure A.1.7 — Micrographies utilisées pour la comparaison des méthodes de classification du graphite
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Diameétre

Micrographie de Féret Me};l'lo’de Nombre de Nodularité | %Forme III
. utilisée nodules
seuil

2,5 ASTM E2567A 320 85%

° / 150 945-4 207 85%

10 234 86%
2,5 431 100% 0%
K1 LX 5 NF A04 197 389 100% 0%
micro n°2 10 296 100% 0%
(refroidissement 2,5 GONZALES- 340 85% 1%
rapide) 5 MARTINEZ 327 86% 1%
10 ET AL. 248 85% 1%
2,5 318 85% 0%
5 VELICHKO 306 85% 0%
10 254 86% 0%

2,5 ASTM E2567A 156 30%

5 / 1SO 945-4 113 30%

10 58 30%
2,5 734 74% 16%
K4 H MOYEN M 5 NF A04 197 575 73% 17%
micro n°4 10 280 70% 19%
(refroidissement 2,5 GONZALES 286 39% 22%
lent) 5 “MARTINEZ 233 39% 22%
10 ET AL. 96 38% 24%
2,5 151 30% 24%
5 VELICHKO 113 30% 24%
10 58 30% 27%

Tableau A.1.3 — Comparaison des méthodes de classification des particules de graphite
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A.2 Procédé de fabrication des moules et d’élaboration de la
fonte

A.2.1 Fabrication des moules

Pour des raisons pratiques, notamment pour automatiser le procédé de fabrication, de
nombreux moules de fonderie en sable sont constitués en deux parties : un demi-moule supérieur
et un demi-moule inférieur. Avant de fabriquer un demi-moule, il est nécessaire de disposer
de modeles des pieces a fabriquer et du systéme d’alimentation. Ces modeéles sont fixés sur
une plaque appelée plaque modele que 'on entoure par un cadre en bois ou encore un chéssis.
Les deux plaques-modeles inférieure et supérieure servant a la fabrication d’un moule forment
ensemble un outillage.

Pour fabriquer ces modeles, il faut bien entendu au préalable concevoir les pieces a fabriquer
mais aussi un systeme de remplissage pour acheminer le métal liquide jusqu’aux empreintes
laissées dans le sable par les modeles des piéces. Ce systéme de remplissage comporte une descente
de coulée par laquelle le métal est versé dans le moule, le canal d’alimentation servant a acheminer
le métal liquide jusqu’aux empreintes et les attaques faisant la jonction entre le canal et les
empreintes. Il est calculé de sorte a avoir un remplissage uniforme des différentes empreintes du
moule et & avoir un temps de remplissage largement inférieur au temps de solidification pour
éviter les reprises de coulée. Le systeme d’alimentation pour cette these a été calculé sur le

logiciel ELISA du CTIF.

Quatre types de modeles des Y-blocks ont donc été fabriqués en polystyréne pour chaque
taille ; ces modeéles sont fixés sur la plaque modele supérieure. Les modeles des canaux et des
attaques ont également été fabriqués en polystyréne pour étre fixés sur la plaque modele supé-
rieure. Les fichiers CAO ayant servi a la fabrication des modeles ont été réalisés sur le logiciel
SPACECLAIM. L’outillage ainsi que les moules ont été congus et fabriqués a PTP INDUSTRY.
Apres la coulée et le refroidissement, le systeme d’alimentation et les pieces métalliques forme
une grappe.

Deux outillages ont été congus a PTP INDUSTRY et fabriqués a 'aide de plaques modeles
et de cadre en bois :

— Outillage A permettant la fabrication d’'une grappe de 10 Y-blocks de taille I associé a
un faible module refroidissement et par conséquent & un temps de solidification court.

— Qutillage B permettant la fabrication d’une grappe de 4 Y-blocks de tailles I, II, III et
IV dont les modules de refroidissement sont croissants

La figure A.2.1 présentent les deux plaques modeles et leurs cadres en bois formant 1’ou-
tillage A. La figure A.2.1(a) montre la plaque modeéle supérieure sur laquelle les modeles consti-
tuant le systéme d’alimentation ont été fixés : canal d’alimentation, porte filtre, descente et
évents (permet ’évacuation des gaz). La figure A.2.1(b) montre la plaque modele inférieure sur
laquelle sont montés les 10 modeles des Y-blocks de taille I ainsi que les attaques qui serviront
a les alimenter. C’est en serrant du sable a prise chimique autour de ces modeles sur les deux
plaques puis en les retirant que ’on obtient un demi-moule supérieur avec les empreintes du
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systeme de remplissage et un demi-moule inférieur présentant les 10 empreintes des 10 Y-blocks
a couler.

La figure A.2.2 montre les deux demi-moules obtenus grace a I'outillage A et le moule résul-
tant de leur assemblage. Chacun des moules pesait environ 400kg. Les moules ont été fabriqués
avec du sable & prise chimique utilisant une résine phénolique selon le procédé ALPHASET.
Les empreintes dans les moules ont été recouvertes d’une couche réfractaire d’environ 200 pym
d’épaisseur de sorte a limiter les réactions entre le moule et le métal liquide pendant la coulée.

YW Y-block

0 d de taille |

=

(a) (b)

Figure A.2.1 — Outillage A — Plaques modéles pour fabriquer (a) le demi-moule supérieur et (b) le
demi-moule inférieur

(b)

Figure A.2.2 — (a) Demi-moules obtenus grdace a loutillage A et (b) le moule résultant de leur assemblage
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A.2.2 Elaboration et coulée de la fonte liquide

Les fusions et coulées des différentes fontes GS & haute teneur en silicium ont été effectuées
avec les moyens d’élaboration par fonderie du LaMcube. Toutefois, pour étre au plus proche
des conditions de fabrication industrielle de pieces, les matiéres enfournées constituant le lit
de fusion ont été fournies par PTP et le méme procédé a été mis en ceuvre (Tundish cover :
traitement magnésium en poche et inoculation).

Les grandes étapes suivies, illustrées a la figure A.2.3, lors des fusions sont les suivantes :

(1) Apres avoir appliqué de la colle de remmoulage sur les deux demi-moules, fermeture du
moule résultant.

