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STABILITE DE L’AUSTENITE RESIDUELLE DE L’ACIER INOXYDABLE 415
SOUMIS A LA FATIGUE OLIGOCYCLIQUE

PATRICE ROBICHAUD

RESUME

La stabilit¢ de 1’austénite résiduelle du 415 a température ambiante a été caractérisée sous
différents tests de fatigue oligocyclique. Les parametres variables étaient 1’amplitude de
déformation, le nombre de cycles ainsi que la stabilité de 1’austénite. Des amplitudes de 1 et
de 2 % ont été sélectionnées. La variation de la stabilit¢ de 1’austénite a été possible en
utilisant différents types de traitement thermique (simple ou double) tout en modifiant le
temps de maintien ainsi que la température de revenu. Suite a ces traitements de revenu, il a
été possible d’obtenir des échantillons possédant des pourcentages d’austénite résiduelle
variant de 1,2 2 25 %. Pour le lot #1 et #2 de 415, une courbe compléte reliant le pourcentage
d’austénite résiduelle avec la température de traitement ainsi que le temps de maintiens a été
établie. Une méthode basée sur la perméabilité magnétique de ’échantillon a dii étre
développée afin de suivre en temps réel la transformation de 1’austénite résiduelle pendant
I’essai. Le pourcentage d’austénite résiduelle a donc été corrélé a la fréquence de résonance
d’un circuit RLC résonant. Afin de pouvoir relier le pourcentage d’austénite résiduelle a la
fréquence de résonance du montage, une calibration et une analyse des principaux facteurs
modifiant I’inductance du systeme échantillon/bobine ont été faites.

Il a été observé que peu importe le traitement de revenu, 1’austénite résiduelle du 415 est
suffisamment instable pour se transformer en majorité & température ambiante sous une
déformation de 1 %. Le taux de transformation est grandement affecté par ’amplitude de
déformation. En tout, 55 cycles ont été nécessaires afin d’atteindre une stabilisation du
pourcentage d’austénite résiduelle (y.s) a 2 % de déformation contre 120 cycles a 1 % de
déformation. Cette valeur de stabilisation est différente pour les deux amplitudes de
déformation et est de 2 % vyes & une amplitude de 2 et de 3 % 7,s 2 une amplitude de 1 % de
déformation. Il a été démontré que la stabilité de 1’austénite résiduelle est plus faible lorsque
la température de traitement est élevée. Le temps de vie en fatigue oligocyclique ne semble
pas €tre amélioré par un pourcentage d’austénite résiduelle élevé, car celle-ci est trop instable
et se transforme presque en totalité avant le cycle 20. Par conséquent, deux échantillons ayant
initialement un état de martensite similaire et deux pourcentages d’austénite différents (10,7
et 25%) ont eu un nombre de cycle a la rupture similaire. Pour ce type d’essai, le
comportement de la martensite semble &tre le paramétre prédominant sur les propriétés
mécaniques en fatigue oligocyclique.

Il a été découvert que la variation de la fréquence de résonance «FDR» est fonction de 1’état
de la martensite (densité de dislocations) ainsi que de la quantité d’austénite résiduelle. Des
modeles ont permis d’approximer le pourcentage d’austénite résiduelle en fonction du
nombre de cycles avec une excellente précision (+ 0,3 % avec le modéle A FDR). Apres
correction de la FDR, la variation de la fréquence de résonance du systéme est d’environ 10
Hz/% d’austénite résiduelle.



415 STAINLESS STEEL RETAINED AUSTENITE STABILITY UNDER LOW
CYCLE FATIGUE

ROBICHAUD, PATRICE

ABSTRACT

Retained austenite stability of 415 was studied under different low cycle fatigue tests. The
test parameters were strain, number of cycles and the retained austenite stability. Strain
amplitudes of 1 and 2% were selected. Two heat treatments types (single and double), with
different temperatures and times, were used in order to modify the retained austenite stability
and quantity. Following these treatments, the retained austenite percentage obtained was
found to be between 1.2 and 25%. For batches numbered 1 and 2, a curve of the retained
austenite percentage as a function of the heat treatment temperature and time was obtained. A
magnetic permeability based method was developed in order to follow the austenitic
transformation during low cycle fatigue tests in real time. The retained austenite percentage
was correlated with the resonance frequency of an oscillator developed for this study. Several
calibrations and a thorough analysis of the principal factors affecting the system's inductance
were done to correlate the resonant frequency with the retained austenite.

It was observed that whatever heat treatment was performed, the retained austenite stability
was sufficiently unstable to transform under a 1% strain at ambient temperature. On the other
hand, the transformation rate was highly affected by the strain amplitude. In all, 55 cycles
were necessary to reach the retained austenite stabilization () at 2% of strain against 120
cycles at 1% of strain amplitude. The stabilizing value of austenite is different for the two
strain amplitudes and is 2% ves at 2% and 3% 75 at 1% of strain amplitude. Results indicate
that the retained austenite stability is lower when the heat treatment temperature is high.
Stability under low cycle fatigue does not improve with a high retained austenite percentage.
The low cycle fatigue lifetime is not improved with retained austenite percentage as it is too
unstable and that most of the transformation takes place before reaching the 20™ cycle. Two
samples with the same martensite volume fraction but with different austenite percentages
(10.7 and 25%) showed similar lifetimes. According to these observations, the martensite
behaviour appears to be the main parameter affecting the mechanical properties under low
cycle fatigue.

It was found that the resonance frequency variation was due to the martensite state
(dislocation density) and the retained austenite quantity. Several models were used to
approximate the retained austenite percentage. One of the models showed an excellent
precision of + 0.3 % when compared to the experimental measurements. After proper
corrections, the system's resonance frequency variation was approximately 10Hz/y%.
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INTRODUCTION

Les roues de turbines hydrauliques sont soumises a des contraintes cycliques en dessous de la
limite d’endurance et occasionnellement a des surcharges lors des démarrages ou incidents.
Depuis les derni¢res années, les arréts et départs des roues sont devenus plus fréquents
pendant des heures de pointe de consommation ce qui tend a diminuer la vie des roues de
turbines. Méme si le matériau est soumis a des contraintes cycliques sous la limite élastique,
il peut exister une zone de déformation plastique au fond des défauts présents dans la piece
manufacturée. A de telles déformations, il serait plausible de suspecter qu’une transformation
induite de D’austénite est présente et pourrait modifier la vitesse de propagation d’une
éventuelle fissure. Bien qu’aucune étude n’ait été faite & ce sujet sur P’acier inox 415,
beaucoup d’études sur les aciers TRIP et austénitiques métastables ont démontré que la
transformation induite permettait de ralentir la vitesse de propagation de la fissure pour une
plage de AK donnée [1, 2].

Les aciers martensitiques sont de bons candidats pour la fabrication des roues de turbines
hydraulique étant donné qu’ils résistent bien a la cavitation et offrent d’excellentes propriétés
mécaniques. Malheureusement, 1’apparition d’une martensite fraiche treés fragile dans la
région du cordon de soudure rend le procédé d’assemblage trés complexe. Afin de diminuer
la dureté de cette martensite fraiche, de nouveaux alliages a faible teneur en carbone ont été
développés dans les années 60 [3, 4]. Ces nouveaux aciers martensitiques inoxydables a
faible pourcentage de carbone sont largement utilisés par les installations pétrochimiques et
chimiques, pour la fabrication des roues de turbines hydrauliques ainsi que pour la
fabrication d’ailettes de turbines dans le domaine de 1’aérospatiale. Le CA-6NM, initialement
développé pour la fonderie (13%Cr-4%Ni-0,6%Mo) et 415 pour sa version laminée est un
acier inoxydable martensitique a bas pourcentage de carbone. Cet alliage détient une bonne
soudabilité, un produit (limite élastique ¢ ténacité) trés élevé, ainsi qu’une bonne résistance a

la corrosion.



Au cours de cette étude, nous allons nous concentrer sur la version laminée du CA-6NM; le
415. Bien que ce matériau ait été¢ développé il y a plus de 40 ans, trés peu d’études ont été
faites 4 son sujet et encore moins en ce qui concerne son comportement en fatigue [5, 6]. A
cause de !’intérét grandissant pour ’application de ce matériau dans la fabrication des
pipelines, de nouvelles études ont soulevé des notions trés intéressantes. En effet, suite a des
traitements thermiques spécifiques, il est possible d’obtenir une austénite résiduelle
suffisamment instable pour transformer en martensite sous 1’application d’une déformation.
Ce phénomene de transformation induite est largement utilisé lors de la conception des aciers
TRIP. Certains auteurs ayant travaillé sur ce sujet affirment que les meilleures propriétés en
ténacité du 415 sont obtenues avec la température de traitement donnant le maximum
d’austénite résiduelle [7]. Ainsi, il a été montré qu’il est possible de transformer I’austénite
résiduelle présente dans le 415, mais les conditions exactes de transformation demeurent

jusqu’a présent inconnues (amplitude de déformation, nombre de cycles, température).

La découverte de cette transformation possible souléve un questionnement : serait-il possible
d’optimiser les traitements thermiques afin d’augmenter la vie en fatigue de certaines pieces
fabriquées en CA-6NM. Pour répondre a cette question, cette étude propose de reproduire le
comportement du 415 en bout de fissure par des essais oligocycliques et de voir sous quelles
conditions la transformation de 1’austénite résiduelle est probable. Les paramétres variables
des essais de fatigues seront I’amplitude de déformation, le nombre de cycles et la stabilité de
’austénite résiduelle. La stabilité de 1’austénite sera modifiée avec différentes températures

et types de traitement thermique.

Afin de pouvoir suivre la transformation de 1’austénite résiduelle en temps réel pendant les
essais de fatigue oligocyclique, un systéme d’acquisition basé sur un circuit résonnant RLC
sera congu et calibré. Les teneurs en austénite résiduelle de tous les échantillons seront

mesurées par rayons X (XRD).



La caractérisation de la stabilité de ’austénite résiduelle nécessite une tache laborieuse. Etant
donné les délais trop courts, cette étude ne pourra donc pas détailler tous les paramétres

affectant la stabilité de 1’austénite résiduelle telle 1a morphologie.



CHAPITRE 1

REVUE DE LITTERATURE

1.1 Nomenclature du CA-6NM

La notation du CA-6NM est faite selon la nomenclature ACI. Le C en premiére position
indique qu’il s’agit d’un matériau résistant a la corrosion. En effet, cet alliage a démontré une
certaine résistance a la corrosion sous tension dans des environnements de chlore et de H,S
[3, 8, 9]. La lettre A indique le pourcentage de chrome et de nickel selon la norme ACI
(Figure 1) et le NM indique la présence de nickel et de molybdéne. Le 6 apres le tiret indique
que le pourcentage de carbone est maintenu en dessous de 0,06% afin d’assurer une bonne
soudabilité, une meilleure résistance a la corrosion ainsi qu’une ténacité accrue d’un joint

brut de soudage. La composition exacte du CA-6NM est présentée au Tableau 1.

Tableau 1
Composition chimique typique en % massique du CA-6NM [10]

Nom | Nomenclature | C Mn Si Cr Ni P S Mo
UNS

CA- | S41500 0,05 (0,5-1 |0,6 11,5-14 | 3,5-5,5 [ 0,03 | 0,03 | 0,5-1

6NM
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Figure 1 Pourcentage de chrome et de nickel selon la nomenclature ACI pour les aciers de
Jfonderie [10].
1.2 Plasticité de transformation

La plasticité de transformation ou effet « TRIP » Transformation Induced Plasticity, peut se
définir comme suit : transformation de phase induite par déformation & une température au-
dessus de la température d’équilibre thermodynamique. Cette nouvelle phase est
accompagnée d’un changement de volume [11]. En d’autres mots, la plasticité¢ de
transformation consiste a obtenir une phase métastable a la température de [’essai,
suffisamment instable pour qu’un apport d’énergie sous forme de déformation permette a
cette derniere de se transformer. Dans le 415, c’est I’austénite résiduelle qui se transformera
en martensite. Il est intéressant de remarquer que grace a 1’effet TRIP, I’obtention d’une
haute limite d’¢élasticité entraine simultanément une augmentation de la ductilit¢ du matériau.
Dans cette section, nous allons premiérement décrire 1’effet de la plasticité de transformation
sur les propriétés mécaniques du matériau, deuxiémement, nous allons regarder les
conditions thermodynamiques de sa transformation et finalement, nous discuterons de la
calibration de la stabilité de ’austénite résiduelle en fonction des conditions d’utilisation du

matériau.



1.2.1 Propriétés mécaniques améliorées par la plasticité de transformation

La plasticité de transformation améliore dans la majorité des situations la ténacité¢ des
matériaux tout en maintenant une haute limite d’écoulement. En effet, elle permet dans un
premier temps d’augmenter grandement la ductilité en retardant la striction et deuxiémement,
d’augmenter la ténacité d’un matérian. La gamme des aciers a effet TRIP est celle qui a

simultanément les limites d’élasticité et de ténacité les plus élevées [12].

La ductilité accrue est causée par le taux d’écrouissage amélioré et progressif que génére la
transformation de 1’austénite en martensite. Prenons ici I’exemple d’un test de traction uni-
axiale. L’échantillon a sa surface détient des imperfections provoquant une gamme de
concentrations de contraintes. Lors de ’application de la contrainte, c’est a 1’endroit du
défaut causant la plus grande intensité de contrainte que la limite d’€lasticité du matériau sera
atteinte en premier. A cet endroit précis, il y aura une réduction de la section (striction) de
I’échantillon causant une augmentation de la contrainte par rapport a la section avoisinante.
Si aucun écrouissage n’est présent a I’endroit de la striction, la déformation subséquente
continuera a cet endroit. Cependant, si un écrouissage suffisant est produit a I’endroit de la
striction, la déformation suivante se produira & un autre endroit moins déformé.
Mathématiquement, la déformation est mécaniquement stable tant que le critere de Considére

sera respecte.
do/de> o
Equation 1-1 Critére de Considére [13]
C’est pour cette raison que les aciers TRIP présentent de grandes élongations lors des tests de
traction. Lorsque la stabilit¢é de 1’austénite résiduelle est bien calibrée, cette derniere

transformera doucement et graduellement afin qu’au cours de la déformation, le taux

d’écrouissage de 1’échantillon réponde au critére de Considére [14]. Lorsqu’il n’y a plus



assez de transformation et que le taux d’écrouissage devient trop faible, il y aura instabilité

mécanique et la striction apparaitra.

1.2.2 Diminution de la vitesse de propagation de la fissure dans le 415 par la
plasticité de transformation

Auparavant, I’explication exacte de la ténacité accrue lors de la présence d’austénite

résiduelle dans le 415 était un sujet controversé. Plusieurs mécanismes ont été suggérés.

e L’austénite vidangeur : ’austénite agit comme une éponge et diminue la présence de
polluants aux joints de grains comme le phosphore et le soufre. Avec la présence
d’austénite résiduelle, les faci¢s de rupture inter granulaire sont réduits voir méme

éliminés. La ténacité est donc augmentée [15].

e Lorsque I’austénite est uniformément distribuée, elle agit comme un absorbeur de

chocs [5].

e L’austénite contrdle le phénoméne de fragilisation lors du recuit [5].

e Mode¢le d’émoussement en bout de fissure [15]. L austénite avec ses nombreux plans
de glissement comparativement a la martensite, déforme plus, ce qui permet de
diminuer le rayon en bout de fissure et ainsi diminuer la concentration de contrainte

en cet endroit.

Ce n’est que tout derniérement avec des analyses par diffraction X sur un échantillon de
résilience Charpy, qu’il a été découvert que le pourcentage d’austénite résiduelle présent sur
le faci¢s de rupture était plus faible que celui présent au coeur de 1’échantillon [4]. De cette
observation, deux autres mod¢les ont été suggérés pour le 415 afin d’expliquer la ténacité

accrue lorsqu’il y a présence d’austénite résiduelle en assez grande quantité.

e L’énergic de déformation est absorbée par la transformation y—ao’.



e L’expansion volumétrique suite a la transformation y—a’ tend a fermer le bout de la

fissure en créant des contraintes résiduelles en compression.

D’aprés Bilmes et al. [4], ’expansion volumétrique causée par la transformation (structure
cubique a face centrées — quadratique centrée) est reconnue pour étre le mécanisme ayant le
plus grand effet sur la ténacité accrue du 415 lorsque celui-ci contient un assez grand
pourcentage d’austénite résiduelle. En effet, cette expansion (le volume spécifique de la
martensite est d’environ 4% plus élevé que celui de 1’austénite [16] produit des contraintes
résiduelles de compression en bout de fissure, et force la fissure a se refermer. La Figure 2

montre un exemple de la transformation martensitique le long de la fissure [17].

Martensite revenue +

austénite résiduelle

Martensite revenue + austénite

résiduelle + martensite fraiche

Figure 2 Transformation induite de ’austénite résiduelle en martensite le long d’une
fissure [17].



1.2.3 Thermodynamique de la plasticité de transformation

Plusieurs paramétres affectent la stabilité de 1’austénite résiduelle : sa composition chimique,
sa taille, sa distribution (morphologie) ainsi que la déformation appliquée sur celle-ci. Dans
la prochaine partie, nous allons présenter une équation décrivant les conditions
thermodynamiques de la plasticité de transformation. Bien que cette représentation reste plus
pédagogique que pratique étant donné la complexité d’évaluer tous les paramétres de
I’équation, cette derniére explique clairement I’interaction entre les principaux éléments

pouvant affecter la stabilité de 1’austénite résiduelle.

La transformation de |’austénite résiduelle est conditionnelle et aura lieu lorsque les
conditions thermodynamiques seront respectées. En effet, le systéme évoluera de maniére a
minimiser son énergie libre. Il y aura donc transformation lorsque 1’énergie de déformation
(le membre de droite dans I’Equation 1-2) sera plus grande que 1’énergie que « coiite » la

transformation (le membre de gauche de la méme équation).

ASceq (Teq—T)AV + Eg dV + Eg(V)dV + Ejpo(V)AV < 6 de = §,dV

T la température absolue du systéme

Teq la température absolue a laquelle la martensite devient stable

ASce, : Changement d’entropie volumétrique accompagnant la transformation a Teq.
Eq : Energie de friction causée par la transformation.

Eq : Energie élastique.

Ei : Energie d’interface.

¢ : Contrainte appliquée.

€, : Déformation.

V : Volume.

dV : Variation du volume.

Equation 1-2 Conditions thermodynamiques de la plasticité de transformation [11]
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Si aucune déformation n’est appliquée, 1’austénite transformera a la température T = M,
température plus basse que T¢q et donnée en annulant le membre de gauche dans I’Equation
1-2. En effet, le membre de gauche décrit la thermodynamique réelle de la transformation
martensitique en tenant compte de I’énergie de friction interne (Eg), 1’énergie élastique (E¢)
et I’énergie d’interface (Eipy) entre la martensite et ’auténite. Si les énergies de friction (Eg),
élastiques (Eg) et d’interface (Ei) présentes entre les phases d’austénite résiduelle et de
martensite €taient nuls, le M serait égal a la température d’équilibre. Or, comme ces termes
ne sont pas nulles, une énergic AG ¢ ¢st nécessaire pour faire évoluer le systéme et un

gradient de température peut étre la source de cette énergie : AG it = ASceq (Teq — T).