(2) Positionnement de celui-ci au sol a I’aide d’un palan. Mise en place de I’entonnoir de coulée
oll on y ajoute un inoculant puis installation des poids sur le moule (pour éviter qu'’il ne
s’ouvre durant la coulée).

(3) Pesée de la charge & enfourner (fonte hématite, acier), des différents ajouts (FeSi75, gra-
phite, FeMo, FeCr, Ni) et des inoculants/sphéroidisants (FeSi (SB5), FeSiMg (VL63)).

(4) Chargement du four a induction avec la fonte hématite et I’acier ; démarrage du four.

(5) Une fois le métal fondu, préchauffage de la poche.

—
=2
~—

Ajout du silicium (FeSi75) et du graphite dans un premier temps, et/ou du chrome (FeCr)
et/ou molybdéne (FeMo) et/ou nickel pour mise en composition dans un second temps.

—
J
~—

Analyse thermique pour contréle de la teneur en silicium et en carbone.

—
oo
~—

Mise en température pour le traitement GS (environ 1520°C) du bain métallique en fusion

(9) Controle de la température a ’aide d’une canne pyrométrique. Apres avoir retiré la poche
du bruleur a gaz, ajout du sphéroidisant et de 'inoculant (SB5) en fond de poche. Dépla-
cement de la poche prés du four et mise en place d'un bassin de coulée au-dessus de la
poche, puis transfert de la fonte du four a la poche ou s’effectue le traitement GS.

(10) Décrassage de la surface du métal en fusion de la poche.

(11) Coulée d’une médaille pour analyse spectrométrique de la composition.
(12) Contrdle de la température a l’aide d’une canne pyrométrique.

(13) Coulée de 'alliage liquide dans le moule

La procédure de fusion durait en moyenne 3h.

Plusieurs controles sont donc effectués pendant la fusion :

— Prise de température a la canne pyrométrique tout au long de la fusion pour rester dans
un intervalle de température optimal et limiter les pertes au feu?,

— Analyse thermique pour mesurer des températures de transformation et en déduire la
composition en carbone et en silicium en temps réel pendant la fusion.

— Prélevements de médailles a différentes étapes pour déterminer la composition chimique a
l'aide d’un spectrometre d’émission optique, de la marque G.N.R., chez PTP INDUSTRY.

2. Perte au feu : lors d’une fusion, une partie des éléments chimiques introduits dans le four est perdu. Par
exemple, lorsqu’on ajoute du graphite au métal en fusion, une partie du carbone présent en son sein va réagir
avec 'oxygéne pour former du COz et ne sera donc pas assimilée dans la fonte. On définit la perte au feu d’un
élément chimique comme étant le pourcentage issu de la différence entre la teneur théorique attendue d’un élément
chimique et celle obtenue, divisée par la teneur théorique attendue.
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1) Fermeture du moule 2) Positionnement de I'entonnoir de 3) Pesée de la charge et des éléments
coulée et des poids d’addition

4) Mise en place de la charge et 5) Métal en fusion > Début de 6) Ajout des éléments
démarrage du four préchauffage de la poche d’addition

2 [ it ¥ $ 2 N TR '/'

8) Contrdle de la température puis
traitement GS en poche (1520°C)

T 5 4

9) Décrassage de la 10) Médaille pour analyse 11) Contréle de la 12) Coulée dans le moule
surface du métal température
liquide :

-

Figure A.2.3 — Grandes étapes de la procédure appliquée lors des différentes fusions

A.2.3 Obtention des teneurs en carbone et silicium grace a ’analyse
thermique

L’analyse thermique est une technique utilisée en fonderie pour connaitre entre autres les
teneurs en carbone et silicium. Elle se fait moyennant 1'utilisation d’un godet au tellure ou ’on
vient verser du métal liquide prélevé avec une louche au four, ce qui permet une solidification
selon le diagramme métastable et donc 'obtention d’une fonte “blanche” (le tellure étant un
carburigéne et un anti-graphitisant efficace). A noter que si on s’intéresse aux phénomenes de
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surfusion, on utilisera alors des godets sans tellure qui permettront une solidification selon le
diagramme stable et 'obtention donc d’une fonte dite “grise”. Il a été utilisé dans cette thése un
enregistreur ElectroNite Multi-Lab Quick-Cup pour enregistrer et traiter les courbes d’analyse
thermique a plusieurs moments des différentes fusions. L’enregistreur utilisé ainsi qu’un exemple
de courbe d’analyse thermique obtenue ont été reportés a la figure A.2.4.

0/00-00-00 4:55 1U31-Con:0 .00 To/p: | TO/OmATE. [ L JRE0r
Multi=lab

(ElMainmeny | F2-Heat-no. | Fi-Print screen | Fd-Quality 1 |

(b)

Figure A.2.4 — (a) Enregistreur ElectroNite Multi-Lab Quick-Cup et (b) exemple d’une courbe d’analyse
thermique obtenue

Le carbone équivalent liquide (CEL) est défini a I’équation A.2.1 :
Si P

CEL = (C'+ =+ 3) (A2.1)

Avec CEL le carbone équivalent liquide, C la teneur en carbone, Si la teneur en silicium et P la
teneur en phosphore

Il est possible de lier la température du liquidus au CEL a l'aide de I’équation A.2.2
[Van Eeghem et al., 1977] :

I
TL(en °C) = 1647 — 118.2(C + % + 5) (A.2.2)
Avec TL la température du liquidus

Par ailleurs, la teneur en carbone peut étre calculée a 'aide de I’équation A.2.3 :
%C =5.86 —0.00819 « TL +0.017* TS (A.2.3)

Avec TS la température du solidus

Enfin il est possible de connaitre la teneur en silicium & ’aide de I’équation A.2.4 :

TS(en “C) = 1138.2 — 6.4 % (Si + 4P) — 1.65 * (Si + 4P) (A.2.4)
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A.3 Détails de la méthode ANOVA

A.3.1 Test des hypotheses de normalité des résidus et d’homoscédasticité
des données

Les résidus doivent étre normalement distribués pour que le jugement par intervalle de
confiance soit possible [Mathé, 2016]. Pour vérifier la normalité des résidus, le test de Shapiro-
Wilk a été utilisé. Les hypotheses de ce test sont :

— Hy : Les résidus suivent une loi normale.
— H;j : Les résidus ne suivent pas une loi normale.