La Figure 3 illustre ces paramétres sur un diagramme d’énergie libre. Ce graphique trace les
lignes d’énergie libre de la martensite et de l'austénite résiduelle en fonction de la
température. Dans ce genre de graphique, c’est la ligne la plus basse qui représente 1’état
thermodynamiquement le plus stable. Au-dessus de la température d’équilibre représentée ici
par Teq, c’est ’austénite qui est la plus stable et en dessous, c’est la martensite. Cependant, la
transformation ne sera possible qu’a la température M; pour permettre a I’énergie critique AG

crit de servir d’énergie motrice (« driving force »).

Maintenant, si le systéme est & une température T supérieure & M, la transformation ne
pourra avoir lieu que si une énergie supplémentaire est apportée au systéme. Une énergie
mécanique (le terme de droite de 1’équation 1-2) permettra alors, d’atteindre 1’énergie
critique (donc avoir la force motrice) pour permettre la transformation de ’austénite en
martensite. C’est en appliquant des énergies de déformation sur 1’austénite qu’on pourra
transformer au-dessus du M. Dans cette figure, cette énergie mécanique nécessaire est

représentée par 0 = AG it AG o,
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\ Austénite déformée.

Energie libre

3

Austénite non déformée.

L L

M, My Top Température

Figure 3 Diagramme d’énergie libre de la plasticité de transformation[18].

Cette figure schématise bien 1’équation thermodynamique et permet de prévoir précisément
lorsque I’austénite transformera. Cependant, & cause des difficultés a trouver les termes
contenus dans le AGj et a évaluer les contraintes vraies appliquées sur la phase austénitique
tout au long de sa transformation, il devient beaucoup plus facile de caractériser la stabilité

de I’austénite par des essais expérimentaux.

En pratique, ce n’est pas parce qu’une déformation suffisante respectant les conditions
thermodynamiques est appliquée sur le matériau que toute 1’austénite transformera
spontanément au premier cycle de déformation. Comme il sera discuté prochainement, le
matériau contient plusieurs types d’austénites plus ou moins stables a l'intérieur de la
matrice. De plus, la transformation austénitique absorbe 1’énergie appliquée. Par conséquent,
ce sera les types d’austénite les plus instables qui utiliseront 1’énergie de déformation lors des
premiers cycles de fatigue pour effectuer leur transformation (stabilité chimique faible,

meilleur transfert de déformation par la microstructure avoisinante).
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Une méthode simple de caractériser la stabilité de I’austénite résiduelle est de mesurer son
M; expérimentalement. Comme nous 1’avons vu plus haut, le M; est intimement relié¢ avec la
température d’équilibre et avec les paramétres constituants le AG ¢ Etant donné que ces
parameétres affectant le AG i varient plutot avec la distribution des phases et non avec la
concentration, il a été démontré que le M; pouvait &tre approximé par la composition de

|’alliage pour des microstructures similaires.
M(°C) =492 — 125 x (wt.%C) — 65.5 x (Wt.%Mn) - 10 x (Wt.%Cr) - 29 x (wt.%Ni)

Equation 1-3 Température M d’un acier inoxydable 13%Cr a bas carbone en fonction

de la composition chimique [4]

Cependant, il est important de prendre conscience qu’il s’agit ici de la température ou la
martensite débutera sa transformation dans une matrice similaire a celle ou I’équation a été
¢tablie. En effet, comme nous avons discuté précédemment, la température d’équilibre
correspondant au croisement des deux courbes de la Figure 3 peut a priori étre approximée
par la composition chimique de 1’échantillon. Toutefois, le AG.;; dépendant de ’énergie
¢lastique, d’interface, et de friction est d’avantage fonction de la microstructure que de la
composition. Pour ces raisons, I’Equation 1-3 est rarement précise, mais elle reste toutefois
un bon outil afin de donner un ordre de grandeur de la stabilité du matériau. Plus le M; est

faible, plus I’austénite est stable.

Un autre moyen simple et rapide permettant de comparer la stabilité de 1’austénite est par
I’étude de sa composition chimique. La température d’équilibre (Teq) varie avec la
composition en éléments gammagénes et alphagénes de la phase en question. En effet, plus le
rapport des éléments gammagenes/éléments alphagenes sera élevé, plus ’austénite sera
stable chimiquement. Les ¢léments gammagenes sont : nickel, carbone, manganése, azote,
cobalt et cuivre. Les éléments alphagénes sont : chrome, molybdéne, silicium, aluminium,

titane, vanadium. Bien siir, dans le 415, seuls les éléments tels le nickel, molybdéne, chrome,
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carbone et azote sont en assez grande proportion pour affecter significativement la stabilité

de ’austénite résiduelle. L’Equation 1-4 représente le chrome équivalent.

Creq =20 — [%Cr + 1,5Ni + 0,7Si+0,75Mn + Km(C+N) + 0,6Mo +1,5V
+1,1W+0,2Co+0,2Cu+1,9Ti-0,1 Al]

Equation 1-4 Détermination du chrome équivalent en fonction de la composition

chimique du matériau (Km varie avec la composition de carbone et d’azote) [19]

1.3 Traitement thermique du 415

A cause de la faible ductilité ou ténacité d’une martensite fraiche de trempe, le 415 ne peut
étre utilisé aprés avoir été soudé ou austénitisé. Par conséquent, un ou des traitements

thermiques de revenu doivent &tres effectués.

1.3.1 Pourcentage d’austénite résiduelle en fonction de la température de revenu

La Figure 4 montre le pourcentage d’austénite résiduelle en fonction de la température d’un
traitement thermique et d’une trempe a Dl’air sur le CA-6NM initialement 100%
martensitique. Ces résultats montrent trés bien que le pourcentage d’austénite résiduelle

forme une cloche ayant un maximum d’environ 25% pour un revenu a une température
d’environ 625°C.

La Figure 5 montre plus schématiquement le pourcentage des phases obtenues aprés trempe
en fonction de la température de traitement pendant lh. En effet, lorsque I’on chauffe au-
dessus de 570 °C, une partie de la matrice martensitique revenue se transforme en austénite
résiduelle. Entre 570°C et 630°C toute 1’austénite ainsi apparue lors du traitement restera
aprés le refroidissement. A ce moment, le M, (température correspondant au début de
transformation de 1’austénite en martensite lors du refroidissement) ainsi que le My
(température de fin de transformation de 1’austénite en martensite lors du refroidissement)

sont tous les deux en dessous de la température ambiante. Lorsque la température augmente
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au-dessus de 625°C environ, le % d’austénite formé lors du traitement croit toujours, mais
tend a ne plus étre stable aprés la trempe et retransforme lors du refroidissement a cause d’un
enrichissement en éléments gammageénes décroissant. C’est pour cette raison que 1’on détecte
alors de plus en plus de martensite retransformée « fraiche » aprés le refroidissement.
L’enrichissement plus pauvre en éléments gammageénes lors du traitement thermique
provoque ainsi une augmentation du M; et du M. Au-dessus de 625°C, c’est le M, qui passe
au-dessus de la température ambiante et apres 680°C, c’est au tour du My & passer au-dessus
de la température ambiante. La courbe rose indique le pourcentage d’austénite présent a la
température de traitement. Les données utilisées pour le tragage de la courbe rose
proviennent d’un essai de dilatométrie présenté en Annexe 1. Les mécanismes a ’origine de
ces changements de phases et de I’enrichissement en €léments gammagenes seront expliqués

plus en détail dans la prochaine partie
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Figure 4 Pourcentage d’austénite résiduelle d’un CA-6NM en fonction de la température
de revenu pendant 2 heures [5].
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Figure 5 Pourcentage volumique des phases en présence aprés trempe dans un 415 (lot#2)
en fonction de la température de revenu (1h). Adapté des travaux de [7].
Dans la prochaine partie, les propriétés mécaniques du 415 et du CA-6NM seront présentées

en fonction de la température de revenu apres austénitisation.

La Figure 6, la Figure 7 et la Figure 8 montrent clairement que les propriétés de ductilité et
de ténacité sont maximales pour la température de traitement donnant un maximum
d’austénite résiduelle. Bien que la température de traitement thermique donnant le maximum
d’austénite résiduelle est reconnue pour donner le meilleur produit limite d’élasticité e
ténacité, il est important de savoir que celui-ci diminue toutefois considérablement la limite
élastique par rapport & une température de revenu donnant une structure 100% martensite.
Toutefois, & la température de traitement donnant le maximum d’austénite résiduelle, la

limite élastique demeure tres acceptable (650-700 MPa).

Des études récentes ont montré que le meilleur compromis entre une haute ténacité, haute

ductilité et limite d’écoulement du 415, était obtenu lorsqu’un double traitement thermique
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(hypercritique + intercritique) était réalisé aprés une austénitisation [3, 4]. En effet, un tel TT
permet d’atteindre le maximum d’austénite résiduelle possible (25%) et permet d’obtenir une
microstructure plus finement distribuée que celle obtenue lors d’un simple traitement

thermique.

La principale raison des propriétés 1égérement supérieures pour le double revenu est qu’avec
le simple revenu, un compromis doit étre fait lors du choix de la température de revenu afin
d’effectuer un bon revenu de la martensite, qui implique des températures plus hautes pour
augmenter le phénoméne de précipitation des carbures et assez basses pour permettre une
bonne stabilisation de 1’austénite résiduelle. Cependant, comme on peut le voir sur la Figure
5, si on monte trop haut en température (au-dessus de 630°C) il y aura présence de martensite
fraiche au refroidissement, et si la température de revenu est trop basse, la faible vitesse de

précipitation nécessitera des temps de maintien trop longs et onéreux.
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Figure 6 Ductilité du CA-6NM en fonction de la température de revenuf20].



i

Energie d'impact, J

Température de revenu,. °F

400 800 800 1000 1200
100 |1 ! | I | I ' d70

Echantillon Charpy e
a0 |-entaillé en V &0
— 50

6of- -—{- —
— 40
40 30
200 300 400 500 600 700

Température de revenu °¢

Energie d'impact, pi X Ibf

Figure 7 Energie d’impact du CA-6NM en fonction de la température de revenu [20].
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Figure 8 Limite élastique et limite ultime du CA-6NM en fonction de la température de
revenu [20].
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1.3.2 Austénitisation

A cause du bas pourcentage de carbone dans le 415, un faible pourcentage de ferrite &
(estimé par le diagramme de Schaeffler) est normalement présent aprés le procédé de
soudage. La présence de cette phase conduit a de faibles ténacités lors d’un impact méme si
la majorité de la microstructure présente une bonne ténacité. La seule fagon de dissoudre

cette ferrite 6 est d’effectuer une austénitisation (950°C, 1h) [3, 4, 15].

1.3.3 Effet des traitements thermiques sur la microstructure et sur la composition
chimique des phases

1.3.3.1 Détermination de la température de ’apparition de I’austénite

Pour chaque lot de 415 ayant des compositions chimiques différentes, la température de
traitement peut étre légérement différente. De récentes études ont analysé I’effet de la
température de traitement sur le pourcentage d’austénite résiduelle [5, 7, 21-24]. Chacune des
études obtient une courbe similaire a celle de la Figure 5 avec un maximum décalé variant
entre 577°C [5] et 650°C [7]. Cette différence étant reliée a la composition ainsi qu’au temps

du traitement thermique.

Afin de cibler une température de traitement thermique en fonction de la composition du 415,
il existe une équation empirique reliant la température A.; du matériau en fonction de sa
composition. L’Equation 1-5 donne cette température en fonction de la composition de

1’alliage.

Equation 1-5 Température de début de transformation (A.;) développée empiriquement

pour un 13% Cr avec environ 0.05%C [9]
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Cette équation est donc plus précise pour trouver le A que simplement utiliser le
diagramme de phase montré & la Figure 9. Sur cette figure, les deux lignes rouges sur le
diagramme de phase montrent la température correspondant au début (A.;) et a la fin (Ac3) de
la zone o’ + y pour un acier inoxydable martensitique contenant 4% Ni et 13% Cr. D’aprés ce
diagramme, la zone marquant le début d’apparition de I’austénite jusqu’a ce que la

microstructure soit 100 % austénitique est située environ a 620 °C et 720 °C respectivement.
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Figure 9 Diagramme de phase en fonction d’un acier martensitique contenant 4% Ni et
13 % Cr montrant la température du début et de la fin de la zone a + y [25].
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1.3.3.2 Le cas particulier du double revenu

1.3.3.2.1 Premier revenu (~A. +70°C)

Aprés la trempe, le premier revenu est effectué¢ a environ 70 °C au-dessus de I’A.; afin de
permettre une précipitation rapide des carbures au sein de la matrice de martensite. A cette
température, une grande partiec de la martensite se transforme en austénite. En utilisant le
diagramme de phase a la Figure 9 et la loi des leviers inverses, nous pouvons prédire qu’a
cette température, la matrice sera composée d’environ 70% austénite et 30% martensite. A ce
moment, les éléments gammagenes peu solubles dans la phase martensitique tel le nickel, le
manganese, le carbone et 1’azote migrent préférenticllement dans la phase austénitique. Cet
enrichissement provoque un abaissement de la T¢q de la phase austénitique (et donc sa M) et
passe ainsi en dessous de la température ambiante. A la fin du TT, la diffusion ayant eu lieu,
la concentration en éléments gammagenes au sein de la phase austénitique a augmenté
comparativement a la composition initiale du matériau. Par contre, si les temps des TT ou le
pourcentage d’austénite présent lors du TT est importante, la composition ne sera pas
nécessairement homogéne et restera insuffisante pour stabiliser toute 1’austénite présente (en
particulier au centre des ilots d’austénite formés). Ainsi, si un trop grand pourcentage
d’austénite est présent a cette température de traitement thermique, relativement peu
d’auténite restera stable aprés refroidissement. Il existe donc un compromis entre le %
d’austénite présente et la possibilité de I’enrichir suffisamment. Contrairement & un acier
inoxydable austénitique, le 415 ne possede pas assez d’éléments gammagenes pour permettre
d’étre totalement austénitique & température ambiante. Cependant, en effectuant des revenus

a des températures 1égérement au-dessus du A, cet alliage contient assez de nickel pour

stabiliser et obtenir grossiérement 20% a 25% d’austénite résiduelle.
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Lattes de martensite
non revenue (M)

Figure 10 Microstructure du 415 pendant les différentes étapes du double traitement
thermique. (a) 950°C/1h/air, (b) 950°C/1h/air + 670°C/pendant le chauffage,
(c) 950°C/1h/air + 670°C/2h/air (aprés refroidissement), (d) 950°C/1h/air +
670°C/2h/air + 600°C/2h/air [4].

Au point de vue des microstructures générées, nous pouvons schématiser le premier revenu
tel qu’illustré a la Figure 10b) et ¢). Comme il est montré, seule 1’austénite avoisinante de la
martensite est suffisamment stabilisée pour rester aprés refroidissement. Cette inhomogénéité
d’enrichissement est causée par la faible vitesse de diffusion du nickel, laissant une plus
grande concentration dans I’austénite avoisinant la martensite. Aprés ce premier revenu, nous
avons une martensite revenue ayant une composition inférieure en éléments gammagénes par
rapport & la composition initiale de 1’alliage, une martensite fraiche ayant une composition
supérieure en €léments gammagenes et une austénite résiduelle possédant une composition
suffisamment riche en nickel et stabilisée mécaniquement pour étre présente a la température

piece [3, 4, 7, 9].
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1.3.3.2.2 Deuxiéme revenu (intercritique ~A)

Durant le second revenu a une température avoisinante de A.; (intercritique), une nouvelle
austénite apparait entre les interfaces de martensite fraiche/austénite (zone riche en éléments
gammagene - voir plus haut). Dans un méme temps, la martensite fraiche du premier revenu
s’adoucit pour finalement donner au refroidissement la microstructure présentée a la Figure
10d). Lorsque la température de revenu n’excede pas trop la température de début
d’austénitisation (disons en dessous de 40°C), le faible pourcentage d’austénite présent a
cette température sera hautement enrichi en éléments stabilisateurs. L’enrichissement relatif
dans I’austénite sera alors assez élevé (combiné bien sir avec la pression hydrostatique) pour
diminuer la température de début de transformation martensitique de cette phase en dessous
de la température ambiante et augmenter la stabilité mécanique de cette phase. Pour cette
raison, trés peu, voire aucune augténite, ne transformera au refroidissement. Etant donné que
la stabilité est contrdlée par la diffusion, une plus grande quantité d’austénite est stabilisée et
un meilleur vieillissement de la martensite est assuré lorsque le deuxiéme traitement est plus
long (8 h) [9]. En effet, d’aprés les travaux de Bilmes et al., un traitement de 8 h produira une

matrice contenant 25 % d’austénite résiduelle versus 19 % pour un traitement de 2 h.

1.4 Calibration de la stabilité de ’austénite résiduelle dans le 415 et autres aciers
TRIP
1.4.1 Facteurs affectant la stabilité de I’austénite résiduelle

La prochaine partie sera basée principalement sur une étude détaillée expliquant ’effet de la
microstructure et de I’interaction entre les différentes phases sur la stabilité de 1’austénite
résiduelle [26]. Bien que les aciers TRIP ne possédent pas la méme structure que le 415, les
principes fondamentaux affectant la stabilité restent les mémes. La microstructure d’un acier
TRIP est typiquement constituée de ferrite polygonale, de bainite, d’austénite résiduelle et de

martensite.
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Timokhina et al.[26] ont analysé la stabilité¢ de 1’austénite résiduelle contenue dans deux
aciers TRIP différents. Cette étude est particuliérement intéressante pour comprendre
comment fonctionne 1’effet TRIP. Les deux alliages contenaient des pourcentages d’austénite
résiduelle initiaux similaires, (14 %) mais n’ont pas eu la méme ductilité lors d’essais de
traction uniaxal. Les auteurs expliquent ceci par le fait que la totalité de 1’austénite résiduelle
a transformé trop rapidement dans un des aciers, ce qui a généré un taux d’écrouissage

important et court. Par conséquent, une instabilité mécanique est rapidement apparue (Figure
11).

Acier sans niobium. Transformation réguliére et

: constante de 1’austénite résiduelle.
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Figure 11 Coefficient d’écrouissage pendant un test de traction uniaxiale sur deux aciers
TRIP. L’acier au Nb correspond a la courbe du bas [26].

Afin d’expliquer ces résultats, ’auteur a caractérisé la stabilité de 1’austénite résiduelle
contenue dans les deux aciers a I’aide d’observations au MET. Premiérement, tous les types

d’austénite résiduelle a I’intérieur de la matrice ont été localisés. Par la suite, des mesures de
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quantification ont été faites a différents stades d’¢élongations. Voici le tableau résumant les

résultats de 1’auteur.

Tableau 2

Distribution de 1’austénite résiduelle a I’intérieur de la microstructure [26]

Il est légitime de négliger les effets des différences de composition chimique dues a
1¢élaboration de ces deux aciers sur I’effet TRIP. 11 est alors possible de tirer des conclusions
sur I’effet de taille, morphologie et distribution a ’intérieur de la microstructure (interaction
entre les différentes phases) sur I’effet TRIP. En résumé, I’idée générale est que ’acier ayant
eu un meilleur comportement en fatigue est celui ou I’austénite a transformée lentement et
graduellement tout au long de la déformation. Ceci a eu pour conséquence d’assurer un taux

d’écrouissage suffisant afin d’éviter toute instabilité mécanique durant la déformation.