Le test de Shapiro-Wilk est le test le plus fiable appliqué sur de petits échantillons. Il repose
sur la statistique présentée a ’équation A.3.1 [Mathé, 2016] [Caumont et Ivanaj, 2017] :
2
S ai(wni1 — ;)2

i (z; — )2

W= (A.3.1)

Ou n est la taille de ’échantillon, xi représente le ieme plus petit nombre dans I’échantillon ;
[n/2] est la partie entiere de n/2, ai sont des constantes générées a partir de la moyenne et de la
matrice de variance-covariance des quantiles d’un échantillon de taille n suivant la loi normale.

Si la probabilité critique, ou p-value, du test est élevée alors on peut conclure que les
données testées suivent une loi normale.

Ce test nécessite des calculs un peu compliqués (obligeant en plus a se référer a deux tables
de valeurs critiques)que les logiciels de statistique effectuent.

Pour vérifier ’hypothese d’homoscédasticité, si les résidus suivent une loi normale, on utilise
le test de Bartlett ; sinon, on utilise le test de Léveéne. Les deux tests présentent les hypotheses
suivantes :

— Hp : Les données ont une variance égale
— H;j : Les données n’ont pas une variance égale

Le test de Bartlett [Caumont et Ivanaj, 2017] consiste a calculer une statistique qui dépend
du nombre d’échantillons k, de la taille de chacun et de ’estimation globale de la variance. La
statistique suit une loi de x? & (k-1) degrés de liberté. L’hypotheése nulle est rejetée si la valeur
calculée de x? est supérieure & la valeur critique limite supérieure de la loi x2.

Le test de Levene [Caumont et Ivanaj, 2017] quant a lui consiste a analyser les écarts
absolus des valeurs aux moyennes des échantillons. Il est basé sur ’hypotheése que si les va-
riances des échantillons sont proches, alors les écarts absolus moyens des échantillons ne sont
significativement pas différents.

A.3.2 Transformation de Box-Cox [Tinsley et Brown, 2000]

Dans le cas ou ’hypothése de normalité des résidus et/ou 'hypothése d’homoscédasticité
de la réponse Y par rapport aux données X n’est pas vérifiée, il est possible de transformer les
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données en élevant Y a une puissance qu’on dénotera A. La transformée de Box-Cox utilisée par
Minitab est définie telle que :

& {YA A0 (A.3.2)

“Imy A=0

Le logiciel de statistique utilisé permet d’obtenir directement la valeur optimale de A afin
de remédier a la non-normalité des résidus et a I’hétéroscédasticité.

A.3.3 Méthode ANOVA classique avec comparaison de Tukey-Kramer

L’analyse de la variance [Caumont et Ivanaj, 2017; Azais et Bardet, 2012; Olofsson et
Andersson, 2012] consiste & expliquer une variable quantitative Y (ex : nombre de nodules)
en fonction d’une variable qualitative (ex : position dans le Y-block). La variable quantitative
contient n données par groupes; on a en tout p groupes.

L’ANOVA construit le test d’hypotheses suivant :

— Ho:m=p=...=p =p
— Wi Fpp#F o FupFp
La moyenne de chaque groupe du facteur est exprimée telle que :

j

i = — > @i (A.3.3)

an X .fj (A.3.4)

Si on considére un seul facteur (ex : épaisseur Y-block, position, %Si, %Mo, etc.), les écarts a
la moyenne peuvent s’écrire de la maniere suivante :

(w1 — 2) = (@ — 2) + (5 — ) (A.3.5)

Si 'on passe ces écarts a la moyenne au carré, on obtient alors :

nj P p nj
DD (w2 =) (7 - @)+ YD (wij— @) (A.3.6)
j=1i=1 j=1 j=1i=1
Avec :
— SCT (Somme des carrés totaux) :*
p nj
Z Z(l’” — .CC_j)Z (A37)
j=1i=1

Elle exprime la variabilité totale des échantillons.
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— SCE (Somme des carrés expliqués) :

(z; — 2)* (A.3.8)
=1

J

Elle exprime la variabilité expliquée, soit la variation que le facteur explique.

— SCR (Somme des carrés résiduels) :

ZZ(%’U — i‘)Q (A.3.9)
j=li=1

Elle exprime la variabilité résiduelle, soit la variation que le facteur n’arrive pas a expli-
quer.

On calcul alors les carrés moyens selon les formules suivantes :

CMT =SCT/(n—1) (A.3.10)
CME = SCE/(p — 1) (A.3.11)
CMR = SCR/(n —p) (A.3.12)

Ce qui in fine permet de calculer la statistique de test et loi associée (loi de Fischer a p-1
et n-p degrés de liberté) sous ’hypothese Hy :

~ CME  SCE(p-—-1)
~ CMR  SCR(n —p)

F = Fischer(p — 1,n — p) (A.3.13)

On peut des lors construire une table ANOVA tel que le tableau A.3.1.

Source Degrés Somme Carrés P val
de variation | de liberté | des carrés | moyens p-valedr
Expliqués p-1 SCE CME | CME/CMR | p-valeur
Reésidus n-p SCR CMR
Total n-1 SCT

Tableau A.3.1 — Table d’ANOVA

On décidera de I'acceptation ou du rejet de ’hypothese Hg en fonction de la valeur de la
p-value avec le risque de premiere espece qu’on s’est choisi : si la p-value est inférieure au risque
a choisi, alors le facteur a bien une influence sur la variable considérée. Méme si ce n’est pas
une obligation, la valeur du risque choisi est souvent fixée a 5%.

Afin de savoir quel groupe differe des autres, il est nécessaire d’effectuer une comparai-
son des moyennes. Pour se faire, on utilise la méthode de TUKEY [Olofsson et Andersson,
2012]. Cette méthode permet de trouver les intervalles de confiance simultanés pour toutes les
différences x; -xj.
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Ces intervalles de confiance sont déterminés a l'aide de la formule suivante [MINITAB,
2020] :

Fi— @ £ QU-arnmr—r)  /eem R (A.3.14)
V2 ni
Avec ; la moyenne d’échantillon pour le ieme niveau de facteur, T; la moyenne d’échantillon
pour le jeme niveau de facteur, np le nombre total d’observations, r le nombre de niveau du
facteur, ni le nombre d’observation du iéme niveau, nj le nombre d’observations du jéme niveau,
a la probabilité simultanée de faire une erreur de 1ére espéce.