Les auteurs ont ainsi remarqué que dans 1’acier ou I’effet TRIP été le moins marqué, des gros
blocs d’austénite résiduelle sont localisés entre les grains de ferrite et se transforment trés

facilement au cours de la déformation et ne contribuent donc pas a I’effet TRIP. Inversement,
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la présence de carbure (NbC en particulier) dans ce méme acier semble permettre la

stabilisation de trés petits grains d’austénite et que ces petits grains ne se transforment pas

pendant la déformation du matériau. De ces observations, découlent deux conclusions au

sujet de ’effet de la taille des grains d’austénite résiduelle :

Si les grains d’austénite résiduelle sont plus grands que 1 micron, ils sont trop
instables et transforment trop rapidement. En effet, si les grains sont trop gros,
I’enrichissement en €léments gammagenes est plus faible. Deuxiémement, plus un
grain d’austénite est gros, plus il posséde de sites potentiels pour la nucléation de la

martensite.

Inversement, pour les deux mémes considérations, si les grains sont trop petits, ils ne

transformeront pas.

De plus, les propriétés mécaniques des phases et leurs interactions entre elles conduisent &

des hétérogénéités de déformation a I’intérieur de la matrice. A 1’aide des observations, les

auteurs ont remarqué un plus haut pourcentage d’austénite résiduelle a [!’interface

bainite/ferrite et ferrite/ferrite pour 1’acier ayant un moins bon effet TRIP.

Etant donné la limite d’écoulement plus faible de la ferrite, les déformations y sont
plus élevées qu’a l’intérieur de la bainite et de la martensite. Une austénite
avoisinante de la ferrite subira donc une plus grande déformation. En plus d’avoir une
déformation plus grande, I’austénite résiduelle a proximité de la ferrite a une stabilité
chimique moindre causée par un faible enrichissement de carbone ce qui augmente la

vitesse de transformation.

La bainite présente sous forme de grains propage moins les contraintes a I’austénite
résiduelle que la ferrite et ralentit le phénomeéne de plasticité de transformation. Etant
donné que I’acier non-Nb contenait le plus grand pourcentage de ce type d’austénite,

il a démontré une plus grande élongation.
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1.4.2 Stabilité de I’austénite résiduelle en fonction de la température du traitement
de revenu

Une autre étude intéressante propose de relier la stabilité de ’austénite résiduelle (fr°) avec le
pourcentage d’austénite résiduelle V'gr et le pourcentage volumique d’austénite obtenu a
haute température V't dans I’acier 415. Tel qu’illustré a la Figure 12 et décrit par la

’équation 1.6, il est possible de relier ces trois termes par I’équation suivante,
Ve =K V' 1

Equation 1-6 Volume d’austénite résiduelle en fonction de sa stabilité et du pourcentage

volumique d’austénite présente lors du traitement thermique [22]

Cette figure nous indique que plus la température de traitement thermique est élevée, moins
I’austénite résiduelle obtenue est stable. Plus la température de traitement thermique est
élevée, plus il y aura d’austénite a cette température qui devra se partager le nickel disponible
et par conséquent, ’enrichissement sera moindre et 1’austénite sera plus prompte a se

transformer.
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Figure 12 Représentation schématique de f;> V'rr V1 en fonction de la température de
traitement thermique [22].

1.5 Utilisation d’une piéce & effet TRIP en fatigue

Actuellement, seulement trois courbes de propagation da/dN sont disponibles pour le 415 [5,
6]. Etant donné que la découverte d’un effet TRIP bénéfique dans le 415 est récente, aucune
de ces études n’a étudié si la déformation présente en bout de fissure en fatigue était

suffisante pour permettre la transformation de 1’austénite résiduelle.

Nous avons vu précédemment qu’'une déformation a froid de 20% est suffisante pour
permettre la transformation d’une partie de 1’austénite contenue dans le 415. De plus, il est
possible de démontrer par des équations de Ramberg-Osgood combinés avec l’intégrale J,
que des déformations jusqu’a 40% peuvent apparaitre en bout de fissure [27]. Des études sur
des aciers inoxydables austénitiques tels le AISI 304 ayant une stabilité d’austénite similaire
(Mg~ -53,5 °C versus -77 °C pour le 415) mentionnent qu’une plasticité de transformation

bénéfique était présente en fatigue pour certaines amplitudes de déformation [28].
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Avec ces observations et la discussion précédente, il est plausible de suspecter que I’austénite
résiduelle apres double traitement thermique devrait se transformer sous certaines intensités
de contraintes AK et éventuellement ralentir la propagation de la fissure. Toutefois, il est peut
étre risqué de comparer seulement le M, des aciers car comme nous I’avons vu jusqu’a

présent, beaucoup de parameétres affectent la stabilité de 1’austénite.



CHAPITRE 2

PROCEDURE EXPERIMENTALE

2.1 Essais effectués

Le but de cette étude étant de vérifier la stabilité de 1’austénite résiduelle en fonction de la
déformation, du nombre de cycles et du traitement thermique subi (en particulier la
composition chimique de I’austénite résiduelle), trois séries d’essais ont été faites. Les deux
premieres séries de tests consistent a faire, pour des amplitudes respectivement de 1% et 2%,
des essais de fatigue oligocyclique interrompus a différents nombres de cycles. Les deux
amplitudes de déformation ont été choisies afin d’augmenter les chances de transformation

tout en réduisant les chances de flambage et de rupture prématurée des échantillons.

La troisi¢éme série d’essais a été établie afin d’étudier I’effet du traitement thermique sur la
stabilité de I"austénite. Tous les traitements thermiques de la série #3 ont été sélectionnés
entre le A.; et le maximum de la courbe d’austénite résiduelle. Le but étant d’effectuer des
essais sur des €chantillons avec un pourcentage d’austénite variant de 0 % jusqu’au

maximum possible.

2.2 Différents lots de 415 utilisés

Au cours de cette étude, trois lots de 415 ont été utilisés. Afin de simplifier la notation, ils
seront nommés lot #1, lot #2 et lot #3. Leur appellation maison au centre de recherche est
montrée au Tableau 3. Les trois lots de 415 utilisés proviennent du méme fabricant (...). Les
différences entre les lots sont 1’épaisseur finale de laminage et la composition chimique
(1égérement variable). Chacun des lots ont subi un simple traitement thermique et une trempe

a lair. La température et le temps de maintien est gardé confidentielle par le fabricant.

Les deux premiéres séries d’essais ou aucun traitement thermique n’a ét€ nécessaire, ont été

réalisées avec le lot #3. Le lot #2 a servi a construire une courbe trés détaillée du %
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d’austénite résiduelle en fonction des différents traitements thermiques (TT), ainsi qu’a
produire la troisiéme série d’essais. Le lot #1 a servi & des fins de calibration ainsi qu’a
vérifier s’il était possible de reproduire la courbe du pourcentage d’austénite obtenue avec le
lot #2.

Tableau 3

Nomenclature des différents lots de 415 utilisés

Lot #1 Batch Carlson (Plaque 1,25 po) | Simple TT/trempé a I’air

Lot #2 Plaque 2 po Simple TT/trempé a I’air

Lot #3 Batch #3 (plaque 1,5 po) Simple TT/trempé a 1’air

2.2.1 Propriétés du Lot #1

Tableau 4

Composition chimique du 415 provenant du lot #1

%C %S %P | %Si | %Mn | %Cr | %Ni | %Mo | %V | %Cu | %N,
0.012 | 0.001 | 0.01 0.4 1 13,3 49 | 075 | 0.05 | 0.13 | 0,01

N 100 um

Figure 13 Microstructure du 415 provenant du lot #1 (traitement tel que recu, 200X).




2.2.2 Propriétés du Lot #2

Tableau 5

Composition chimique du 415 provenant du lot #2

%C %S %P | %Si | %Mn | %Cr | %Ni | %Mo | %V | %Cu

0.017 | 0.001 | 0.015 | 0.47 0.8 12.0 | 4.2 0.58 | 0.02 | 0.17

Dureté : 30 HRC

Microstructure :

Figure 14 Microstructure du 415 provenant du lot #2 (traitement tel que recu, 200X).
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2.2.3 Propriétés du Lot #3

224 Composition de P’acier :

Tableau 6

Composition chimique du 415 provenant du lot #3

%C %S %P %Si | %Mn | %Cr | %Ni | %Mo | %V | %Cu | %Co
0,020 | 0,0013 | 0,015 | 0,16 | 0,76 | 13,5 4,6 0,50 | 0,03 | 0,23 | 0,06

2.3 Prélévement des échantillons dans les plaques

Tous les échantillons servant a faire les traitements thermiques, échantillons de fatigue ou de
dilatométrie ont été prélevés dans le sens de la longueur des plaques. Ce sens correspond

dans tous les cas au sens du laminage.

24 Montage expérimental

24.1 Moyens de détection magnétique permettant de caractériser en temps réel le
pourcentage d’austénite résiduelle transformée

Etant donné que la transformation de 1’austénite résiduelle (phase non magnétique) en
martensite o’ (phase magnétique) modifie les propriétés ferromagnétiques de 1’échantillon
(mentionnons ici que la martensite € n’est pas magnétique), il existe plusieurs méthodes de
mesure utilisant un courant continu ou alternatif basées sur la magnétisation a saturation:
I’effet Hall, I’effet Barkhausen, la magnéto-résistivité, la variation d’inductance d’un couple

noyau/bobine etc.

Abrassart et al. [29] ont utilisé une méthode de mesure par aimantation a saturation pour
permettre de relier la variation du champ a saturation en fonction de la quantité d’austénite

résiduelle présente; cependant, cette méthode nécessite des grands champs et a pour
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conséquence de faire chauffer I’échantillon par induction. L’objectif principal de cette
méthode est de produire un grand champ magnétique (H) avec une bobine entourant
I’échantillon et de mesurer les variations de flux de 1’échantillon en fonction de la
déformation avec une seconde bobine. Le champ nécessaire dans cette étude afin d’obtenir

une saturation de la courbe B/H était de 1’ordre de 159 150 A/m (2000 oersteds).

Une autre approche pour caractériser la transformation de 1’austénite est de mesurer la
variation de la perméabilité p de I’échantillon en fonction de la transformation. La
perméabilité p est le coefficient de proportionnalité¢ entre le champ imposé et le champ
produit. La perméabilité¢ peut étre visualisée comme la « facilité » avec laquelle un champ
magnétique peut passer a travers I’échantillon. Lorsque 1’austénite non magnétique

transforme en martensite o’ magnétique, la perméabilité de 1’échantillon est modifiée

(augmente).

A titre d’exemple, le fer est plus perméable que le vide. Bref, I’idée générale est donc
d’utiliser une bobine connectée a un oscillateur utilisant un circuit résonnant LC ou RLC et
de placer un échantillon a I’intérieur de cette bobine. Pratiquement, 1’échantillon devient
donc le noyau de la bobine. Une tension continue est appliquée a ’oscillateur et une tension
alternative en résonance avec le circuit RLC est ainsi induite dans la bobine. Un champ
magnétique H est créé et passe a travers I’échantillon. En fonction de la perméabilité du
noyau, le couple échantillon/bobine aura une certaine inductance L. Cette inductance variera
en fonction de la perméabilité p du noyau et fera varier la Fréquence De Résonance (FDR) de
la tension de sortie du syst¢me. La caractérisation de la transformation de I’austénite peut
donc étre effectuée en mesurant I’impédance de la bobine ou la FDR de sortie du circuit
RLC. La FDR d’un systéme RLC simple est définie 4 ’Equation 2-1. Lorsque I’inductance
augmente, la FDR diminue. Par conséquent, 1’augmentation de la perméabilité de
I’échantillon (transformation de I’austénite, adoucissement martensite) fera diminuer la FDR.

1
s = Zﬂ\/ZE

Equation 2-1 Fréquence de résonance d’un circuit RLC simple
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La construction et la calibration de la bobine sont les étapes les plus importantes; choix de la
géométrie, nombre de tours et calibre du fil. Une bobine ayant un facteur de qualité Q tres
élevé aura une trés grande sensibilité de détection de la variation de la perméabilité.
Lecroisey et Pineau [30] ont employé un appareil mesurant la perméabilité de 1’éprouvette
lors d’essais de fatigue d’aciers de type Fe-Cr-Ni. Cette bobine appartient & un circuit
résonnant LC a trés fort facteur de qualité Q d’environ 10000, dont on mesure le déphasage
courant-tension. Cependant, 1’auteur a observé que la trés grande sensibilité de I’appareillage
au positionnement de 1’éprouvette dans la bobine ne permettait que de faire des mesures
relatives pour chaque échantillon. Mentionnons toutefois que cette technique était trés précise

pour I’étude individuelle de chacun des échantillons.

Olson et al. [31] a développé un systéme aussi basé sur des mesures de perméabilité¢ en
courant alternatif. La phase ferromagnétique est détectée & des champs faibles en utilisant
une bobine excitée a une certaine fréquence et reliée a un circuit RLC entrant en résonance
avec la bobine. La bobine en question dans cette étude était constituée de 500 tours de fil de
grosseur 22 et d’un facteur de qualité assez faible d’environ Q = 30 a 16 kHz (d’apres la
reproduction de la bobine effectuée a I’'IREQ). Les avantages de ce montage sont une moins
grande sensibilit¢ au positionnement des échantillons & I’intérieur de la bobine et une
¢lévation peu importante de la température de 1’échantillon vu que le champ induit est petit.
La sensibilit¢ du montage est toutefois suffisamment grande pour effectuer les mesures
désirées. La transformation peut ensuite étre caractérisée en mesurant la variation de

I’inductance ou la variation de la fréquence de résonance du couple bobine/échantillon.

Comme nous pouvons le constater, ces méthodes de mesures basées sur la variation de la
perméabilité sont trés avantageuses, cependant, au point de vue quantitatif, un étalonnage et
une calibration préalable demeurent nécessaires. Olson et al. ont effectué une calibration en
mesurant I’effet du % austénite résiduelle, de la géométrie et du positionnement de I’appareil
sur la fréquence de résonance. Il a ét€ mentionné dans leur travail, que 1’écrouissage de
I’échantillon fait varier la fréquence de résonance, mais les auteurs n’ont pas élaboré

beaucoup a ce sujet.
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Mise a part la transformation de I’austénite ou I’adoucissement du matériau, d’autres
phénoménes telle la magnétostriction contribuent a8 modifier ’inductance du couple
échantillon/bobine lorsqu’un matériau est déformé. La magnétostriction est une propriété des
matériaux ferromagnétiques provoquant une modification de leur géométrie lorsqu’ils sont
soumis a un champ magnétique. Ce phénomeéne fonctionne dans les deux sens de sorte que le
matériau produit un champ magnétique lorsqu’il est soumis a4 une contrainte. Le
comportement des matériaux face a une déformation peut €tre séparé en deux classes :
magnétostriction positive et magnétostriction négative. La magnétisation des matériaux
possédant une magnétostriction positive augmente lorsqu’ils sont soumis a une contrainte de
tension tandis qu’elle diminue pour les matériaux ayant une magnétostriction négative. En
résumé, lorsque déformé, notre échantillon produira un champ magnétique supplémentaire H.
La présence de ce phénomene sera inévitable pendant la déformation des échantillons et son
effet sur la perméabilité de 1’échantillon devra étre pris en compte. Or, le comportement de la
magnétostriction est fortement fonction de 1’état métallurgique du matériau. Il est établi que
ce champ produit est toujours proportionnel a 1’énergie élastique emmagasinée par le
matériau, par contre, le coefficient de proportionnalité est fonction de la contrainte dans le
domaine élastique et variera en fonction des phases en présence, de leur état métallurgique et
en particulier de la densité de dislocations. En observant les pentes de la région élastique sur
les graphiques de la FDR en fonction du nombre de cycle, nous verrons que le coefficient de

proportionnalité reste presque inchangé pendant tout I’essai de fatigue.

24.2 Systéme de mesure du % d’austénite résiduelle en temps réel

Le systéme servant & mesurer le % d’austénite résiduelle en temps réel est constitué d’un

oscillateur Colpitts RLC alimenté par une source DC de 9V. La fréquence de résonance de la
sortie est enregistrée simultanément avec les valeurs de la force, de la déformation et de la
position de la té€te hydraulique a I’aide d’un syst€éme d’acquisition TEAC. Les données

numériques du systéme sont ensuite traitées a ’aide d’un logiciel développé sur LabView.
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2.4.2.1 Circuit résonant RLC

La conception de ’oscillateur utilisant un circuit résonant RLC a été basée sur un circuit
connu sous le nom d’oscillateur Colpitts. La bobine du circuit (nombre de tours, grosseur de
fil, géométrie) a été congue dans le but d’obtenir un facteur de qualité Q le plus élevé

possible soit L grand et R petit.

® = Période = f (fréquence Hz) X 2 =
L = Inductance (mH)

R = Résistance (ohm)

Equation 2-2 Facteur de qualité Q

Plus le facteur de qualité est €élevé, plus la bobine sera sensible aux variations de perméabilité
du noyau (sensibilité a la transformation de l’austénite). Evidemment, il est facile
d’augmenter le hombre de tours tout en sélectionnant un gros fil afin d’augmenter le facteur
de qualité (inductance élevée et résistance faible). Cependant, dans notre cas, la taille de la
bobine était trés restreinte (I’extensométre et la bobine doivent étre dans la section constante
de 1’échantillon). Il restait donc & optimiser Q en sélectionnant un fil assez petit pour
effectuer un bon nombre de tours, mais assez gros pour garder la résistivité basse. Les
paramétres de la bobine finale sont montrés au Tableau 7 et la géométrie de la bobine est

montrée en Annexe II.

Tableau 7
Paramétres de la bobine a une fréquence de 16 kHz
Nombre de tours Grosseur du fil L Q
~1000 Calibre # 28 58,4 mH 81

Un encavure non présente sur le dessin en annexe II a été faite sur la bobine de fagon a
pouvoir rapprocher au maximum ’extensométre de la bobine sans qu’il y ait contact avec le

nylon.
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Par la suite, les composants de 1’oscillateur (condensateurs et résistances) ont été déterminés
par essais et erreurs afin d’obtenir une oscillation stable pour une grande plage de dimensions
d’échantillon tout en oscillant & une fréquence de résonance permettant une bonne

profondeur d’analyse dans 1’échantillon. Le schéma de ’oscillateur est montré a la Figure 15.

9 Volts

1000 tours |

R 28 Gage
Q=8
1 316 Kk

Figure 15 Schéma de oscillateur Colpitts utilisé.

Ce type de circuit a été choisi pour répondre aux deux principales contraintes; d’un coté, le
champ émis par la bobine devait bien pénétrer dans 1’échantillon afin de ne pas mesurer
seulement des phénoménes a la surface de ’échantillon et de 1’autre, ’onde sinusoidale

devait rester réguliére et stable sur toute la gamme des échantillons a tester.