Enfin, pour chaque niveau de facteur, il est possible de calculer I'intervalle de confiance a
95% (pour un risque o = 5%) de la moyenne. La formule utilisée est la suivante :

t(lfa/Q;anr) * S
Vi

Avec S Uécart type regroupé (calculé en regroupant tous les niveaux de facteurs). A noter que ce
sont ces intervalles de confiances individuels qui sont représentés auz différentes figures lors des
analyses statistiques des chapitres 3 et 5.

Ui £

(A.3.15)

A.3.4 ANOVA de WELCH [Shingala et Rajyaguru, 2015]

Le test de WELCH (1947) est une solution approchée au probléeme de Behrens-Fisher, a
savoir la comparaison de deux moyennes de deux lois normales de variances inégales. L’hypothese
d’utilisation est que les données de chaque groupe suivent une loi normale et que leurs variances
sont différentes.

La formule de statistique de test associé & PANOVA de Welch est [MINITAB, 2020] :

1

P owi(z; — A)?) & 1 w;
F = A, ( )(1— =22 (A.3.16)
(P—l)jz1 (1+ 252 jzlnj—l w
Avec :
wj = nj/UJQ- (A.3.17)
p
w=>Y w; (A.3.18)
j=1
P wid;
A=) 2 A31
2 (A.3.19)

Ot z; la moyenne d’échantillon pour le ieme niveau de facteur, z; la moyenne d’échantillon pour
le jéme niveau de facteur, nT le nombre total d’observations, r le nombre de niveau du facteur,
ni le nombre d’observation du iéme niveau, nj le nombre d’observations du jeme niveau, « la
probabilité simultanée de faire une erreur de lére espéce.
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Elle suit une loi de Fisher de parametres :

p?—1
- - A3.
D AN e e (R A (4520

De la méme fagon que pour une ANOVA classique, le rejet ou non de ’hypothése HO se
déduit de la valeur de la p-value.

La comparaison multiple de GAMES-HOWELL (1976) est une extension du test de Tukey-
Cramer. Le test de Games Howell présente plusieurs avantages ([Shingala et Rajyaguru, 2015] :
— La méthode est robuste a la non normalité des résidus
— Elle ne nécessite pas ’égalité des variances

Les intervalles de confiances sont déterminés a l'aide de la formule suivante [MINITAB,
2020] :

PR Q(aigvm) (A.3.21)
Avec :

—~ Ny ny

- : . 1 (A.3.22)
(,,TZ)Q ni_1 + (772)2 n;—1

1 &

2= LSy - m)? (A.3.23)

ni-1 5

Ou z; la moyenne d’échantillon pour le iéme niveau de facteur, z; la moyenne d’échantillon
pour le jeme niveau de facteur, np le nombre total d’observations, r le nombre de niveau du
facteur, n; le nombre d’observation du ieme niveau, n; le nombre d’observations du jéme niveau,
« la probabilité simultanée de faire une erreur de 1ére espéce.

Enfin, comme pour ’ANOVA classique, il est possible de calculer I'intervalle de confiance a
95% (pour un risque o = 5%) de la moyenne pour chaque niveau de facteur. La formule utilisée
est la méme que celle de 'équation A.3.15 a 'exception prés qu’on n’utilise pas un écart type
regroupé mais un écart type individuel pour chaque niveau de facteur.
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A.4 Caractéristiques microstructurales de la fonte SiMoCrNi :
Indicateurs statistiques

A.4.1 Etude de la variabilité des coulées J, K et L pour les Y-blocks de
tailles II, III et IV

Proportions des constituants

ANOVA de WELCH ANOVA classique ANOVA classique
p-valeur<0.001 p-value<0.001 p-value<0.001

13,0
o 26
& 125 2
g 24
23

12,0
: 64 =
15 .

63

6 19
110 18

J K L J K L J K L
Coulée Coulée Coulée

%FERRITE
o O
v o

%GRAPHITE

%PERLITE
N
N

Figure A.4.1 — Moyennes et intervalles de confiance obtenus pour les proportions des constituants des
Y-blocks de taille II en fonction de la coulée.

ANOVA de WELCH ANOVA de WELCH ANOVA de WELCH
p-valeur=0.192 p-valeur=0.143 p-valeur=0.034
71 12,0 23
70 R 2
w B 10 =
= 69 I 5
& 2 &
2 & 105 S 2
X
68
10,0 19
67 9,5 18
J K L J K L J K L
Coulée Coulée Coulée

Figure A.4.2 — Moyennes et intervalles de confiance obtenus pour les proportions des constituants des
Y-blocks de taille III en fonction de la coulée.
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ANOVA de WELCH (BOX-COX Lambda=2)
p-valeur<0.001

76
74
72
70
68

%FERRITE

66
64
62
60

t

k3

K

Coulée

%GRAPHITE

20,0

17,5

15,0

12,5

10,0

7.5

5,0

ANOVA classique
p-valeur=0.001

ANOVA classique
p-valeur<0.001

26 kX
24 + I

%PERLITE
n
S

Coulée

Figure A.4.3 — Moyennes et intervalles de confiance obtenus pour les proportions des constituants des

Y-blocks de taille IV en fonction de la coulée.

Caractéristiques du graphite

Densité de nodules (en nod/mm?2)

%Graphite chunky (%)

500
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350
300
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J

ANOVA classique
p-valeur<0.001

t

Coulée

ANOVA classique
p-valeur=0.838

1

K
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t

L

08

0,6

Nodularité

0,5

0.4
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=

ANOVA classique
p-valeur=0.955

1

K L
Coulée

ANOVA dlassique
p-valeur<0.001

1

K L
Coulée

Figure A.4.4 — Moyennes et intervalles de confiance obtenus pour les caractéristiques du graphite des

Y-blocks de taille II en fonction de la coulée.
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Figure A.4.5 — Moyennes et intervalles de confiance obtenus pour les caractéristiques du graphite des
Y-blocks de taille III en fonction de la coulée.
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Figure A.4.6 — Moyennes et intervalles de confiance obtenus pour les caractéristiques du graphite des
Y-blocks de taille IV en fonction de la coulée.