L’Equation 2-3 permet de calculer cette profondeur de peau qui correspond a I’épaisseur que
peut pénétrer le champ magnétique de la bobine. En utilisant les données pour le fer doux,
I’épaisseur de peau 8 a une fréquence de 6,5 kHz est environ de 0,5mm. Ce qui permet de
conclure que les mesures analysées par notre montage ne seront pas des phénoménes de

surface.
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d = profondeur de peau (m)

= (i, ¥ po) perméabilité (p, fer doux = 1500 Tm/A et po= 4z x 10)
o=f(Hz)*2n

o = résistivité = 1/p (fer =63 x 10 Q/m)

Equation 2-3 permettant de calculer la profondeur de peau [32]

Une fois bien calibrée, la forme de 1’onde reste stable pour toute la gamme des fréquences
rencontrées lors des essais. De cette fagon, nous savons que les conditions d’oscillation du
circuit sont trés permissives. La forme de ’onde de sortie de notre systéme est montrée sur

’oscilloscope a la Figure 16 : il s’agit d’une onde sinusoidale d’une fréquence de 6 kHz.

Figure 16 Forme de ’onde de sortie de ’oscillateur (6400 Hz).
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243 Systéme de traction

Les essais de fatigue oligocyclique ont été réalisés a I’aide d’un banc d’essais Instron modéle
8502 et d’un systéme d’alignement a métal de Wood. Tous les essais ont été réalisés en
déformation contrélée grice a un extensometre dynamique Instron 2620-827 de 20 % de
déformation et de 12,5 mm de longueur installé sur la section constante de 1’échantillon. Le

montage complet accompagné du systéme d’acquisition est montré a la Figure 17.

L 3 7 IR
Banc d’essai Fréquencemétre 3
mécanique . (non obligatoire)
L AT i Oscillateur

|
|

Echantillon \

Oscilloscope ‘ : . :
o Source de courant

DC

. ' Systéme d’enregistrement
Application _ TEAC
LabView

Figure 17 Montage expérimental complet.

24.4 Echantillons utilisés

La conception des échantillons a été faite en deux versions. Le design de la premiére version
est basé sur la norme ASTM E 606 92. Les deux contraintes dans la conception de
1’échantillon étaient de ne pas dépasser la force critique du systéme d’alignement, qui est de
125 kN, et d’obtenir une section constante la plus longue possible afin de pouvoir installer la

bobine ainsi que I’extensomeétre sans toutefois engendrer le flambage de 1’échantillon. De
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plus, il est trés important de laisser un espace suffisant entre le dessous de la bobine et le
début du rayon de I’échantillon pour que ceux-ci ne se chevauchent pas lors de la mise en
compression de I’échantillon. Toute piéce conductrice mobile a proximité de la bobine fera
varier la fréquence et créera un artéfact dans la courbe des résultats. Beaucoup de précautions
ont été prises tout au long des essais afin de s’assurer que la variation de la fréquence de
résonance ne soit causée que par la variation de la perméabilité de 1’échantillon. Cependant,
étant donné que la bobine est beaucoup plus sensible a I’intérieur, les pi¢ces mobiles

ferromagnétiques placées aux alentours n’ont pas crée de problémes majeurs.

Pour les calculs de flambage, la limite ultime du 415 utilisée pour les calculs a ét¢ déterminée
a ’aide d’un essai de traction fait sur le 415 a ’'IREQ (lot#1). La limite ultime était de 886
MPa. Bien que la norme ASTM ait été suivie a la lettre, les dimensions de 1 (longueur de la
section constante) et de r (rayon de courbure de I’échantillon), déterminées en utilisant la
limite maximale prescrite par la norme, la version #1 a rapidement flambé pour une

amplitude de déformation aussi basse que 1 %.

Une deuxiéme version d’échantillon a donc été congue et le circuit RLC a du étre reconstruit
pour s’assurer de la stabilit¢ du systéme résonant. Finalement, la section constante de
I’échantillon, les dimensions de la bobine, le nombre de tours, la grosseur du fil, ont été

modifié. La version 2 plus compacte et trapue est illustrée en Annexe IL

245 Systéme d’acquisition TEAC et logiciel de traitement

La fréquence de résonance du circuit RLC, ainsi que les valeurs de sortie de I’appareil de
traction (force, déformation, position) ont €ét€ numérisés a 1’aide d’un systeéme
d’enregistrement TEAC. Afin d’obtenir la meilleure précision lors du calcul de la fréquence
de résonance, la fréquence d’échantillonnage du TEAC était de 200 kHz (soit 30 fois la
fréquence de résonance du syst¢me). Afin de traiter les nombreuses données, un logiciel en

LabView et un programme de calcul de la FFT basé sur le théoréme du centre de masse ont
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été développés a I'IREQ. Les paramétres utilisés ainsi que certaines recommandations

importantes au sujet du logiciel sont présentés en Annexe III.

La précision globale du systéme est d’environ + 0,25 Hz. Dans les faits, si on enregistre la
fréquence émise par le systtme en présence d’un échantillon quelconque et que cette
fréquence calculée par le logiciel est de 1’ordre de 6300 Hz, elle oscillera alors entre 6300,25
Hz et 6299,75 Hz. Cette variation peut provenir autant de la source CC que du calcul de la
FFT. 11 est important de mentionner que le systéme est trés sensible et que le fait de bouger
un fil de raccordement ou simplement changer la longueur d’un fil reliant 1’oscillateur au
systéme d’enregistrement entre deux essais peut faire varier la fréquence de résonance. Il est
donc trés important de bien fixer le montage de fagon permanente durant tout le temps des

essais.

Le facteur de qualit¢ Q de ce systtme est tel quun méme échantillon positionné
manuellement dix fois & I’intérieur de la bobine donne une méme fréquence de résonance

avec un écart type de I’ordre de =1 Hz, ce qui est particuliérement bon.

En résumé, nous nous sommes assuré que le systéme d’acquisition et de calcul est plutot
précis et reproductible. De plus, les conditions d’oscillation et de fonctionnement du systéme

sont plutdt larges.

25 Traitements thermiques

2.5.1 Sélection de la température et du temps de revenu

L’enrichissement de D’austénite en éléments gammagénes lors du chauffage est un
phénomeéne diffusionel. Par conséquent, la température et le temps sont les deux paramétres a
prendre en compte pour caractériser un traitement thermique. Comme illustré a la Figure 5,
certains auteurs [7, 33] ont établi un graphique reliant la quantité d’austénite résiduelle en

fonction de la température de revenu pour un temps de maintien de 0,5 h. Cette courbe est
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bien utile pour des traitements thermiques de méme durée (0,5h dans ce cas-ci), mais

P’interprétation devient plus compliquée lorsque le temps de traitement est modifié.

Afin de contrer ce genre de probléme, Haynes et al. [34] ont décidé de relier le pourcentage
d’austénite résiduelle & un facteur dépendant de la température et du temps; le facteur de
Larsen Miller [9, 34]. Ce facteur de Larsen Miller est montré 4 ’Equation 2-4. La

température T est en kelvin et le temps t est en heure.

|P =T x[20+1log¢]x0,001]

Equation 2-4 Facteur P de Larsen Miller

Cette équation indique que deux traitements thermiques ayant des températures et des temps
de maintien différents seront équivalents si tous les deux possédaient le méme facteur P. La

courbe tirée des travaux de Haynes et al. est montrée & la Figure 18.

% Austénite Résiduelle

15 16 17 18 19 20
Valeur de P=T(K)[20+log t(hr)]*0,001

Figure 18 Pourcentage d’austénite résiduelle en fonction du paramétre de Larsen Miller

[34].
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Ce parametre sera discuté au chapitre 3 en comparant les courbes de traitement thermique
obtenues dans cette étude avec celles de la littérature. Nous verrons ainsi que cet outil est a
utiliser avec précaution et que ce facteur P ne permet pas de prédire précisément I’effet du
temps de traitement thermique sur le pourcentage d’austénite résiduelle final surtout, lorsque

celui-ci est au-dela de 8h.

2.5.2 Procédure pour les traitements thermiques

Tous les traitements thermiques ont été réalisés a 1’aide d’un four tubulaire de marque
Lindberg de 10 cm de diamétre. Avant chaque traitement, un échantillon test muni d’un
thermocouple est placé a I'intérieur du four afin de le stabiliser & la température voulue. Par
la suite, les blocs d’environ 2,5 cm X 2,5 cm X 15 cm destinés a 1’usinage des échantillons
sont placés au centre du four tubulaire. Pour chacun des traitements, tous les échantillons
étaient munis d’un thermocouple. Le chronome¢tre était démarré lorsque la température
indiquée par le thermocouple était rendue a la température de traitement voulue. Un
traitement de 618 °C (1 h) prenait donc environ 1,5 h avec le temps de la montée. Apres, les
échantillons étaient sortis du four, posés sur des briques réfractaires et refroidis a I’air

ambiant.

Les traitements thermiques de la série de tests #3 ont été réalisés sur des blocs doubles afin
de s’assurer que la température de traitement des échantillons servant pour les essais de % et

de 55 cycles soit identique. Les blocs ont ensuite été coupés en deux et envoyés a 1’usinage.

2.6 Polissage des échantillons

Les deux méthodes généralement utilisées pour le polissage sont le polissage mécanique avec
des abrasifs de polissage et le polissage électrolytique ou 1’échantillon joue le role d’une
anode dans une solution acide. Le polissage électrolytique offre un avantage par rapport au
polissage mécanique du fait qu’il ne produit pas de raies sur 1’échantillon suite au
décrochement des inclusions  la surface, et qu’il n’induit pas de contraintes résiduelles a la

surface. Bien que les 3 lots de 415 n’étaient pas trop problématiques au niveau des inclusions
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et que de plus, la vie en fatigue oligocyclique est moins sensible aux défauts de surface
comparativement a celle de la fatigue vibratoire, nous avons tout de méme tenté de

déterminer une procédure de polissage électrolytique.

2.6.1 Polissage électrolytique

La courbe de polissage a €té établie (courant I en fonction du voltage V) et est illustrée a la

Figure 19.

Courrant A
H

0 5 10 15 20 25
Tension appliqué V

Figure 19 Courbe de polissage du 415 dans une solution A3 de Struers modifiée.

Cette courbe montre que la zone de polissage est présente pour un courant variant entre 4 et 6
ampeéres. Beaucoup d’essais ont été réalisés par la suite afin d’optimiser la qualité du
polissage en modifiant la solution, le temps de polissage ainsi que le courant appliqué. Bien
que la recette finale présentée au Tableau 8 donne un résultat plus qu’acceptable pour notre
application, il existait toutefois une 1égére piqliration a la surface de 1’échantillon. Ces
piqlires laissent sous-entendre que le film protecteur présent lors du polissage n’était pas

assez efficace. Peut-étre une légére augmentation du glycol aurait pu régler le probléme.
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Tableau 8

Parametres de polissage du 415

Courant appliqué

Temps de maintien

Recette de 1a solution A3

de Struers modifiée.

Tension

Température

Etant donné que le temps alloué pour I’optimisation de la méthode de polissage

électrolytique a été largement dépassé, il a été décidé d’utiliser le polissage mécanique.

2.6.2 Polissage mécanique

La méthode de polissage mécanique est plutot simple. L’échantillon tourne dans un mini tour
(Figure 20) et I’application des papiers de meulage et de la pate de polissage est faite
manuellement. Chaque échantillon doit passer au travers les six étapes de polissage dont les
trois premiéres utilisent du papier au carbure de silicium et les trois dernieres, une pate de
polissage au diamant. Les six étapes dans I’ordre sont : 320, 500, 1200, 6um, 3.5um et 1ym.
Chaque étape dure environ 3 min. et les papiers et applicateurs de pate sont changés 2 fois.
Entre les étapes, I’échantillon est minutieusement lavé pendant la rotation de I’échantillon
avec de 1’éthanol et un linge doux. Une inspection au microscope est ensuite faite afin de

déceler tout défaut de polissage.
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Figure 20 Montage de polissage mécanique.

2.7 Installation de I’échantillon et de 1a bobine

La procédure d’installation de I’échantillon sur le systeme d’alignement avec le systéme
d’acquisition est identique a la procédure normale, sauf que 1’échantillon doit étre inséré dans
la bobine avant d’étre vissé dans les mors supérieurs. Il faut donc dans 1’ordre : sécuriser les
filets inférieurs de ’échantillon dans le systéme d’alignement, faire fondre le métal liquide,
introduire la bobine, sécuriser les filets supérieurs de 1’échantillon et finalement, solidifier le
métal liquide. La partie la plus importante et critique afin d’obtenir des résultats stables est
dans le positionnement de I’extensométre et de la bobine. Comme nous pouvons le voir sur la
Figure 21, I’extensométre est positionné a ’envers, et a été modifié en ce sens que les vis
tenant les couteaux ont été meulées pour augmenter 1’espace avec la bobine. L’extensométre
est fixé a la limite supérieure du rayon et la bobine est positionnée de fagcon a ce qu’il y ait un
espace de 1,5 mm avec I’extensométre. Bien que la figure ne permet pas de voir, il existe une
encavure dans la bobine vis-a-vis I’extensométre afin d’éviter tout contact entre ces deux

appareils.
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Figure 21 Positionnement de I’extensometre et de la bobine sur I’échantillon.

Pendant les premiers essais, un des problémes observés était que I’extensométre glissait
légérement sur 1’échantillon pendant I’essai. La Figure 22 illustre la conséquence de ce
probléme sur la stabilité de la courbe. La premiére tentative a été d’ajouter des élastiques et
de continuer & appliquer de la colle cyanoacrylate sur les couteaux. Cependant, la contrainte
élevée des couteaux sur D’échantillon menait & des bris prématurés des échantillons.
L’utilisation d’un nouveau tube de colle combin€ a un élastique #12 a complétement réglé le
probléme. Le probléme venait du fait que 1’activateur faisant durcir la colle cyanoacrylate est
volatil et était rendu en trop faible proportion. A partir de ce moment, un activateur en
vaporisateur a été utilis€ pour chaque installation. Suite a ceci, les problémes de bris aux
couteaux et d’instabilité ont disparu et le temps de séchage ne prend maintenant que quelques

secondes.
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§ Descente
~ ——Cycle 2
Cycle 19

Fréquence de résonance Hz

-1.1 -0,6 -0,1 0,4 0,9
Déformation %

Figure 22 Exemple d’un essai avec une déformation instable causée par le glissement de
DPextensométre (P-80).

2.8 Protocole d’essai

Le premier cycle est toujours réalis€¢ manuellement, tandis que les cycles suivants sont
effectués automatiquement en contrdle de déformation. La forme de I’onde de chargement
est sinusoidale et débute en tension. Une fois les cycles terminés, 1’appareil est arrété a 0 %
de déformation aprés la derniére mise en compression. Pour terminer 1’essai, la force doit étre
redescendue manuellement 4 0 kN. Etant donné I’ obstruction visuelle causée par les appareils
vis-a-vis la section constante de 1’échantillon, une instabilité mécanique (striction) est parfois
difficile & repérer. Tous les échantillons ayant eu une faible température de traitement de
revenu ont produit une striction avant le nombre de cycles visés de 55 cycles. Le moyen de la
détecter et d’arréter I’essai avant qu’une striction importante fausse la FDR du systéme, est

d’arréter 1’essai aussitot que le déplacement du piston entre deux cycles dépasse 0,01 mm.
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2.8.1 Inspection visuelle et mesures de I’échantillon aprés essai

Aprés chaque essai I’échantillon est inspecté afin d’évaluer si une instabilité mécanique telle
une fissure ou une striction aurait pu fausser la fréquence de résonance. Lorsqu’une striction
est présente, elle est reportée de la maniére suivante : la plus petite section (fond de la
striction) et la section constante non affectée sont notée ; par exemple, une section rapportée
de (11mm/11,25mm) mentionne qu’une striction est présente et qu’elle mesure 11mm de
diameétre a ’endroit de la striction pendant que le reste de la section mesure 11,25 mm. La
gestion des résultats lorsqu’il y a striction est trés importante étant donné que la majorité des
¢chantillons de la série #3 ont démontré une striction ou un début de striction avant d’arriver
au cycle 55. Si la striction est présente a I’intérieur de I’extensométre, 1’essai n’est pas
valable. Si par contre la striction est située a I’extérieur de 1’extensométre, donc fort
probablement & 1’intérieur de la bobine, le prélévement pour 1’analyse de diffraction X sera
fait a D’intérieur de 1’extensometre et les données récoltées par la bobine seront utilisées
jusqu’au moment du début de la striction Le moment de début de striction peut étre trouvé
expérimentalement au couplage de certaines données expérimentales (cette technique sera

expliquée plus loin a la section 3.5.1).

2.8.1.1 Mesure de la résistivité de surface

Tel que discuté plus haut, le principal défi au sujet de la calibration du systéme RLC était de
pouvoir dissocier I’effet de ’adoucissement ou 1’écrouissage cyclique du matériau sur la
FDR et celui produit par la transformation de 1’austénite résiduelle. Jusqu’a présent, les
études de ce genre n’avaient pas vraiment dissocié I’effet de ces deux phénomeénes, or la
valeur de la résistivité de surface donne une indication de 1’état du matériau et en particulier

de son état d’écrouissage/adoucissement.

Dix mesures de résistivité sur la section constante avant et aprés chaque essai ont été
réalisées avec appareil de mesure DRM40 de NDB technologie. A I’aide d’un outil

d’alignement, la répétabilité des mesures sur un méme échantillon était bonne. Cependant,
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étant donné que les résultats des mesures variaient beaucoup avec 1’état de surface et

d’usinage, il était impossible de comparer les échantillons entre eux.

2.8.1.2 Mesure du champ magnétique initial et final de I’échantillon

Afin de vérifier I’effet du magnétisme des €chantillons sur la fréquence de résonance, deux
échantillons (P-69 et P-75) ont été magnétisés a 1’aide d’une bobine d’environ 50 tours de fil
10 alimentée par une batterie. D’apreés les résultats montrés a la section 3.7.2, le
comportement de la FDR d’un échantillon initialement magnétisé a environ 130 Gauss ne
semble pas étre différent de celui d’un échantillon non magnétisé. Cependant, une légére
tendance dans les résultats a posé un doute quant a I’effet de la magnétisation. Ainsi, par

précaution, tous les échantillons ont été démagnétisés en dessous de 3 Gauss avant d’étre

testés.
29 Préparation et analyse de ’austénite résiduelle
29.1 Prélévement sur les échantillons de fatigue

Le prélévement d’une tranche de section constante de 1’échantillon a été effectué a I’endroit
ou était située la bobine d’acquisition a une distance de 3 mm avant le début du rayon. Si une
striction est présente, la coupe est faite a I’extérieur de celle-ci. Le prélévement a été réalisé
avec une scie au diamant Struers Accutom-50 afin d’éviter au maximum la déformation et le

chauffage.

2.9.2 Décapage chimique

Le décapage chimique est utilisé afin d’enlever la zone de déformation et d’altérations
potentielles crée par la scie au diamant. Avant d’étre immergés dans la solution, tous les
échantillons sont meulés au papier de carbure de silicium grade 1200. Par la suite, les
échantillons sont immergés 15 minutes dans une solution de 30 % HCI, 30 % HNO; et 40 %

H;O (Figure 23). D’apres les mesures faites, cette procédure permet d’enlever plus de 250
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microns. De légéres agitations sont effectuées a environ toutes les 2 minutes. Ensuite, les
échantillons sont sortis du bassin, rincés a I’eau et lavés avec un chiffon doux et de 1’éthanol
pour enlever toute saleté. Une fois lavés, les échantillons ont une apparence attaquée gris

brillant.

Figure 23 Décapage chimique des échantillons.