213



214 ANNEXES

A.4.2 Influence de la vitesse de refroidissement (coulées J, K et L) des
Y-blocks de tailles II et III

Proportions des constituants

ANOVA de WELCH ANOVA de WELCH ANOVA de WELCH
p-valeur=0.003 p-valeur=0.296 p-valeur=0.007
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74 26
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Figure A.4.7 — Moyennes et intervalles de confiance obtenus pour les proportions des constituants aux
positions des Y-blocks de taille II.
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Figure A.4.8 — Moyennes et intervalles de confiance obtenus pour les proportions des constituants aux
positions des Y-blocks de taille I11.
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Caractéristiques du graphite
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Figure A.4.9 — Moyennes et intervalles de confiance obtenus pour les caractéristiques du graphite aux
positions des Y-blocks de taille II.

~ ANOVA de WELCH ANOVA de WELCH
£ p-valeur<0.001 p-valeur<0.001
_?Ej_ 500 09
08
© 400 ] 2 o7 i * L4 3
8§ 300 } } L + = gg
< 200 ¢ t B o4 b
3 t + z g-g » [
g 10 01 t
@ [ Q (> o o 6 Q9 Q 6 9 (3 I Q
3 «e,v" &« & F & S F S QF
g «\" x\? o \9 «\" ¥ > & o \9 x\"
% %‘:\ Qﬁ \j- TR \2\\3‘
a Position Position
ANOVA de WELCH ANOVA de WELCH
p-valeur<0.001 p-valeur<0.001
3 100 20
S g i % * ]
2 » € 15
Se B AN K .
E a0 & % } L ) }
Qo
] o
5 } { 2 5
& gle o
QL QLD CIRPACIAN O L
F S ST T RS PSS © L o
JRXT ¥ o709 Y ¥
NI S ‘b?‘" QF" &Q\“‘o ‘27‘? QFL’

Position .
Position

Figure A.4.10 — Moyennes et intervalles de confiance obtenus pour les caractéristiques du graphite aux
positions des Y-blocks de taille I1I.
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A.5 Choix des valeurs du parametre M de Savitzky -Golay et
analyse thermique des coulées K et M

A.5.1 Choix des valeurs du parametre M de Savitzky-Golay

Le choix du parametre M est important pour détecter de fagon précise les températures
caractéristiques de solidification. Dans le cas des Y-blocks de taille I, il est important de détec-
ter le moment ou la vitesse de refroidissement s’annule; pour les Y-blocks de taille IV, il est
important de détecter le premier pic de dérivée. Les figures A.5.1 et A.5.2 présentent les courbes
de températures et les vitesses de refroidissement associées avec plusieurs valeurs du parametre
de Savitzky-Golay pour les Y-blocks de tailles I et IV.

Dans le cas des Y-block de taille I, la figure A.5.1 montre qu’en prenant une valeur M trop
élevée, la température de fin de solidification est plus basse qu’en réalité. En effet, en changeant
la valeur M de 13 a 81 pour les Y-blocks de taille I, on obtient une différence de pres de 10°C sur la
température de fin de solidification mesurée. Par contre la température de début de solidification
et le temps de solidification varient peu; ils passent respectivement de 1138°C & 1136°C et de
96 a 91 secondes en changeant la valeur M de 13 a 81. La figure A.5.2 montre qu’au contraire
pour les Y-blocks de taille IV, une valeur M trop élevée mene a une erreur sur la température
de début de solidification mais pas sur celle de fin de transformation. L’utilisation d’une valeur
M trop élevée peut conduire a un décalage vers la droite des pics de dérivée correspondant
aux transformations. On peut voir sur cette figure que pour un Y-block de taille IV, doubler
le parametre M de Savitzky-Golay amene une erreur de 11°C sur la température de début de
solidification. Par contre, la durée de solidification de transformation varie peu, de 10 secondes,
et la température de fin de transformation ne change pas.

Pour la détermination des températures eutectoides au sein des Y-blocks de taille IV, la
figure A.5.3 montre que de prendre une valeur de M élevée (ici 181) n’influe pas sur les valeurs des
températures mesurées. A contrario, une valeur trop faible peut rendre difficile la détermination
de ces températures a cause des fortes variations observées sur les courbes des dérivées.

A.5.2 Analyse thermique des coulées K et M

Les figures A.5.4 et A.5.5 présentent la détermination des températures caractéristiques
de solidification pour les Y-blocks de tailles I et IV de la coulée K. Les figures A.5.6 et A.5.7
présentent celles de la coulée M. Les figures A.5.8 et A.5.9 présentent la détermination des
températures caractéristiques de la transformation eutectoide pour les Y-blocks de taille IV des
coulées K et M.
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Figure A.5.1 — Comparaison des dérivées premiéres (en haut) et secondes (en bas) obtenues en prenant
une valeur du paramétre de Savitzky-Golay M de 5, 11, 13 et 81 pour les Y-blocks de taille I
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une valeur du paramétre de Savitzky-Golay M de 5, 67, 85 et 181 pour les Y-blocks de taille IV
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Figure A.5.3 — Comparaison des dérivées premiéres (en haut) et secondes (en bas) obtenues en prenant
une valeur du paramétre de Savitzky-Golay M de 5, 67, 81 et 181 afin d’obtenir les températures de
transformation eutectoide pour les Y-blocks de taille IV
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Figure A.5.8 — Détermination des températures caractéristiques de transformation eutectoide des Y-
blocks de taille IV de la coulée K
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Figure A.5.9 — Détermination des températures caractéristiques de transformation eutectoide des Y-
blocks de taille IV de la coulée M
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A.6 Caractérisations des fontes du plan d’expériences

A.6.1 Microstructures
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Figure A.6.1 — Micrographies attaquées au NITAL des fontes SSFDI, SiMo, SiCr et SiMoCr BSi pour
les différentes tailles de Y-block dans le plan H MOYEN.
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1- HBAS (Tps solld = 44s)

ey
MBS

FR

Figure A.6.2 — Evolution de la taille des cellules et des carbures en fonction de la taille et de la position
dans les Y-blocks de tailles I, II et IV de la fonte SiMoCr BSi. Les carbures sont encerclés en blanc sur
les micrographies.
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Coulée Q (%Si=4,35% / %Mo0=0,0% / %Cr=0,0%)

1—H MOYEN 1l - H MOYEN 1l —H MOYEN D IV—H MOYEN M
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Coulée S (%5i=4,08% / %M0=0,61% / %Cr=0,0%) Coulée T (%5i=4,04% / %Mo0=0,0% [ %Cr=0,66%0)
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Coulée R (%5i=4,26% / %Mo0=0,58% / %Cr=0,66%)

1—H MOYEN 11— H MOYEN 1l —H MOYEN D IV—H MOYEN M
Tpsie=56s Tpsio¥=176s Tosio=367s Tps*=746s

Figure A.6.3 — Micrographies avant attaque au NITAL des fontes SSFDI, SiMo, SiCr et SiMoCr BSi
pour les différentes tailles de Y-block dans le plan H MOYEN.
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A.6.2 Proportions des constituants et caractéristiques du graphite

FGS (BSi) | %Si I 11 I1I v I, 11, II1, IV
SSFDI 4,35 | 8943 | 8842 | 89£3 | 93+3 91+£3
% Ferrite SiCr 4,04 | 70£5 | 693 | 674 | 66£5 67+5
SiMo 4,08 | 83+2 | 83+3 | 86£3 | 90+3 86£4
SiMoCr 4,26 | 67£5 | 6543 | 656+4 | 69+4 68+4
SSEFDI 4,35 | 11£3 | 124£2 | 11£3 | 743 9+3
%Graphite SiCr 4,04 | 10£3 | 11£2 | 942 8+2 1042
SiMo 4,08 | 104£3 | 11£2 | 942 812 9+3
SiMoCr 4,26 | 9£1 | 1142 | 11£3 | 10+£2 8+3
SSFDI 4,35 | 0£0 0+0 0+0 0+0 0+0
% Perlite SiCr 4,04 | 21+4 | 204£5 | 22£5 | 25+6 23£6
SiMo 4,08 | 8+3 6+3 4+£2 312 4+3
SiMoCr 4,26 | 23£5 | 2543 | 25643 | 2444 25+4

Tableau A.6.1 — Syntheése des résultats des analyses statistiques pour les proportions des constituants
des fontes BSi dans les différents Y-blocks.

FGS (HSi) | %Si I 11 III v I, I1, II1, IV
SSFDI 4,62 | 8942 | 88+£2 | 89£2 | 9442 9243
SiCr 4,79 | 755 | 70£5 | 7T0£3 | 73+5 72+5
%Ferrite SiMo 4,8 | 84+£3 | 83+4 | 86+3 | 90+3 87+4
SiMoCr 4,83 | 6543 | 653 | 62+4 | 69+5 665
SiMoCrNi 5 72£4 | 66£5 | 69+4 | 665 68+5
SSEFDI 4,62 | 11+£2 | 114£2 | 11£2 | 6+£2 8£3
SiCr 4,79 | 9£2 | 12£2 | 10£2 | 8%£2 9+3
%Graphite SiMo 4,8 10+2 | 10£3 | 10£3 | 6£2 8+3
SiMoCr 4,83 | 101 | 1143 | 10£2 | 7+£2 8+2
SiMoCrNi 5 10+2 | 1241 | 11£2 | 943 1043
SSFDI 4,62 | 00 0+0 0+0 0+0 0
SiCr 4,79 | 165 | 18+£6 | 19£3 | 19+5 1945
%Perlite SiMo 4,8 512 7+3 4+3 512 5+3
SiMoCr 4,83 | 25643 | 24+4 | 28+4 | 24%5 25+5
SiMoCrNi 5 18+5 | 2245 | 20£5 | 2545 2245

Tableau A.6.2 — Synthese des résultats des analyses statistiques pour les proportions des constituants
des fontes HSi dans les différents Y-blocks. Les résultats de la fonte de référence SiMoCrNi ont été ajoutés
par comparaison.
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FGS (BSi) | %Si I 11 I1I v
SSEFDI 4,35 | 658£161 | 4324140 | 261495 | 164+60
Densité SiCr 4,04 | 655145 | 403+£78 | 240485 | 192+£75
(nodules/mm?) SiMo 4,08 | 5431200 | 433£130 | 223£70 | 175+86
SiMoCr 4,26 | 398+84 | 305108 | 166+46 | 147451
SSEFDI 4,35 79+16 T7+12 6820 48+22
Nodularité SiCr 4,04 7416 807 71+14 60121
SiMo 4,08 75£6 74£13 64419 52424
SiMoCr 4,26 7844 7949 68+16 53120
SSFDI 4,35 2+4 1£1 7+21 30£32
%Graphite SiCr 4,04 1+1 141 3£10 29429
chunky SiMo 4,08 1+2 4+10 11£21 33+35
SiMoCr 4,26 1+1 1£1 3+£10 29+29

SSEFDI 4,35 12+2 15+£8 17+£3 14+£5

Diameétre SiCr 4,04 11+1 16+£1 1942 16+4
équivalent (pm) SiMo 4,08 13+2 15+2 1743 15+5
SiMoCr 4,26 12+3 17+£2 203 14+£5

Tableau A.6.3 — Synthése des résultats des analyses statistiques des caractéristiques du graphite pour
les fontes BSi dans les différents Y-blocks.