293 Analyse de I’austénite par diffraction X

L’analyse de 1’austénite résiduelle est effectuée par diffraction X suivant les normes SAE
[35] et ASTM [36]. Le principe général de cette technique est d’envoyer un rayonnement X
incident (longueur d’onde A fixe) sur la phase a caractériser et de mesurer I’angle entre le
faisceau incident et réfracté. Cet angle peut étre calculé selon la loi de Bragg et est fonction
de la longueur d’onde du rayon incident et de la longueur du paramétre de maille du réseau

cristallin.

2.10 Contrainte, contrainte vraie, force et section pendant I’essai

Pendant I’analyse des résultats, la contrainte utilisée est toujours la contrainte vraie (tenant

compte de la variation de la section de I’échantillon). [.’équation utilisée pour le calcul de la
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contrainte vraie est 6 = R (1+e) ou R est la contrainte de 1’ingénieur et e est la déformation
mesurée par I’extensométre (la contrainte de I’ingénieur ne tient pas compte de la variation
de la section durant 1’essai). Le diamétre initial utilisé pour tous les calculs de R est de
11,25 mm.

Pour certains résultats, c’est la force qui sera représentées dans les graphiques. C’est en fait
intéressant de garder cette valeur, car elle permet d’utiliser directement les valeurs de sortie
du banc d’essai hydraulique sans avoir a reconvertir les données. Pratiquement, la force qui
nous intéressera sera celle qu’il est nécessaire d’exercer pour déformer jusqu’a 2 %. Cette
force en question est donc toujours prise a 2 % de déformation et par conséquent le diamétre
de I’échantillon sera de 11,14 mm. Une conversion de la force en kN en contrainte peut donc
étre faite par un facteur correctif de 10,26 MPa/kN. Une force de 100kN a 2% de

déformation correspond donc a une contrainte vraie de 1026 MPa.



CHAPITRE 3

RESULTATS DES ESSAIS ET ANALYSE

31 Effet des traitements thermiques sur la quantité d’austénite résiduelle

Au cours de cette section, les courbes d’austénite résiduelle en fonction du temps et de la

température de revenu seront présentées pour les lots #1 et #2.

3.1.1 Lot #1

3.1.1.1 Pourcentage d’austénite résiduelle en fonction du traitement thermique

En observant la Figure 24, nous pouvons nous rendre compte que le temps de maintien du
traitement thermique semble avoir moins d’effet que la température. Les traitements
thermiques maintenus pendant 8 h ont donné un pourcentage d’austénite résiduelle plus élevé
que les traitements maintenus pendant 2h pour les mémes températures de traitement. Sur ce
graphique, il manque toutefois quelques essais supplémentaires afin de tirer une conclusion a

ce sujet.

3.1.2 Lot #2

3.1.2.1 Pourcentage d’austénite résiduelle en fonction du traitement thermique

La Figure 25 montre le pourcentage d’austénite résiduelle obtenu en fonction de la
température et du temps de maintien du traitement thermique sur le lot #2. Sur ce graphique,
deux observations majeures peuvent étre faites. Premiérement, comme pour le lot #1, les
traitements thermiques de 8 heures ont donné un pourcentage d’austénite résiduelle
maximum plus élevé que pour les traitements plus court (1h). Deuxi¢émement, la température
qui correspond au maximum d’austénite résiduelle est plus élevée pour les traitements de 1h

(~630°C) que pour les traitements de 8h (~620°C).
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Figure 24 Pourcentage d’austénite résiduelle du lot #1 en fonction de la température de
revenu et du temps de maintien.

En résumé, ces deux observations suggérent que la vitesse de diffusion des éléments
gammagénes est trop lente & 620°C pour permettre un enrichissement homogéne et complet
de la phase austénitique en 1h. La deuxi¢me observation peut étre expliquée de cette fagon:
en augmentant la température de traitement, la vitesse de diffusion augmente et permet
d’obtenir plus d’austénite résiduelle pour un temps de maintien moins long. Cependant, la
plus grande fraction d’austénite en présence lors du traitement thermique a comme
conséquence de permettre un enrichissement relatif moindre en éléments gammagénes
comparativement au traitement de 8h. Par conséquent, le maximum d’austénite résiduelle
suite a un traitement d’une heure sera toujours plus faible et sera toujours a une température
plus élevée que celle obtenue avec un traitement de 8h. Le maximum d’austénite résiduelle
avec un simple traitement pourra donc étre obtenu avec la température de traitement la plus
faible possible combiné avec un temps de maintien assez long pour permettre une diffusion

compléte.



55

30 E—
+1h
= 8h
25 16h |

x Double traitement (2h@670+1h)
x Double traitement (2h@670+8h)

20 * 9h

15

10

% Austénite résiduelle

0 e i i e

520 530 540 550 560 570 580 590 600 610 620 630 640 650 660 670 680 690 700 710 720 730 740
Température (°C)

Figure 25 Pourcentage d’austénite résiduelle du lot #2 en fonction de la température et du
temps de maintien.

La Figure 26 compare les courbes d’austénite résiduelle en fonction de la température et du
temps de revenu pour trois différents lots de 415. Le A de chacun des 3 lots a été calculé en
utilisant ’Equation 1-5. Le A¢; du lot #2 et de 1’acier provenant des travaux de Kimura et al.
[37] est environ 645°C et celui du lot #1 est environ 635°C. Cette estimation est bien entendu
beaucoup trop haute compte tenu qu’il est possible d’obtenir de 1’austénite résiduelle apres
un traitement & 550°C sur ces aciers. Peu importe, en utilisant ces valeurs a titre comparatif,
ceci indique que les compositions chimiques des trois lots sont trés similaires. Pour un méme
traitement thermique, la température correspondant au maximum d’austénite résiduelle
devrait étre identique pour le lot #2 et pour I’acier provenant de 1’étude de Kimura et al.,

tandis qu’elle devrait étre environ 10°C plus basse pour celle du lot #1.

En regardant la Figure 26, nous pouvons voir que la courbe de 1’étude de Kimura et al. est

décalée environ 15°C plus haut que celle du lot #2. Ces résultats semblent concorder aux
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observations faites plus haut (le temps de traitement plus faible de Kimura (0,5h) fait décaler
la courbe vers la droite par rapport a celle du lot #2 (1h)). Cependant, la courbe du lot #1
devrait étre théoriquement décalée vers la gauche (A plus faible) alors que celle-ci semble
chevaucher la courbe du lot #2. En plus d’avoir un A.; plus faible, le temps de traitement
plus long (2h) aurait du décaler d’avantage la courbe du lot #1 vers la gauche. D’aprés ces
observations, le calcul du A.; a I’aide de la composition chimique ne semble donc pas €tre un
outil approprié pour prédire la position de la température donnant le maximum d’austénite

résiduelle.

#®Kimura et al. (0,5h) Act

(] Calculé : 645C hyp: N2=
@ 0,023%

-]

b ® Lot #1 (2h) Ac1 calculé:
§ 635C

W Lot #2 (1h) Ac1 calculé :
646 C

% Austénite

Lot #2 (8h) Ac1 calculé :
646 C

500 550 600 650 700 750
Température de revenu (Celcius)

Figure 26 Comparaison des courbes d’austénite résiduelle de différents lots de 415 en
Jonction de la température de revenu.

En tracant ces courbes en fonction du facteur de Larsen Miller (Figure 27), les courbes du lot
#2 et de I’étude de Kimura et al. devraient se superposer (ils ont le méme A;) tandis que la
courbe du lot #1 devrait étre 1égérement décalée vers la gauche (A; plus faible). Comme
résultat, la courbe du lot #2 (1h) et la courbe de 1’étude de Kimura et al. (0,5h) se sont
superposées. Jusqu’a présent, tout concorde, mais la position de la courbe de 8h de traitement

du lot #2 complétement décalée vers la droite (par rapport a la courbe rose de 2h) vient
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apporter un doute quant a la validité de la relation de Larsen pour la caractérisation du
traitement thermique. De plus, la courbe du lot #1 est légerement décalée vers la droite tandis
que celle-ci devrait étre décalée vers la gauche. Bien entendu, étant donné qu’il manque
quelques points a ces deux courbes afin de bien cibler le point maximum de la courbe, il est
difficile de porter un verdict clair. Cependant, d’apres ces observations, I’équation de Larsen
Miller semble porter trop d’importance au temps de traitement, ce qui a comme conséquence

de faire translater les courbes ayant eu des traitements plus longs vers la droite.

@ Kimura et al. (0,5h) Ac1
Calculé : 645C hyp: N2=
0,023%

® Lot #1 (2h) Ac1 calculé:
635C

énite Résiduel

W Lot #2 (1h) Act calculé :
646 C

%

Lot #2 (8h) Ac1 calculé :
646 C

15 16 17 18 19 20 21
Valeur de P=T(K)[20+log t(hr)]*0,001

Figure 27 Comparaison des courbes d’austénite résiduelle de différents lots de 415 en
Jfonction du facteur de Larsen Miller.

3.2 Les essais mécaniques
3.2.1 Définition des termes

Il est important de définir un vocabulaire avant de procéder a I’analyse des résultats. La

Figure 28 montre I’évolution de la fréquence de résonance en fonction de la déformation au
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cours d’un premier cycle. Le vocabulaire associé aux zones encerclées de cette figure est

défini au Tableau 9.

——Cycle 1
—Cycle 2
Descente manuelle

Fréquence de résonance Hz

-2,5 -2 -1,5 -1 -0,5 0 0,5 1 2 2,5
Déformation %

Figure 28 Définition du vocabulaire utilisé.

Tableau 9

Définition du vocabulaire utilisé

1 | Début de I’essai 8 | FDR compression

2 | Fréquence de résonance « FDR » tension | 9 | A FDR compression reldche
3 | AFDR tension relache 10 | FDR compression min

4 | FDR tension min 11 | Pente FDR ¢lastique tension
5 | Pente FDR élastique compression 12 | AFDR tension

6 | A FDR compression 13 | Pente FDR plastique tension
7

Pente FDR plastique compression 14 | Fin de I’essai a 0 kN
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3.2.2 Sélection des essais

Pendant I’essai, plusieurs paramétres affectent la fréquence de résonance du systeme RLC.
En effet, le pourcentage d’austénite résiduelle, I’écrouissage/adoucissement du matériau, la
géométrie ainsi que la magnétostriction, sont tous des ¢léments contribuant & faire varier la
perméabilité de 1’échantillon et par conséquent & faire varier la FDR du systéme. Comme
mentionné au chapitre 1, nous savons en théorie dans quelle direction la fréquence sera
modifiée; cependant, nous n’avons aucune idée de ’ordre de grandeur. Au cours de cette
partie, nous allons tenter de quantifier ’effet de chacun de ces parametres sur la fréquence de
résonance. Nous verrons que I’effet de la variation de la quantité de 1’austénite sur la FDR est
prépondérant par rapport a ’adoucissement, & la géométrie et & la magnétostriction. La

calibration du montage sera faite a partir des résultats obtenus avec les 3 séries d’essais.

Le choix des essais a été établi grace a deux tests préliminaires pour chacune des amplitudes
de déformations; 1% et 2%. Ces deux essais ont été réalisés avec du 415 provenant du lot #2
(traitement thermique tel que regu). Etant donné les similitudes au niveau de la composition,
du pourcentage d’austénite résiduelle initiale et de la limite élastique, le comportement de ces
deux lots devrait étre trés similaire et comparable avec le matériau du lot #3. Comme résultat,
80 cycles ont été complétés avant striction pour une amplitude de déformation de 2 % contre
320 cycles pour une amplitude de 1 %. Durant ces cycles, I’austénite résiduelle est passée de
10,8 % a 1,8 % contre 10,8 % a 3,2 % pour une amplitude de 1 %. Les résultats de ces deux

essais sont illustrés en Annexe IV.

Le comportement de la FDR durant les essais préliminaire a ensuite été étudié afin de
déterminer le nombre de cycles maximum a effectuer pour chaque amplitude de déformation.
Bien qu’a ce moment nous n’avions aucune expérience sur I’interprétation de ces graphiques,
il est intéressant de voir qu’aprés un certain nombre de cycles, la FDR de tension min ne
diminue plus. Ceci veut dire qu’a ce moment, aucune austénite supplémentaire ne transforme

et que I’échantillon est complétement adouci. Cette valeur de tension min est atteinte apres
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120 cycles a une amplitude de 1 % et d’environ 55 cycles pour ’amplitude de 2 %. Suite a

cette observation, le premier test de la série #1 fut 55 cycles et de 120 cycles pour la série #2.

3.3 Série de tests #1 (Amplitude de déformation 2 %)

Tel que discuté, le premier essai effectué¢ dans cette série fut de 55 cycles (P-73). Les

résultats sont montrés a la Figure 29.

—+—Cycle 1
——Cycle2a 55
Descente
—Cycle 2
—Cycle 3
—Cycle7

Fréquence de résonance Hz

-2,5 -2 -1,5 -1 -0,5 0 0,5 1 15 2 2,5
Déformation %

Figure 29 Fréquence de résonance de ’échantillon P-73 en fonction de la déformation.
Lot #3, série de tests #1, traitement thermique tel que regu, 11,2 % d’austénite
initial et 1,7 % final.

Comme résultat, au cours des 55 cycles, 1’austénite résiduclle a diminué de 11,2% a 2 %
(mesures par diffraction des rayons X). Etant donné I’erreur sur la mesure de 1’austénite
résiduelle (4/-0,5%), il est vrai de dire que, statistiquement, le pourcentage d’austénite
résiduelle ne change pas significativement aprés 55 cycles (de 2 % au 55ieme cycle, elle fut

mesurée a 1,8 % aprés 80 cycles).
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En examinant la Figure 29, nous pouvons voir qu’apres le cycle 19, la variation de la FDR
tension min semble moins importante et que la FDR tension min du cycle 7 semble
intermédiaire entre celle du cycle 1 et du cycle 19. Suite a ces observations, le nombre de
cycles sélectionnés pour la série de tests #1 fut: 1/2, 1, 7, 19 et 55 cycles. Apres chaque
essai, |’austénite résiduelle a été mesurée par rayon X dans la section constante. Les résultats
de la série de tests #1 sont montrés a la Figure 30. Le point rouge correspond au résultat du

test préliminaire jusqu’a rupture fait sur un échantillon du lot #2 avec un traitement tel que

regu.

duelle

rési

% Austénite

0 10 20 30 40 50 60 70 80 90
Nb de cycles

Figure 30 Résultats de la série de tests #1. Pourcentage d'austénite résiduelle mesuré par
diffraction X en fonction du nombre de cycles a 2 % de déformation. Lot #3,
traitement thermique tel que recu, 11,2 % d’austénite initial.

34 Série de tests #2 (Amplitude de déformation de 1 %)

Pour la série de tests a une amplitude de déformation de 1 %, la méme stratégie a été adoptée.
Avec le comportement de la fréquence de résonance du test préliminaire de 120 cycles, il a

été décidé d’effectuer deux autres essais a 19 et 55 cycles. Tout comme pour la série de tests
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#1 entre 55 et 80 cycles, aucune austénite ne semble transformer entre 120 et 320 cycles. Le
pourcentage d’austénite mesuré aprés 120 cycles est de 3,1 %. La courbe du pourcentage
d’austénite résiduelle en fonction du nombre de cycles a 1 % de déformation est montrée a la
Figure 31. Le point rouge correspond au résultat du test préliminaire jusqu’a rupture fait sur

un échantillon du lot #2 avec un traitement tel que recu.

% austénite résiduelle

0 T T
0 50 100 150 200 250 300 350 400

Nombre de cycles

Figure 31 Résultats de la série de tests #2. Pourcentage d'austénite résiduelle mesuré par
diffraction X en fonction du nombre de cycles a 1 % de déformation. Lot #3,
traitement thermique tel que recu, 11,23 % d’austénite initial.

En comparant les résultats des deux séries de tests, il est intéressant de voir ici qu’il existe un
pourcentage d’austénite final différent pour chacune des amplitudes de déformation. La
transformation de cette austénite seuil est conditionnelle a I’amplitude de déformation et non
au nombre de cycles. Cette valeur seuil est de 2 % pour une amplitude de 2 % et de 3 % pour

une amplitude de 1 %.

A priori, nous pouvons nous imaginer qu’il existe plusieurs types d’austénite résiduelle a

Iintérieur du matériau plus ou moins stabilisés par leur concentration en éléments
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gammaggenes, par leur taille, par leur morphologie et par leur interaction avec la phase de
martensite. Il sera recommandé a la fin de cette étude de refaire des essais a des amplitudes
de déformation moindres pour ensuite caractériser au MET la morphologie ainsi que la

concentration des différents types d’austénite seuil non transformés.

3.5 Série de tests #3 (Modification de la stabilité de ’austénite résiduelle par 5
différents traitements thermiques)

Maintenant que nous connaissons pour un méme traitement thermique 1’effet de 1’amplitude
de déformation et du nombre de cycles sur le comportement de Pausténite, le but de cette
derni¢re série de tests est d’analyser I’effet du traitement thermique sur la cinétique de
transformation de 1’austénite résiduelle. Pour ce faire, cinq différents traitements thermiques
tous situés sur la partie gauche de la cloche de la Figure 25 (donc sans martensite fraiche)
seront soumis a 55 cycles 4 une amplitude de déformation de 2 %. La sélection des
traitements thermiques sera faite afin d’obtenir des échantillons avec des pourcentages
d’austénite résiduelle entre 2,5 % et 25 %. Ces échantillons, au méme titre que les

échantillons des 2 séries de tests précédentes, serviront a calibrer le syst¢éme d’acquisition.

Pour chacun des traitements thermiques de la série #3, deux essais seront réalisés : Y2 et 55
cycles, afin de pouvoir calibrer la fréquence de résonance en fonction de la géométrie de
I’échantillon, de la magnétostriction et de 1’écrouissage/adoucissement. Ainsi, il a été décidé
que I’austénite résiduelle de tous les échantillons de la série de tests #3 serait mesurée aprés
la premiére mise en tension afin de calibrer la méthode. Les résultats des essais de la série #3

ainsi que de I’échantillon P-70 servant a la calibration sont présentés au Tableau 10.

Au cours de la prochaine section, la totalité des résultats des échantillons P-90 et P-91 sera
présentée et analysée pour leurs intéréts particuliers. Les résultats des 4 autres traitements

thermiques de la série de tests #3 sont présentés en Annexe V.
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Tableau 10

Traitement thermique des échantillons de la série de test #3

%y Nombre Nombre | % défor- %y
initial de cycles | decycles | mation final
total avant

Matériau Traitement Thermique striction
Lot #3 1050°C(1h)+528°C(9h) | 1,2 55 2% 1,1
Lot #2 1050°C(1h)+590°C(1h) | 3,0 1/2 2% 2,5
Lot #2 1050°C(1h)+590°C(1h) | 3,6 40 29 2% 1,4
Lot #2 1050°C(1h)+605°C(1h) | 5,0 55 48 2% 1,8
Lot #2 1050°C(1h)+605°C(1h) | 5,0 172 2% 4.4
Lot #2 1050°C(1h)+618°C(1h) | 10,0 47 34 2% 1,0
Lot #2 1050°C(1h)+618°C(th) | 10,0 1/2 2% 7,4

1050°C(1h)+674°C(2h)+ | 24,1 55 2% 1,7
Lot #2 618(1h)

1050°C(1h)+674°C(2h)+ | 24,9 172 2% 14,8
Lot #2 618(1h)

1050°C(1h)+672°C(2h)+ | 25,0 55 49 2% 1,6
Lot #2 618(8h)

1050°C(1h)+672°C(2h)+ | 24,9 1/2 2% 17,6
Lot #2 618(8h)
Lot #2 Traitement tel que recu | 10,7 80 2% 1,8
Lot #2 Traitement tel que regu | 10,7 38 2% N/a

Malheureusement, tel que mentionné plus haut, il s’est avéré que les propriétés mécaniques
en fatigue oligocyclique de la majorité des traitements thermiques de la série #3 étaient
moindres que celles obtenues avec les échantillons tels que regus. Par conséquent, une
striction est apparue dans la majorité des cas avant de franchir le cycle 55. Une analyse
supplémentaire sera donc faite pour tous les échantillons afin de définir avec précision le
moment de cette striction pour ensuite étre en mesure d’enlever les résultats erronés. Un
exemple d’analyse du moment de striction sera fait & la section 3.5.1.1. Les autres analyses

du moment de striction des €chantillons de la série de tests #3 sont présentées en Annexe V1.
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3.51 Présentation et analyse des données brutes; échantillons contenant 3,3 % yres
(P-90 et P-91)

Les graphiques de la fréquence de résonance en fonction du nombre de cycles des
échantillons P-90 (1/2 cycle) et P-91 (32 cycles) contenant 3,3 % y,s sont montrés a la Figure
32 et a la Figure 33 respectivement. La courbe d’hystérésis de 1’échantillon P-91 est montrée
a la Figure 34 et la synthése de cette courbe a la Figure 35 montre clairement un
adoucissement cyclique. Il est intéressant de préciser que 1’échantillon s’écrouit pendant les

deux premiers cycles et s’adoucit par la suite.

Fréquence de résonance Hz

-2,5 -2 -1,5 -1 -0,5 0 0,5 1 1,5 2 2,5
Déformation %

Figure 32 Fréquence de résonance d’un échantillon contenant initialement 3% d’y,s
(P-90) en fonction de la déformation. Le % d’y,.s apres reliche de la contrainte
est de 2,5%.
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Figure 33 Fréquence de résonance d’un échantillon contenant initialement 3,6% d’y,s
(P-91) en fonction de la déformation. Lot #2, série de test #3, simple traitement
thermique 590°C/1h, %yres final 1,7%.
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Figure 34 Adoucissement d’un échantillon contenant initialement 3,6% d’y,.; (P-91) en
Jonction de la déformation. Lot #2, série de test #3, simple traitement
thermique 590°C/1h, %7,.s final 1,7%.



67

LE79

0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26 28 30 32 34 36
Nombre de cycles

Figure 35 Adoucissement d’un échantillon contenant initialement 3,6% d’y.s (P-91)
permettant d’observer que I’écrouissage est maximal au cycle #2.

3.5.1.1 Détermination du moment de striction de I’échantillon P-91

La sous-section qui suit servira a expliquer la méthode qui a été utilisée afin de déterminer le
moment du début de striction des échantillons de la série de tests #3. Comme nous allons le
voir, le moment de striction est identifi¢ par un minimum sur la courbe de la FDR tension

min versus le nombre de cycle.

Dans un essai idéal, la FDR tension min diminuera tout au long de I’essai pour ensuite se
stabiliser lorsque le % d’austénite ainsi que 1’adoucissement seront stables. Cependant, il a
été observé que lorsqu’il y a une striction vis-a-vis la bobine, la FDR tension min augmente.
En effet, la réduction de la section causée par la striction fait diminuer la perméabilité du
noyau et par conséquent fait augmenter la fréquence de résonance. Afin de bien déterminer le
moment ou la FDR tension min commence a remonter, un graphique de la fréquence de
résonance en fonction de la force est tracé. La FDR tension min correspond a 1’endroit ou la
courbe rencontre ’abscisse a ’origine (force =0 kN). Cet endroit est montré par un cercle sur
la Figure 36. La Figure 37 montre les FDR tension min ainsi prélevées en fonction du

nombre de cycles
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Figure 36 Fréquence de résonance de I’échantillon P-91 en fonction de la force appliquée.
La zone encerclée montre I’endroit ou les valeurs de la FDR tension min sont

prélevées.
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Figure 37 FDR tension min de D’échantillon P-91 en fonction du nombre de cycles
permettant de déterminer le moment de striction (fléeche).
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D’aprés la Figure 37, I’instabilité mécanique vis-a-vis la bobine a commencé environ au
cycle 30. En effet, nous pouvons voir sur le graphique que la FDR tension min (f = 0 kN) du
cycle 30 est plus basse que la FDR tension min du cycle 29. Par la suite, 1a FDR du cycle 31
est au-dessus de celle du cycle 30, or, ’adoucissement du matériau n’est pas terminé (comme
il est montré sur la Figure 35). Par conséquent, il est préférable de considérer que seuls les
résultats jusqu’au cycle 29 sont valables. Le Tableau 11 montre les résultats tirés des
graphiques qui seront utilisés pour I’approximation du pourcentage d’austénite en fonction
du nombre de cycles.
Tableau 11
Résultats de P-91

# Cycle | FDR Tension | Force max en | % Austénite
Min (Hz) tension (kN) | (Rayon X)

| 6185 (3,6+3,0)/2=3,3%
6295 86
6304 90
6299 89
6275 83
6251 75
6242 72

1,4%

3.6 Evolution de la FDR des échantillons de la série de tests #3 2% de
déformation sur différents taux d’austénite résiduelle

Afin de condenser les résultats, les courbes des différents traitements thermiques de la série
de tests #3 seront présentées pour les cycles 1/2, 2, 7 et 30. Les courbes de la fréquence de
résonance des échantillons de la série de tests #3 pendant la premiére mise en tension sont

associées avec les mesures d’austénite résiduelle par rayon X (Figure 38). Sur cette figure,
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nous pouvons voir qu’initialement et aprés la premiére mise en tension, la FDR semble varier
proportionnellement au pourcentage d’austénite résiduelle contenue dans I’échantillon. De
plus, nous pouvons voir que la mise en traction affecte beaucoup la FDR de 1’échantillon
meéme si le pourcentage d’austénite résiduelle reste pratiquement constant. En effet, la FDR
initiale de 1’échantillon contenant initialement 3,6% d’austénite résiduelle est passé de
6185Hz a environ 6295 kHz aprés la premiére mise en traction tandis que le pourcentage
d’austénite est seulement passé de 3,6% a 2,53%. Cette brusque montée de la fréquence de
résonance est principalement causée par I’augmentation de la densité de dislocations lors de
la déformation plastique de la martensite. La diminution de la section provoque aussi une
augmentation de la FDR, mais nous verrons plus loin dans ce chapitre que son effet est

négligeable.

Nous pouvons observer que pour les essais correspondants aux mémes traitements
thermiques, les courbes sont quasi identiques. La FDR de notre montage est donc assez
sensible pour détecter la variation du pourcentage d’austénite résiduelle, sans toutefois étre
trop sensible pour que le positionnement de 1’échantillon ou autre paramétre vienne modifier
la FDR. Par conséquent, nous pourrons chercher a mieux comprendre les différences de

comportement d’un échantillon a I’autre.

La Figure 39 et la Figure 40 montrent la progression de la fréquence de résonance des
échantillons de la série de tests #3 pendant les cycles 2 et 7 respectivement. Contrairement a
la figure précédente, les différents pourcentages d’austénite correspondant aux FDR tension
min sont inconnus. Dans la section suivante, 3 modé¢les vont permettre d’approximer la

quantité d’austénite a cette étape des essais.
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Figure 38 Effet du pourcentage d’austénite résiduelle sur la fréquence de résonance au
cours du premier 1 er cycle de traction (1/2 cycle complet)- déformation de 2 %.
Echantillons de la série de tests #3, lot #2.
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Figure 39 Fréquence de résonance en fonction de la déformation des échantillons de la
série de tests #3 pendant le deuxiéme cycle. Les pourcentages d’austénite
résiduelle aux différentes FDR tension min sont inconnus.
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Figure 40 Fréquence de résonance en fonction de la déformation des échantillons de la
série de tests #3 pendant le cycle 7. Les pourcentages d’austénite résiduelle aux
différentes FDR tension min sont inconnus.

La Figure 41 montre qu’aprés un grand nombre de cycles minimum afin de permettre a la
martensite d’atteindre un état métallurgiquement stable, les FDR tension min des différents
échantillons sont trés similaires lorsque le pourcentage austénite résiduelle a atteint une
valeur seuil alors que les autres parties de la courbe varient de manicre significative. Cette
observation indique donc que la FDR tension min serait un bon moyen de quantifier
Iausténite résiduelle. Par conséquent celle-ci nous permettra donc d’approximer le
pourcentage d’austénite résiduelle présent dans 1’échantillon pourvu que [’état de la

martensite (densité de dislocations) soit pris en considération.
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Figure 41 Superposition des cycles des différents échantillons de la série de tests #3
lorsque le pourcentage d’austénite et I’état de la martensite sont stabilisés aprés
30 cycles.

3.7 Calibration du montage

Afin de pouvoir bien comprendre les phénoménes affectant la fréquence de résonance,
quelques tests supplémentaires ont été faits. En particulier ’effet de 1’écrouissage, du %
d’austénite résiduelle, de 1a magnétostriction et de la géométrie sur la fréquence de résonance

du montage ont été précisément étudiés.

3.71 Effet de ’écrouissage sur la fréquence de résonance

Bien qu’il soit connu et largement cité dans les références de magnétostriction [38], aucun
travail précédent n’a encore clairement expliqué ou établi une technique afin de dissocier
I’effet de la transformation de ’austénite résiduelle de I’effet de 1’écrouissage pendant un
essai de fatigue. Le probléme général est que I’augmentation de la densité de dislocations
dans la martensite fait diminuer sa perméabilité alors que son adoucissement et la

réorganisation dislocationnelle la fait augmenter (diminue la FDR). Olson et al. ont essayé de
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résoudre ce probléme pour un essai de traction [31]. Il en est ressorti que durant la
déformation homogene, le pourcentage d’austénite transformée peut directement étre relié a
la fréquence de résonance et que pendant la déformation hétérogéne associée & la formation
de bandes de Liiders, une correction doit étre ajoutée. Ils ont donc ajouté une correction f (g)

a la fréquence de résonance pour une déformation € < 0,1.

Afin de trouver ’effet de 1’écrouissage/adoucissement sur la FDR tension min, des essais ont
spécialement été réalisés sur des échantillons de 415 contenant un pourcentage minimum
d’austénite résiduelle (~0 %). Les premiers tests ont été effectués sur deux échantillons de
415 austénitisés a 1050 °C (1 h) et refroidis a I’air. Nous savons que le % d’austénite
résiduelle est & son minimum aprés ce type de traitement (~1,3 %) et que le reste est constitué
de martensite fraiche ; or, les deux essais ont été non concluants étant donné leur bris
prématuré a environ 3 cycles a une amplitude de 2 %. L’état de la martensite non revenue
aprés austénitisation est trop fragile pour subir une telle déformation. La contrainte maximale
pour une déformation de 2 % sur I’échantillon non revenu s’est élevée 4 1077 MPa en tension
au premier cycle contre 851,7 MPa pour le méme matériau avec le traitement thermique tel

que regu.

La deuxiéme approche a donc été d’effectuer une austénitisation suivie d’un traitement de
revenu 4 une température en dessous du A afin de ne pas créer d’austénite résiduelle lors du
refroidissement. Etant donné la faible vitesse de précipitation des carbures de la martensite a
cette basse température de revenu, un temps de maintien assez long a été utilisé. Le
traitement sélectionné a été€ de 528 °C pendant 9 h et a conduit a un pourcentage d’austénite
résiduelle final de 1,2 %. Les propriétés mécaniques de 1’échantillon ont été suffisantes pour
supporter les 55 cycles a 2 % de déformation (échantillon P-70). La FDR tension et la FDR
tension min en fonction de la déformation de cet essai, ainsi que la courbe d’hystérésis du
matériau, sont montrés a la Figure 42 et a la Figure 43 respectivement. Une multitude de
tentatives de corrélation ont été faites sur toutes les zones définies au Tableau 9, afin de

trouver une relation entre 1’adoucissement du matériau et la variation de la fréquence de
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résonance tension min. Il a été découvert qu’une relation plutdt linéaire existait entre la

contrainte maximale appliquée en tension et la FDR tension min.

En utilisant les données de la contrainte maximum en tension et de la FDR tension min, une
relation linéaire montrée a la Figure 44 a été obtenue. Cette relation indique que pour chaque
écrouissage ou adoucissement de 1 MPa par rapport a la force appliquée au premier cycle, la
FDR tension min augmente ou diminue de 0,3 Hz (3 Hz/kN). Peu importe qu’il s’agisse

d’écrouissage ou d’adoucissement, les points suivent toujours une pente de 0,3 Hz/MPa.

Le méme exercice a été fait pour relier la FDR tension avec la contrainte a la Figure 95
(Annexe VII). La relation pour la FDR tension en fonction de la contrainte est alors de 0,19
Hz/MPa (1,82 Hz/kN) entre le cycle 3 et le cycle 30 tandis que la relation était non linéaire
entre le cycle 1 et 3 (Annexe VII).

FDR
tension

Fréquence de résonance Hz

Cycle 19

—Cycle 55
Descente

-2,5 -2 -1,5 -1 -0.5 0 0,5 1 1,5 2 2,5
Déformation %

tension min

Figure 42 Fréquence de résonance d’un échantillon contenant initialement 1,2% d’y,.s (P-
70) en fonction de la déformation permettant de déterminer Deffet de
Pécrouissage/adoucissement de la martensite sur la FDR. Lot #3, série de test
#3, simple traitement thermique 528°C/9%h, %Y,.; final 1,1%.
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Figure 43 Adoucissement de ’échantillon P-70 permettant d’observer le comportement
d’un échantillon de 415 totalement martensitique (P-70).
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Figure 44 Graphique montrant la relation linéaire existant entre la FDR Tension min
(aprés reliche de la contrainte) en fonction de la contrainte vraie a 2% de
déformation sur un échantillon totalement martensitique (P-70). La variation
est de Pordre de 0,3 Hy/MPa.
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11 est & noter que pour I’échantillon P-70, seules les données avant le cycle 19 ont été utilisées
étant donné qu’une instabilité vis-a-vis la bobine a débuté au cycle 22 environ (Figure 45).
Apres les 55 cycles, les dimensions de cette striction était de 10,91 mm/11,21mm. Par
conséquent, d’autres essais sont fortement suggérés pour une étude future afin d’observer le
comportement de la FDR en fonction de I’adoucissement sur une plus longue période de
temps. De toute fagon, 1’idée principale a retenir est que 1’ordre de grandeur de la variation

est de 3 Hz/kN (0,3 Hz/MPa).
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Figure 45 FDR tension min en fonction du nombre de cycles de I’échantillon P-70
montrant la présence d’une instabilité mécanique au cycle 22.
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Les résultats de I’échantillon P-70 sont présentés au Tableau 12.

Tableau 12
Résultats de P-70

# Cycle FDR Force max en | % Austénite
Tension | tension (kN)
Min
(Hz)
6227 1,2%
6292 94
6303 97
6299 96
6280 91
6263 84
6259,5 | 83,5
6255 79

1,1%

3.7.2 Effet de la magnétisation de I’échantillon

La magnétisation, tout comme I’effet de la magnétostriction est un phénomene causé par
I’alignement des domaines magnétiques dans le matériau. Apres le procédé d’usinage, il a été
remarqué que certains échantillons étaient magnétisés. L’ordre de grandeur du champ
magnétique produit était entre 5 et 10 Gauss. Afin d’observer 1’effet potentiel de cette
magnétisation sur la FDR du systéme, 2 échantillons ont été¢ magnétisés de facon a ce que le
champ magnétique soit intense et paralléle & 1’échantillon. En d’autres mots, 1’alignement des
domaines magnétiques a été fait dans le méme sens que celui produit par la magnétostriction.
Les résultats des deux échantillons magnétisés (P-69 et P-75) sont montrés a la Figure 46 et a

la Figure 47 respectivement. Le champ magnétique des échantillons P-69 et P-75 était
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initialement de 138 et 112 Gauss et est descendu a respectivement 100 et 59 Gauss apres

I’essai.

La Figure 46 montre que la FDR initiale et en tension de 1’échantillon magnétisé a 138 Gauss
sont significativement plus élevées que celles des deux autres courbes non magnétisées. De
plus, la FDR finale est plus basse que les deux autres. En comparant les courbes de la Figure
47, il est difficile de conclure que la courbe magnétisée de 112 Gauss est significativement

différente des autres courbes étant donné la variabilité des courbes non magnétisées.

En observant mieux ces figures, il semble que la FDR initiale ainsi que celle en tension sont
plus élevées que celles des autres courbes tandis que la FDR finale est un peu plus basse.
D’aprés ces observations, la magnétisation des échantillons peut modifier la FDR. Par
conséquent, tous les échantillons ont €été¢ démagnétisés en dessous de 3 Gauss avant d’étre

installés sur le banc d’essai de traction.

Etant donné que la méthode développée dans cette étude ne nécessite pas d’autres
calibrations, les deux parties abordant 1’effet de la géométrie de 1’échantillon ainsi que ’effet

du montage sur la FDR ont été placées en Annexe VIIL
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Figure 46 Fréquence de résonance d’échantillons contenant initialement 1,33% d’y,es
permettant d’observer D’effet d’une magnétisation initiale de 138 Gauss sur le
comportement de la FDR.
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Figure 47 Fréquence de résonance d’échantillons contenant initialement 11,2% d’y,.s
permettant d’observer DUeffet d’une magnétisation initiale de 112 Gauss sur le
comportement de la FDR.
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3.7.3 Effet de la magnétostriction

Comme il a été discuté au chapitre 1, la magnétostriction modifie considérablement la FDR
et celle-ci est proportionnelle a la contrainte appliquée dans le domaine élastique. Il a été
découvert pendant les premiers essais que notre matériau posséde un comportement spécial
de sorte qu’il a une magnétostriction négative a de faibles contraintes en tension, (début de la
zone élastique) et une magnétostriction positive a de plus grande contraintes. Afin de mieux

comprendre le phénomene, il est fortement suggéré de lire la partie présentée en Annexe IX.

3.7.4 Variation de la FDR en fonction du pourcentage d’austénite résiduelle dans
I’échantillon

Afin de quantifier I’effet du pourcentage d’austénite résiduelle sur la fréquence de résonance
du circuit, plusieurs méthodes ont été utilisées. Chacune de ces méthodes a clairement
démontré que la variation de perméabilité était directement proportionnelle & la quantité
d’austénite résiduelle présente. D’aprés les différentes analyses, une diminution de 1%
d’austénite résiduelle entraine une diminution de la FDR d’environ 10 Hz, ce qui est d’un

ordre de grandeur plus grand que les autres paramétres.

3.7.4.1 Fréquence de résonance initiale d’un échantillon non déformé

La premiére technique utilisée afin de déterminer I’effet du pourcentage d’austénite sur la
fréquence de résonance a simplement été de relier les fréquences initiales avant le démarrage
de I’essai. Le pourcentage d’austénite résiduelle mesuré avec la méthode de diffraction des
rayons X est ainsi corrélé avec la FDR du systéme. La Figure 48 montre cette relation pour
les échantillons du lot #2 et pour le lot #3. Pour le lot #2, on observe une variation d’environ

13,4 Hz pour chaque % d’austénite contre environ 9,5 Hz/ % pour le lot #3.