FGS (HSi) | %Si I I TIT v
SSFDI 4.62 | 556136 | 43491 | 265465 | 141455
Densits SiCr 479 | 632%185 | 434+120 | 269+164 | 173+78
(nodules/mm?) SiMo 4.80 | 566134 | 444£201 | 202485 | 138%70
SiMoCr | 4.83 | 619£155 | 312+116 | 175+49 | 120£57
SiMoCrNi | 5.00 | 430£115 | 4114100 | 253+117 | 208+89
SSFDI 462 | 78%7 7619 73£11 | 31+16
SiCr 479 | 79%2 68£17 | 57+23 | 46+25
Nodularité SiMo 480 | 79%6 73£15 | 60+21 | 44%+20
SiMoCr | 4.83 | 76+6 63£15 | b50+17 | 41+23
SiMoCrNi | 5.00 | 76+8 69£17 | 46+24 | 4121
SSFDI 4.62 0 1+1 4+12 | 42428
% Graphite SiCr 479 | 1£1 9420 35432 | 47132
chunky SiMo 480 | 1£1 9+19 23427 | 44+31
SiMoCr | 4.83 | 2+1 10426 | 41426 | b57+27
SiMoCrNi | 5.00 0 19426 | 45+33 | 51431

SSFDI 462 | 13%1 15£1 18+2 11+3

Diamstre SiCr 479 | 11£1 15£3 16£3 14£5
équivalent, (jim) SiMo 480 | 1242 1342 17£3 13£5
SiMoCr | 4.83 | 11+1 15+2 16£3 14£5

SiMoCrNi | 5.00 | 14+2 1543 14+4 13+4

Tableau A.6.4 — Synthese des résultats des analyses statistiques des caractéristiques du graphite pour
les fontes HSi dans les différents Y-blocks. Les résultats de la fonte de référence SiMoCrNi ont été ajoutés
par comparaison.
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A.6. CARACTERISATIONS DES FONTES DU PLAN D’EXPERIENCES 229
A.6.3 Températures eutectoides
Coefficient de
Fonte GS %Si | dilatation | TG (‘C) | T&ars (C) | TC0u (C) | Thare (C) | T0y (CC)
(10-6 °C-1)
SSFDI BSi — 1 —
SSFDI BSi - IV | 4.35 15,440,7 74248 886+t4 89710 876+1 836+
SSFDI BSi 15,440,7 74248 886+t4 897+0 876+£1 836+£1
SiCr BSt — 1 15,6 725 862 893 — X
SiCr BSi - IV 4.04 15,240,1 724+6 865+1 891+1 862+6 819+0
SiCr BSi 15,340,3 72444 86412 89142 86246 81940
SiMo BSi - I 15,7 754 867 895 877 836
SiMo BSi - 1V 4.08 14,6+£0.4 71941 87310 89542 867+0 829+£2
SiMo BSi 15,010,7 730£21 871+3 895+£2 870+6 8315
SiMoCr BSi — 1 15,7 712 858 885 860 817
SiMoCr BSi - IV | 4.26 16,1+0,1 720+1 862+3 887+£2 861+£8 814+1
SiMoCr BSi 15,9+0,3 7174 861+3 886+£2 861+6 815+£2
SSFDI HSi - 1 15,3 736 885 911 905 859
SSFDI HSi - IV | 4.62 15,340.6 74621 899+1 910+£1 897+£2 855+1
SSFDI HSi 15,340,5 743+16 894+£8 910+£1 899+£5 856+£3
SiCr HSi — 1 16,4 —Rk 883 932 906 843
SiCr HSi - IV 4.79 15,5+0,1 719410 885+1 91746 899+£2 843+0
SiCr HSi 15,7+0,6 719+10 884+£2 922+£10 901+5 843+0
SiMo HSi - 1 16,0 721 897 909 914 863
SiMo HSi - IV 4.80 15,6+0.8 718+1 902+1 909+£2 898 858+0
SiMo HSi 15,8+0,6 719+2 900+£3 909+£2 906£11 860+£3
SiMoCr HSi — 1 16,0 703 881 910 903 843
SiMoCr HSi - IV | 4.83 15,9+0,5 710+3 880+£2 907+£3 901+£8 837+1
SiMoCr HSi 15,9+0,4 708+5 880+£2 908+£3 901+6 839+4
SiMoCrNi 5.00 14.94+ 0.3 71629 878+£3 898+£2 885+4 833+£3
Tableau A.6.5 — Coefficient de dilatation et températures caractéristiques TG, Tg e, Tonas Torar Totart

des différentes fontes GS étudiées. (* et ** : mesures de déplacement inexistante, *** : pas de graphiti-

sation observée).
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A.6.4 Propriétés mécaniques

NUANCE glygmgofz Y-block (11{\}1’13;3 Rm (MPa) | A% | K (J) D(g]‘;e
SSFDI BSi - Q-1 509 635 13 51 227
(%Si=4.35%) Q-1v 50012 60457 6E1 1647 | 22149
SiCr BSi . T-1 542 710 11 17 235
(%Si=4.04%) T-1V 51844 6I7E12 211 8E1 | 22543
SiMo BSi - S-TI 510 652 11 31 215
(%Si=4.08%) Y A9TE1 56118 211 2E1 | 208%3
SiMoCr BSi - R 11 535 699 10 14 236
(%Si=4.26%) Y 51813 579426 3E1 7EL | 22642
SSFDI HSi 01 557 703 15 2 241
(%Si=4.62%) ° 01V 54312 66011 | 1057 | 23345
SiCr 1Si U1 599 716 2 10 259
(%Si=4.79%) ) U1V 58316 633143 ES] 1E7 | 248%1
SiMo HSi o P10 578 700 4 7 239
(%Si=4.80%) P-1V 565L 1 616535 11 542 | 244%2
SiMoCr HSi VoI 611 708 1 6 261
(%Si=4.86%) ° V-1V 58516 506422 | 05403 | 4+l | 25942
SiMoCrNi HSi REETT 62124 70129 0.920.4 1 2667
(%Si=5.040.1%) ° REEIV | 6044 (2RE) | 61617 | 0.5£0.4 | 1.84£0.4 | 26242

Tableau A.6.6 — Propriétés mécaniques obtenues pour les tailles I et IV des différentes fontes. Les
résultats de la fonte de référence SiMoCrNi ont été ajoutés pour comparaison.
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A.7. TEMPS DE SOLIDIFICATION ET VITESSE DE REFROIDISSEMENT DES
EPROUVETTES DE TRACTION DES Y-BLOCKS DE TAILLES I ET III 231

A.7 Cartographies de temps de solidification et vitesse de
refroidissement en fin de solidification simulés dans les
plans de coupe contenant les axes des éprouvettes de
traction prélevées dans les Y-blocks de tailles I et 111