Il est particuliérement intéressant de voir que la fréquence de résonance n’est pas seulement
affectée par le pourcentage d’austénite résiduelle mais aussi par 1’état de la martensite : les

points jaunes encerclés sur la Figure 48 correspondent a des échantillons austénitisés et non



82

revenus provenant tous du lot #3; or, ces échantillons sont constitués principalement de
martensite fraiche et leur fréquence de résonance est considérablement plus élevée. En
particulier, elles ne vérifient pas 1’équation linéaire obtenue sur les échantillons du lot #3
revenu. L’état du revenu de la martensite affecte donc la FDR du systéme. Le méme effet est
présent pour les échantillons ayant subi des doubles traitements thermiques. Par exemple,
1’échantillon de 24 % 7.5 ayant subi un deuxiéme traitement de 1 h a une température de 618
°C montre une FDR plus élevée que I’échantillon de 25 % y,.s ayant eu un second traitement
de 8 h a la méme température. Il serait donc possible dans une autre étude de caractériser
I’état de la martensite en fonction de la FDR de ’échantillon. Cette nouvelle constatation
aurait pu créer beaucoup de problémes du fait que presque aucun des échantillons de la série
#3 n’a le méme état initial de martensite. Cependant, pour tous les échantillons présents sur
cette figure, nous pouvons conclure que 1’état de la martensite obtenue avec des temps et
températures utilisés pour la série de test #3, ne semble pas trop affecter la fréquence de

résonance.

Une autre observation importante pour cette étude, est que I’équation linéaire utilisée afin
d’approximer le pourcentage d’austénite résiduelle est différente pour les deux lots de 415.
Méme s’il s’agit de deux 415 provenant du méme fabricant et que les concentrations
chimiques sont trés similaires, il n’est pas possible de déterminer le pourcentage d’austénite
en comparant de fagon absolue les FDR de deux échantillons méme si 1I’état de leur
martensite est identique. La conclusion est que pour des états de martensite donnés, il est
possible d’approximer le pourcentage d’austénite résiduelle avec une précision de +1 % en
observant seulement la fréquence de résonance initiale. Par contre, il n’est pas possible de
mesurer ce % de maniére absolue sur un lot X en utilisant des données du lot Y. En d’autres
mots, il est possible de mesurer le % d’austénite de fagon absolue si et seulement si la courbe

de calibration propre au lot étudié est utilisée.
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Figure 48 Fréquence de résonance initiale en fonction du pourcentage initial d’y,
permettant d’analyser Ueffet du diameétre de ’échantillon ainsi que Deffet de
l’état de la martensite initiale.

Comme expliqué dans la section 2.4.4, une autre série de tests identique a la précédente a été
faite, avec un diamétre des échantillons plus petit de 9,5 mm sur le lot #1. Encore une fois, la
variation de la fréquence de résonance en fonction du pourcentage d’austénite résiduelle est
représentée par une équation linéaire, mais dans ce cas-ci, la pente n’est que de 5,2 Hz/ %.
Cette nouvelle constatation vient encore considérablement compliquer les choses car elle
montre que le diameétre de I’échantillon a une influence. Heureusement, étant donné que nous
comparerons la variation de la FDR tension min toujours & une déformation imposée
constante (diamétre de 11,16 mm correspondant a 2 % de déformation sous charge - retour

¢lastique d’environ 0,4 %), cette nouvelle constatation ne nous affectera donc pas.
Cependant, cette modification de pente doit tre prise en compte si I’on cherche a approximer

la transformation de I’austénite tout au long d’un essai de traction.
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3.74.2 FDR tension min en fonction du % d’y.s mesuré pour des échantillons
ayant subi % cycle

Une autre approche afin de déterminer I’effet de 1’austénite résiduelle sur la FDR tension min
a été d’utiliser les essais de %z cycle (tension + relache de la contrainte) de la série de tests #3
(Figure 49). Encore une fois, la relation entre le pourcentage d’austénite résiduelle et la

fréquence est relativement linéaire et varie d’environ 10 Hz/% austénite peu importe 1’état

initial de 1a martensite.

Fréguence de résonance HZ

0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20
% austénite résiduelle

Figure 49 FDR tension min en fonction du pourcentage d’austénite résiduelle aprés une
déformation de 2 % en tension.

3.7.4.3 Exploitation des variations de la FDR (A FDR tension) au moment de la
relache des échantillons de la série de tests #3

En conclusion, il a été clairement démontré que le montage pouvait étre utilisé afin de
caractériser le pourcentage d’austénite résiduclle de fagon absolue entre différents
échantillons en autant d’utiliser la courbe de calibration du lot en question et que 1’état de la

martensite contenue dans les échantillons soit similaire (Figure 48). La FDR varie
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linéairement en fonction du pourcentage d’austénite résiduelle et cette variation est de 1’ordre
10 a 11,5 Hz par % d’austénite résiduelle. De plus, il a été démontré en annexe VIII que ce
taux de variation est modifié lorsque la géométrie de 1’échantillon varie (cette variation est de
I’ordre de 6 Hz pour 2 % de déformation). Finalement, les différents états de la martensite
présents dans les différents échantillons ne semblent pas induire d’erreur significative sur la

FDR dans la mesure ou ceux-ci ont subi un revenu.

3.8 Nouvelle méthode pour Papproximation du pourcentage d’austénite
résiduelle

A cause des nombreux paramétres responsables de la variation de la FDR, toutes les
méthodes utilisées par les travaux jusqu’a aujourd’hui reliant la FDR au pourcentage
d’austénite résiduelle ont nécessité des calibrations complexes introduisant beaucoup
d’hypotheses et de sources d’erreur. En effet, la FDR varie avec le pourcentage d’austénite
résiduelle, 1’état de la martensite, la géométrie de 1’échantillon, la magnétostriction ainsi que
par le mouvement des piéces ferromagnétiques. Toutes ces sources de variation peuvent

cependant étre reliées a la FDR par une relation linéaire.

Afin de simplifier la méthode et ainsi réduire le temps de calibration, une nouvelle méthode a
été développée dans cette étude afin de pouvoir approximer le % d’austénite résiduelle apres
chaque cycle. Bien que cette méthode pourrait étre utilisée afin de quantifier la
transformation de I’austénite pendant un essai de traction avec quelques hypothéses en plus
(en particulier des corrections dues a la géométrie), cette méthode est a son plus simple
lorsque vient le temps d’approximer le pourcentage d’austénite résiduelle pendant un essai de

fatigue a déformation imposée.

Cette méthode nécessite deux essais par type de traitement thermique (1/2 cycle et un
échantillon avec un grand nombre de cycles). Le premier essai est donc un essai de traction
simple et consiste a reproduire la premiére mise en tension de 1’essai de fatigue. Pendant
toute la durée de 1’essai et jusqu’a la relache totale de la contrainte, la FDR est enregistrée.

La valeur de la FDR ainsi enregistrée aprés le retour élastique correspond a la FDR tension
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min du premier cycle de I’essai de fatigue. Cette valeur est représentée sur le cercle du haut
de la Figure 50. Le deuxi¢me essai nécessaire est I’essai de fatigue complet jusqu’au cycle
maximum désiré. La FDR tension min du dernier cycle est montrée par le cercle du bas sur la
méme figure. Aprés chaque essai, le pourcentage d’austénite résiduelle doit étre mesuré par
diffraction X.

La Figure 50 montre donc les 2 essais nécessaires afin de caractériser la stabilit¢ de
Iausténite résiduelle d’un échantillon contenant initialement 5 % (P-88 et P-89). Comme
nous pouvons le voir, 4,4 % d’austénite résiduelle est présent aprés 0,5 cycle contre 1,8 %
aprés 50 cycles. Ceci implique donc que 2,6 % d’austénite résiduelle a transformé entre ces
deux points. Parallélement, la A FDR tension min a diminué¢ de 65 Hz et la contrainte
appliquée a 2 % de déformation a diminué de 872 MPa a 739 kN (85 kN a 72 kN). Etant
donné que la contrainte est nulle et que la géométrie de 1’échantillon est constante au moment
de la FDR tension min, seules la variation du pourcentage d’austénite résiduelle ainsi que la
variation de 1’état de la martensite sont responsable de la variation de 65 Hz entre les 2

cercles.

Afin de relier la FDR tension min de chacun des cycles intermédiaires avec le pourcentage

d’austénite transformé, 3 modéles seront utilisés; modéle simplifié, modeéle A force et le

modele A FDR.
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Figure 50 Graphique servant a illustrer les parametres utilisés afin d’approximer le %
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3.8.1 Modéle simplifié

Le modéle simplifié ne tient pas compte de ’effet de 1’état de la martensite sur la FDR.
L’hypothése posée est que la totalité de la variation de la FDR est causée par la
transformation de ’austénite. Bien que cette hypothése semble trés grossiére a priori, Olson
et al. ayant utilisé cette approche rapportent que les résultats approximés sont tres pres de la
réalité. L’avantage de ce modele est qu’en utilisant notre méthode de deux essais par
échantillons, aucune calibration supplémentaire ne sera nécessaire. La Figure 51 montre
I’équation linéaire du mod¢le simplifié obtenue avec les 2 essais P-88 et P-89. Avec cette
équation, il sera donc possible d’approximer le pourcentage d’austénite résiduelle grace a la

lecture des FDR tensions min enregistrées pendant I’essai.
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Figure 51 Comparaison de I’Equation linéaire du modéle simplifié et du modéle A Jorce
sur ’échantillon P-88.

3.8.2 Modéle A force

La FDR tension min est fonction de la proportion et de 1’état métallurgique de chaque phase
présente. Par conséquent, le modele parfait prendrait en considération la quantité et 1’état des
différentes martensites présentes ainsi que la quantité d’austénite résiduelle pour chacun des
cycles de ’essai. Ce modéle devient trés complexe, car les valeurs de ces paramétres varient
continuellement pendant I’essai de fatigue. Afin de se rapprocher de la réalité, le modéle A
force tentera d’approximer la densité de dislocations de la martensite pour chaque cycle avec

la variation de la force appliquée a 2 % de déformation.

Le modeéle A force a donc été bati sur les observations faites a la section 3.7.1 et a la section
3.7.3. Etant donné que la variation du 65 Hz illustrée a la Figure 50 est causée par la
combinaison de I’effet de I’austénite et de 1’écrouissage/adoucissement de la martensite. Or,

grice a la relation établie a la section 3.7.1 reliant ’effet de 1’écrouissage/adoucissement de
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la martensite sur la FDR (3 Hz/kN), il sera possible d’enlever ’effet de 1’écrouissage de la

martensite sur la FDR et ainsi isoler seulement 1’effet de la transformation.

Toujours sur I’exemple de 1’échantillon P-88, d’aprés le modele A force, la variation de
fréquence due a 1’adoucissement de la martensite (85kN au premier cycle et de 72kN au
cycle final) fait diminuer la FDR tension min de (85 — 72) 3 Hz/kN = 39 Hz. Par conséquent,
I’effet de I’austénite résiduelle sur la fréquence de résonance est seulement de (65 Hz — 39
Hz)/2,6 % = 10 Hz/%. Cette variation d’environ 10 Hz/% similaire aux résultats des sections
3.7.4.1 et 3.7.4.2 suggére donc que ce modéle A force fonctionne relativement bien méme si
celui-ci utilise beaucoup de simplifications. L’équation du modele A force pour 1’échantillon
P-88 est montrée a la Figure 51. Pour I’essai P-88, 1’équation du modele A force est donc Yy,
= 0,1 X, — 627,76. Dans cette équation, Y, représente le pourcentage d’austénite au cycle n
et X, représente la FDR tension min corrigée au cycle n. Un exemple complet est montré en

Annexe X afin de corriger la FDR tension min.

Le Tableau 13 montre 1’effet du pourcentage d’austénite sur la FDR tension min corrigé par
I’effet de 1’écrouissage/adoucissement pour tous les échantillons de la série de tests #3. Le

coefficient de proportionnalité varie entre 12,7 et 7,4 Hz/ % austénite transformée.

La basse valeur de 7,4 Hz/ % obtenue pour 1’échantillon P-82 pourrait étre expliquée par une
erreur de mesure avec 1’appareil de diffraction des rayons X. En effet, en comparant les
résultats du P-82 et P-84 obtenus aprés la premiére mise en tension montrée au Tableau 14,
I’écart de mesure de 17,6 % -14,8 %= 2,8 % de ’appareil de diffraction X semble élevé étant
donné que la FDR tension min et que la force sont trés similaires. En effet, les 10 Hz de la
FDR tension min séparant les 2 échantillons aprés % cycle ne justifie pas un écart de 2,8 %
d’austénite résiduelle. Normalement, un écart d’au plus 1 % devrait séparer les 2 échantillons
en se basant sur la régle grossiére du 10 Hz/%. Bref, en supposant un % de 16,6 % aprés Y2
cycle pour 1’échantillon P-84, nous obtenons une corrélation d’environ 8,4 Hz/ % austénite

résiduelle pour I’échantillon P-82.
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Tableau 13

Taux de variation de la fréquence de résonance d’aprés le modele A force

Effet du % d’austénite résiduelle
sur la FDR tension min

1 10,8 Hz/%

10,0 Hz/%

12,4 Hz/%

12,7Hz/%

7,4 Hz/%

9,5 Hz/%

Tableau 14

Données du premier demi cycle des échantillons P-82 et P-84

# Cycle | FDR Tension | Force max en | % Austénite
Min (Hz). tension (kN)
1 6433 69 14,8 %
1 6444 69 17,6 %
3.8.3 Modéle A FDR

Comme nous verrons plus loin, le troisieme modele proposé ici (le modéle A FDR) est sans
aucun doute le plus précis de tous. En effet, en se basant sur les résultats de la série de test
#1, I’écart maximal entre la prédiction du modéle A FDR et les valeurs mesurées aux cycles
1, 7 et 19 était au maximum de 0,3%. Cependant, tout comme le modele A force, le modéele A
FDR nécessite une correction de la fréquence de résonance. Au lieu d’approximer la densité
de dislocations de la martensite avec la force ou la contrainte appliquée, la variation de la

FDR tension min causée par le comportement de la martensite (trouvé a 1’aide d’un
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échantillon austénitisé sans austénite) est directement soustraite de la FDR de 1’échantillon a
analyser. La Figure 52 montre la variation de 1’effet de I’écrouissage d’un échantillon 100 %
martensitique sur la FDR & une amplitude de déformation de 2 %. La courbe rose correspond
donc a la correction apportée a la FDR de tous les échantillons soumis & 2 % de déformation.
Bien entendu cette courbe est valable pour des échantillons soumis au méme taux de
déformation et possédant une martensite initiale similaire. Bien entendu, afin d’utiliser ce
type de correction, quelques simplifications s’imposent. On suppose donc que la martensite
aura le méme comportement mécanique avec ou sans austénite. De plus, la loi des mélanges
ne sera pas utilisée et nous ne tiendrons pas compte de la variation du % de martensite au

cours des essais.

— Effet de I'écrouissage/adoucissement a 2%
déformation

— Correction a apporter a la fréquence de résonance a |
analyser

A

Fréquence de résonance

0 10 20 30 40 50 60
Nombre de cycles

Figure 52 Effet de I’écrouissage d’un échantillon 100 % martensitique (P-70) en fonction
du nombre de cycles a une amplitude de déformation de 2 %. Le traitement de

revenu est de 528 °C/9 h.

3.9 Qualification des différents modéles

Dans le but de qualifier les trois modéles, nous allons tout d'abord approximer le pourcentage

d’austénite transformée pendant les séries de tests #1 et #2 en utilisant seulement les données
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mesurées des cycles % et 55. Les résultats approximés par les différents modéles pourront
donc étres comparés avec les mesures expérimentales des cycles intermédiaires.
Malheureusement, le modele A FDR n’a pas été utilisé pour I’approximation de la série de
tests #1 étant donné qu’aucun essai n’a été fait sur un échantillon 100 % martensitique a 1 %
de déformation. Aprés cette qualification, les trois modeles seront finalement utilisés afin
d’approximer le pourcentage d’austénite de la série de tests #3 en fonction du nombre de

cycles.

3.9.1 Présentation des résultats mesurés et approximés de la série de tests #1 et #2

Les résultats de la série de tests #1 et #2 sont montrés aux Figure 53 et Figure 54
respectivement. Sur ces figures, les bornes de = 1 % sur la courbe mesurée représentent
I’erreur de mesure sur la technique de diffraction des rayons X. Sur la Figure 53, nous
voyons que le modéle simplifié présente une 1égére sous-estimation de la transformation au
début de I’essai (surestimation des valeurs mesurées). D’un autre cOté, le taux de
transformation initial et final de ce modéle représente mieux des données expérimentales par
rapport au mode¢le A force a 1 % et 2 % de déformation. Pour les deux figures, le modele A
force semble surestimer le taux de transformation de I’austénite résiduelle. Finalement, le
modéle A FDR & la Figure 53 est celui qui permet une meilleure approximation avec une
erreur maximale de +/-0,3 % par rapport aux données expérimentales de la série de tests #1.
Une validation avec des mesures d’austénite résiduelle a 3 et 5 cycles devrait cependant étre

faite dans une prochaine étude.