Traction — Taille | BAS
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Figure A.7.1 — Cartographie des temps de solidification simulés et évolution des vitesses de refroidis-
sement instantanées locales simulées pour trois points situés N1, N2 et N3 sur l'axe de l’éprouvette de
traction prélevée dans le bas des Y-blocks de taille I.
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Traction — Taille lll HAUT
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Figure A.7.2 — Cartographie des temps de solidification simulés et évolution des vitesses de refroidis-

sement instantanées locales simulées pour trois points situés N1, N2 et N3 sur l'axe de ’éprouvette de
traction prélevée dans le bas des Y-blocks de taille III.
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242 RESUME / ABSTRACT

Etude de I’influence des éléments d’addition Si, Mo, Cr et des vitesses de refroidissement sur
les microstructures et les propriétés mécaniques de fontes GS a haute teneur en silicium

Les fontes GS étudiées dans cette theése sont des fontes & matrice ferritique renforcée SSFDI, SiMo, SiCr, SiMoCr
et SiMoCrNi. Ces fontes spéciales sont caractérisées par une haute teneur en silicium (%Si>4wt%) et des caractéristiques
mécaniques améliorées en comparaison avec les fontes GS analogues & plus basse teneur en silicium. L’influence des éléments
d’addition silicium, molybdéne et chrome et de la vitesse de refroidissement sur la microstructure et les propriétés mécaniques
(traction, résilience et dureté) de ces fontes GS spéciales & haute teneur en silicium ont ainsi été évaluées. L’ajout de chrome
et/ou de molybdéne dans la fonte GS entraine la formation de perlite et de carbures diminuant le pourcentage de matrice
ferritique ; la perlite se formant autour des carbures qui précipitent aux joints de cellules. Le chrome est 1’élément chimique
qui produit Deffet le plus significatif sur la formation de perlite et le molybdéne celui qui produit ’effet le plus significatif
sur la formation de carbures. Les analyses statistiques des résultats expérimentaux montrent que pour toutes ces fontes GS
a haute teneur en silicium : 1) les proportions moyennes des constituants principaux (ferrite, perlite et graphite) évoluent
avec la composition chimique mais peu avec la vitesse de refroidissement contrairement aux dimensions des cellules et aux
caractéristiques du graphite, 2) quand la vitesse de refroidissement diminue et le temps de solidification augmente, la taille
des cellules eutectiques et le pourcentage de graphite chunky augmentent, la densité de nodules et la nodularité diminuent,
3) quand la taille des cellules augmente, la perlite et les carbures sont distribués de maniére fortement hétérogeéne, 4)
le pourcentage de graphite chunky se forme pour des vitesses de refroidissement d’autant plus grandes et des temps de
solidification d’autant plus courts que la teneur en silicium de la fonte est élevée, 5) toutes les propriétés mécaniques
se dégradent quand la vitesse de refroidissement diminue. L’augmentation des teneurs en silicium et chrome s’accompagne
d’une augmentation des indicateurs de résistance mécanique couplée également & une baisse de la ductilité et de la résilience.
L’augmentation de la teneur en molybdéne n’induit qu’une baisse sensible de l'allongement & rupture et de la résilience
méme si ces tendances sont plus difficiles & mettre en évidence statistiquement. Des simulations optimisées en intégrant des
mesures expérimentales ont permis de faire le lien entre les parameétres d’élaboration que sont la vitesse de refroidissement
et le temps de solidification, la microstructure et les propriétés mécaniques. Que la fonte contienne ou non de la perlite et
des carbures et/ou du graphite chunky ou non, la limite d’élasticité augmente linéairement avec la densité de nodules. De
méme, l'allongement a la rupture augmente avec la densité de nodules qui augmente avec la vitesse de refroidissement.

Mots-clefs : Fontes GS, éléments d’alliage, vitesse de refroidissement, microstructure, propriétés mécaniques, simu-
lation

Study of the influence of Si, Mo, Cr additive elements and cooling rates on the microstructures
and mechanical properties of high silicon content GS cast iron.

The SG cast irons studied in this thesis are SSFDI, SiMo, SiCr, SiMoCr and SiMoCrNi reinforced ferritic matrix
irons. These special cast irons are characterised by a high silicon content (%Si>4wt%) and improved mechanical properties
compared to similar SG cast irons with lower silicon content. The influence of silicon, molybdenum and chromium additions
and the cooling rate on the microstructure and mechanical properties (tensile strength, impact strength and hardness) of
these special high silicon SG cast irons were evaluated. The addition of chromium and/or molybdenum to the SG cast iron
results in the formation of pearlite and carbides, reducing the percentage of ferritic matrix ; the pearlite forms around the
carbides which precipitate at the cell joints. Chromium has the most significant effect on pearlite formation and molybdenum
has the most significant effect on carbide formation. Statistical analyses of the experimental results show that for all these
high silicon content SG cast irons : 1) the average proportions of the main constituents (ferrite, pearlite and graphite) evolve
with the chemical composition but little with the cooling rate unlike the cell sizes and the graphite characteristics, 2) when
the cooling rate decreases and the solidification time increases, the eutectic cell size and the percentage of chunky graphite
increase, the nodule density and the nodularity decrease, 3) as the cell size increases, pearlite and carbides are distributed in a
highly heterogeneous manner, 4) the higher the silicon content of the cast iron, the higher the percentage of chunky graphite
is formed at higher cooling rates and shorter solidification times, 5) all mechanical properties degrade as the cooling rate
decreases. The increase in silicon and chromium content is accompanied by an increase in mechanical strength indicators,
coupled with a decrease in ductility and impact strength. The increase in molybdenum content only leads to a significant
decrease in elongation at break and impact strength, although these trends are more difficult to demonstrate statistically.
Optimised simulations incorporating experimental measurements have made it possible to establish the link between the
processing parameters of cooling rate and solidification time, microstructure and mechanical properties. Whether the cast
iron contains pearlite and carbides and/or chunky graphite or not, the yield strength increases linearly with the nodule
density. Similarly, the elongation at break increases with the nodule density, which increases with the cooling rate.

Key-words : Ductile cast iron, alloying elements, cooling rate, microstructure, mechanical properties, simulation
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