Bien que le meilleur modéle reste le modéle A FDR, le modéle simplifié représente une
méthode trés simple donnant des résultats trés prés de la réalité. Le probléme général du
modele simplifié€ est qu’il ne corrige pas I’effet de 1’écrouissage de la martensite conduisant &
une sous-estimation de la transformation. Un moyen rapide d’améliorer les résultats de ce
modéle serait d’effectuer manuellement un lissage de cette sous-estimation de la
transformation. Ce nouveau modéle sera appelé modeéle simplifié modifié et est montré en

ligne pointillé a la Figure 53.
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Figure 53 Approximation du pourcentage d’austénite résiduelle de la série de tests #1 par
différents modéles en utilisant seulement la FDR tension min et les % d’p,e
mesurés aux cycles 7: et 55.
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Figure 54 Approximation du pourcentage d’austénite résiduelle de la série de tests #2 par
différents modéles en utilisant seulement la FDR tension min et les % d’p.s
mesurés des cycles ¥ et 55.
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3.10 Approximation du pourcentage de transformation des échantillons de la série
de tests #3

Les 4 modeles discutés plus haut ont été utilisés pour les essais de la série 3. Les résultats des
échantillons classés dans un ordre croissant d’austénite résiduelle sont présentés de la Figure
55 a la Figure 60. Les 3 points rouges sur chacun des graphiques correspondent aux mesures
expérimentales qui permettent de construire le modéle (avant I’essai, au cycle % et au cycle
final). Il est intéressant d’observer qu’une surestimation des données expérimentales apparait
sur les courbes lorsque I’on utilise le modele simplifié. Cette surestimation diminue lorsque
le pourcentage d’austénite résiduelle initiale est plus élevé. Elle disparait complétement pour
les échantillons contenant 25 % d’austénite résiduelle (Figure 59 et Figure 60). Cette
observation suggere donc que la surestimation des valeurs expérimentales initiale n’est pas
créée par la transformation de 1’austénite. Comme précédemment, pour tous les essais, le
modele A force prévoit un plus grand taux de transformation que le modéle simplifié et
permet de fixer une borne inférieure du pourcentage d’austénite résiduelle. Comme nous
pouvons le voir sur les graphiques, il existe une prédiction trés différente pour chacun des
modeles au cycle 5 environ. Pour une étude future, il serait donc encore une fois fortement

recommandé d’effectuer deux essais a 3 et 4 5 cycles afin de mieux qualifier les modéles.
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Figure 55 Approximation du pourcentage d’austénite résiduelle en fonction du nombre de
cycles a 2 % de déformation - échantillon contenant initialement 3,6 % d’y,.s (P-

91).
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Figure 56 Approximation du pourcentage d’austénite résiduelle en fonction du nombre de
cycles a 2 % de déformation - échantillon contenant initialement 5 % d’y,.s (P-
88).
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Figure 57 Approximation du pourcentage d’austénite résiduelle en fonction du nombre de
cycles a 2 % de déformation - échantillon contenant initialement 10 % d’y,.s (P-

86).
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Figure 58 Approximation du pourcentage d’austénite résiduelle en fonction du nombre de
cycles a 2 % de déformation - échantillon contenant initialement 10,7 % d’}yes

(P-49).
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Figure 59 Approximation du pourcentage d’austénite résiduelle en fonction du nombre de
cycles a 2 % de déformation - échantillon contenant initialement 24,5 % d’y,cs

(P-82).
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Figure 60 Approximation du pourcentage d’austénite résiduelle en fonction du nombre de
cycles a 2 % de déformation - échantillon contenant initialement 25 % d’y,.s (P-

84).
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3.11 Propriétés mécaniques

Mis a part P’échantillon P-73, tous les autres échantillons ont produit une instabilité
mécanique avant d’arriver au cycle 55. Il est certain que la durée de vie des échantillons
(début de striction) respecte une loi statistique et qu’il est impossible de se prononcer sur un
seul test. Cependant, il est clairement montré a la Figure 61 que les échantillons possédant un
faible taux d’adoucissement apres une courte période d’écrouissage et qui ont maintenu une
contrainte entre 720 et 770 MPa, ont eu un nombre de cycle avant striction plus élevé. Le
temps de vie d’un échantillon ne semble donc pas étre dicté par le pourcentage d’austénite

résiduelle initiale mais bien par leur écrouissage initial et adoucissement subséquent.
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Figure 61 Variation de la contrainte maximale en fonction du nombre de cycles pour des
échantillons contenant différents % d’yres.



CHAPITRE 4

DISCUSSION

4.1 Interprétation du graphique type de la fréquence de résonance en fonction de
la déformation

Dans cette section, des phénomenes présents dans diverses zones d’une courbe FDR en
fonction de la déformation seront identifiés grace a la Figure 62. Ils seront briévement décrits
au Tableau 15. Une analyse plus détaillée des phénomeénes discutés dans le tableau est

présentée en Annexe IX.

Fréquence de résonance Hz

2,5 -2 -1,5 -1 -0,5 0 0,5 1 1,5 2 2,5
Déformation %

Figure 62 Analyse des zones d’un graphique de la fréquence de résonance en fonction de
la déformation (P-88, 5 %jyres).
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Le principe exploité ici est simple, tout phénomene métallurgique augmentant la perméabilité
de I’échantillon fera diminuer la FDR et vice-versa. Il existe donc certains phénomeénes qui
affecteront la FDR de maniére permanente et d’autre qui seront réversibles. Par exemple,
toute modification de la FDR causée par le phénomene de la magnétostriction est réversible
étant donné que ce phénomene est causé par la mise sous charge élastique. Le comportement
de la magnétostriction est donc proportionnel a la contrainte élastique que peut emmagasiner

un grain.

Tableau 15

Résumé des phénomenes modifiant la FDR en fonction de la zone

Bréve diminution de la FDR causée par le comportement de la
magnétostriction inverse du 415 a de faibles contraintes (le phénoméne de

la magnétostriction inverse sera abordé plus en détail en Annexe I1X).

2 e FDR augmente proportionnellement a la contrainte appliquée pendant la
déformation élastique du matériau.

e Toute transformation induite de 'austénite en martensite diminuera la

FDR.

3 e Augmentation de la FDR par I’effet de la magnétostriction dans les grains
se déformant encore élastiquement

e Augmentation de la densité¢ de dislocations causée par la déformation
plastique de certains grains de martensite orientés préférentiellement.
L’augmentation de la densité de dislocations diminue la perméabilité de
I’échantillon (augmentation permanente de la FDR).

e La transformation induite de I’austénite en martensite diminuera la FDR.

4 e Augmentation de la densité de dislocations de la martensite diminue la
perméabilité de la martensite (augmentation permanente de la FDR).

¢ [L’augmentation de la densité de dislocations augmente la limite ¢lastique
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du matériau et permet au matériau d’emmagasiner plus d’énergie €lastique
(effet de la magnétostriction).

La transformation induite de ’austénite en martensite diminuera la FDR.

FDR résultante est le résultat de 1’addition de I’effet de la magnétostriction
et I’état métallurgique de 1’échantillon (perméabilité fonction de la quantité

d’austénite résiduelle et de 1’état de la martensite).

Diminution de la FDR causée par la réversibilité de la magnétostriction
Augmentation de la FDR causée par la transformation inverse de

’austénite en martensite lors de la décharge.

La FDR a contrainte nulle (FDR tension min) est seulement fonction de la
perméabilité de 1’échantillon et par conséquent, de I’état de la martensite
(densité de dislocations) et de la quantité d’austénite résiduelle. La FDR de
deux échantillons provenant du méme lot contenant une quantité
d’austénite résiduelle et un état de martensite similaire auront la méme

FDR tension min.

Relache de la contrainte en compression. Il s’agit des mémes phénomeénes
qu’a la zone #7, sauf que le diametre de I’échantillon est plus élevé ce qui
explique une diminution notable par rapport a la zone #7. En effet,
I’augmentation du diamétre augmente la perméabilité du noyau et ainsi fait

diminuer la FDR.

Afin de faciliter le raisonnement futur sur le phénoméne d’austénite résiduelle inverse, les

paramétres affectant la FDR tension, la magnétostriction ainsi que la perméabilité de

1I’échantillon sont cités ici;

FDR tension = fonction (effet de la magnétostriction, perméabilité de 1’échantillon)

Effet de la magnétostriction = fonction (contrainte appliquée)

Perméabilité de I’échantillon = fonction (densité de dislocations, quantité d’austénite

résiduelle)

Densité de dislocations = fonction (limite €lastique)
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4.2 Analyse du comportement des courbes d’un échantillon contenant
initialement 25 % d’austénite résiduelle (P-84)

Au cours de cette section, une analyse des courbes d’un échantillon contenant initialement
25 % d’austénite résiduelle (P-84) illustrée a la Figure 63 sera faite. Avec cet échantillon,

nous pourrons mettre en évidence I’effet des principaux phénoménes discutés a la section
4.1.

Etat initial, 25%y + 75% martensite revenue avec
! ations faibl ; :

ité d

= Cycle 1
—Cycle 2
—Cycle 3
—Cycle 7
Cycle 19
— Cycle 30
= Cycle 49
Descente

2 -1,5 -1 -0,5 0 0,5 1 1.5 2 2,5 3
Déformation %

Fréquence de résonance Hz

Figure 63 Sélection de certaines courbes de l’essai P-84 contenant initialement 25 %
d’austénite résiduelle.

Cette figure montre la progression des boucles de la FDR pendant tout 1’essai. En observant
la derniére boucle (cycle #49) ol aucune transformation d’austénite résiduelle n’est présente,
il est possible de quantifier les effets de la variation de la géométrie ainsi que de la
magnétostriction sur la FDR. En effet, lorsque la transformation de [’austénite et
I’adoucissement sont terminés, seules la magnétostriction ainsi que la variation de la
géométrie sont responsables de la modification de la FDR. En comparant avec la premicre

boucle, il sera alors possible de mettre en évidence ’effet de 1’écrouissage, de
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I’adoucissement auquel vient s’ajouter P'effet de la transformation de 23,4 % d’austénite

résiduelle et le comportement d’une martensite fraiche ainsi formée.

4.2.1 Premiére mise en tension et relache

L’absence presque totale de la montée de la FDR pendant la premi¢re mise en tension de
I’échantillon P-84 indique la présence de transformation de I’austénite résiduelle durant cette
période. En effet, pendant la déformation élastique, la transformation de I’austénite est
tellement importante, que celle-ci a pratiquement annulé 1’augmentation de la FDR causée
par la magnétostriction. De plus, durant la premiére déformation plastique, la pente négative
encerclée en rouge (Figure 63) de la FDR indique aussi la présence d’une importante

transformation (1’austénite passe de 25% a 14,8% aprés la premiére mise en tension).

4.2.2 Reliche de la contrainte et analyse de la FDR tension min

En observant « les triangles » a droite de la Figure 64 dont un des cotés est formé par la
relache de la contrainte (zone #6), il est intéressant d’observer la variation de leur forme
pendant I’essai. En effet, contrairement & un échantillon totalement martensitique (P-70) ou
la géométrie des triangles est constante du début a la fin de 1’essai (Figure 42), les triangles
des échantillons contenant de 1’austénite résiduelle s’allongent pour se stabiliser lorsque la
transformation de ’austénite est terminée. Plus la quantité d’austénite initiale est élevée,
moins la taille du triangle de la boucle 1 est grande. Tel que montré a la Figure 64, la taille
des triangles se stabilise au cycle 19 environ. La transformation de 1’austénite résiduelle fait
donc varier la géométrie des triangles. Il est possible d’interpréter le changement de forme de

ces triangles par le concept d’austénite résiduelle réversible.

Si la perméabilité de 1’échantillon est identique en tension et aprés le retour élastique, le
retour de la A FDR tension relache a la zone #6 devrait seulement étre causé par le retour de
la magnétostriction. Par conséquent, si la limite élastique des deux boucles est identique, le
retour de la magnétostriction devrait étre égal en chargement et en décharge si la perméabilité

de I’échantillon est maintenue constante pendant la zone #6.
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Or, sur la Figure 64, nous pouvons observer que la FDR tension des cycles 2 et 3 est
identique, tandis que les FDR tension min de ces deux mémes cycles sont séparés de 25 Hz,
alors que la contrainte appliquée a 2 % de déformation était identique pour les cycles 2 et 3
(857MPa).

Etant donné que la contrainte appliquée était égale pour les deux cycles, I'effet de la
magnétostriction est donc aussi identique. Par conséquent, lors de la relache, le retour de la
magnétostriction devrait étre également identique si la perméabilité des échantillons restait
constante. Etant donné que le A FDR tension relache du cycle 2 est 25 Hz plus faible que
celui du cycle 3, ceci implique que la perméabilité de 1’échantillon au cycle 2 a forcément
diminué pendant le retour élastique. Ftant donné qu’il est impensable que la martensite
s’écrouisse pendant le retour €lastique, la diminution de la perméabilité pendant le retour
¢lastique du cycle #2 peut seulement étre expliquée par la retransformation d’une certaine
partie de la martensite en austénite. La variation de la forme des triangles est donc causée par

la transformation inverse de 1’austénite.

D’apreés les observations faites sur la Figure 64, la quantité d’austénite résiduelle présente en
tension a partir du cycle 2 semble étre nulle. En effet, étant donné que la FDR tension est
identique a partir du cycle 2 jusqu’a 7 et que la contrainte appliquée est trés similaire, le
pourcentage d’austénite en tension doit forcément étre trés similaire pendant tout ces cycles.
Intuitivement, il est plus plausible que le pourcentage d’austénite en tension soit nul ou trés
faible (atteinte du minimum d’austénite transformable) du cycle 2 jusqu’a cycle 7 que d’étre
a 3%, par exemple, car nous savons qu’il sera plus faible que cette valeur a la fin de 1’essai.
De toute fagon, il doit &tre absolument en dessous de 4 % au cycle 7, car le pourcentage
d’austénite atteint cette valeur a ce moment lors de la relache de la contrainte. Il est donc
impossible que le pourcentage d’austénite soit de 4 % en tension et aprés reldche étant donné
que la géométrie des « triangles » continue a varier aprés ce cycle. Le pourcentage
d’austénite en tension se situe donc fort probablement entre 0% et la valeur seuil obtenue a la

fin de I’essai (pourcentage d’austénite non transformable aprés 55 cycles qui est de 1,5 %).
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Il est possible de présenter le probléme autrement en utilisant les fonctions présentées a la
section 4.1. Etant donné que la densité de dislocations peut étre approximée par la contrainte
d’écoulement, ceci implique que la FDR tension pourrait étre approximée par seulement la
limite €lastique ainsi que par la quantité d’austénite résiduelle. La problématique devient
donc triviale. Si deux cycles pendant un essai ont la méme limite élastique et que la FDR
tension est la méme, c’est que nécessairement ils ont le méme pourcentage d’austénite
résiduelle en tension. Et c’est exactement ce qui s’est produit pour les cycles de 2 & 7 de

I’échantillon présenté a la Figure 64.

La quantité de transformation inverse est donc plus grande au début et diminue tout au long
de I’essai. Avec I’écart de 25 Hz entre la FDR tension du cycle 1 et 2 et avec la relation de 10
Hz/% d’austénite, nous pouvons donc nous attendre a un pourcentage d’austénite environ
2,5% plus élevé en tension au premier cycle qu’au deuxiéme cycle. Par la suite, le
pourcentage d’austénite réversible diminuera tout au long de 1’essai. En prenant toujours
comme hypothése que le pourcentage d’austénite en tension est & zéro, le pourcentage
d’austénite résiduelle réversible sera donc égal au pourcentage d’austénite résiduelle apres

relache de la contrainte du cycle correspondant.

4.2.3 Transformation de Pausténite plus importante en tension qu’en compression

Sur la Figure 65, la faible variation de la forme des triangles de gauche en compression
comparativement a la grande variation de ceux de droite en tension indique un comportement
en compression différent pour 1’austénite réversible. De plus, les pentes correspondant a la
déformation plastique en tension (encadré de droite) sont négatives jusqu’au cycle 3 et
deviennent positives par la suite. De 1’autre coté, les pentes de la déformation plastique en
compression (encadré de gauche) restent identiques tout au long de ’essai. D’apres ces deux
observations, la transformation réversible de 1’austénite semble donc étre plus importante en

tension qu’en compression.
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Figure 64 Mise en évidence de effet de austénite résiduelle sur la A FDR tension
reliche (P-84) — lot 2/25% austénite initial et 1,6% final.
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Figure 65 Graphique mettant en évidence que la transformation de Pausténite est plus
importante en tension qu’en compression.
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4.3 Approximation de ’austénite résiduelle par la mesure de la FDR grice a un
modéle approprié

Comme il a été démontré dans la section des résultats, la problématique principale provient
du fait que I’état de la martensite modifie la FDR du syst¢me: deux échantillons du méme lot
possédant la méme quantité d’austénite résiduelle n’ont pas la méme fréquence de résonance
si I’état de leur martensite est différent. L’état de la martensite est caractérisé par la nature du
revenu qu’elle a subi (temps, températures) et par la densité de dislocations générées pendant
la déformation. Etant donné que leffet de I’état de la martensite sur la FDR est
considérablement moins élevé que 1’effet du pourcentage d’austénite résiduelle, il a été
montré que pour des traitements thermiques similaires et méme aprés un demi cycle, le
pourcentage d’austénite peut étre approximé par une relation linéaire (Figure 48 et Figure
49). Une légeére erreur est toutefois introduite (de 1’ordre de +1 %). Afin d’évaluer et de
corriger 1’effet de la variation de la densité de dislocations de la martensite et ainsi relier la
FDR tension min avec le pourcentage d’austénite résiduelle, 3 modeles ont été proposés. Il
s’est avéré que les deux meilleurs mod¢les €taient le modele A FDR (section 3.8.3) et le

modele simplifié modifié (avec lissage manuel — section 3.9.1).

11 est intéressant de préciser que le modele A force n’a pas eu d’aussi bon résultats a cause de
la méthode utilisée afin d’approximer I’état d’écrouissage de la martensite. Nous avions posé
comme hypothése qu’il serait possible de relier la variation de la contrainte appliquée a 2 %
de déformation avec la variation de la densité de dislocations de la martensite. En effet, on a
vu que ceci fonctionnait trés bien pour un échantillon 100 % martensitique. Chaque fois que
la contrainte appliquée a 2% de déformation variait de 1MPa nous savions que cet
adoucissement ou écrouissage provoqué par la variation de la densité de dislocations
modifierait la FDR tension min de 0,3 Hz/MPa. De cette facon, il est possible d’enlever
I’augmentation de la FDR causée par I’écrouissage de la martensite initiale. Cependant,
I’écrouissage important causé par la transformation de 1’austénite résiduelle a
considérablement augmenté la force appliquée & 2 % de déformation et a ainsi faussé cette
méthode de correction. D’apres le modele A force, ’augmentation de la force appliquée

causée par I’apparition de nouvelle martensite a été considérée comme une augmentation
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rapide de la densité de dislocations de 1’échantillon. La FDR tension min a, par conséquent,
été surcorrigé a la baisse ce qui explique pourquoi le modéle A force surestime le taux de

transformation de ’austénite au début de 1’essai.

4.3.1 Sélection du modéle approprié : A FDR ou linéaire simplifié?

En général, en observant les résultats de la série de tests #3 (Figure 55 a Figure 60) ainsi que
la Figure 53, le modele A FDR est sans aucun doute celui représentant le mieux la courbure
des résultats expérimentaux. En observant la Figure 53, 1’écart maximal par rapport aux
approximations du modéle et des données expérimentales est de +0,3 % en valeur absolue.
Cet écart pourrait étre davantage réduit si la correction du comportement de la martensite
était réalisée avec une martensite encore plus similaire. En effet, la martensite présente dans
’échantillon 100 % martensitique utilisé pour la correction, avait une limite élastique environ
70 MPa plus élevée que la martensite présente dans les échantillons de la série de tests #1 (en
utilisant la loi des mélanges et en supposant une limite élastique de 250MPa pour la phase
austénitique). Toutefois, méme avec cette erreur, la précision de I’approximation reste au-
dessus de la précision de la méthode de mesure par diffraction des rayons X. Ceci implique
que si les mesures d’austénite résiduelle utilisées pour la calibration sont plus précises que +
0,7 %, la précision du modele A FDR sera potenticllement meilleure que la méthode de
mesure par diffraction des rayons X (intervalle de confiance de +1 %). Une validation avec
une méthode de mesure plus précise s’impose afin de conclure a ce sujet. Afin d’augmenter
la précision de la méthode de diffraction des rayons X, l’utilisation d’une moyenne de

mesures pourrait étre envisagée.

Pour ce qui est du mod¢le simplifi€, celui-ci a ’avantage d’étre facile & mettre en place et
présente une précision légérement inférieure au modeéle A FDR. Une chose est certaine,
lorsque la martensite s’écrouit au début de ’essai, le modeéle simplifié surestimera toujours le
pourcentage d’austénite présent a cause de |’augmentation de la FDR tension min causée par
I’écrouissage de la martensite présente initialement. Plus la quantité d’austénite résiduelle

transformée est petite, plus ’effet de ’écrouissage devient important par rapport a la
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variation totale de la FDR. Par conséquent, les échantillons contenant un pourcentage
d’austénite plus bas montreront une légére « bosse » dont le sommet correspondant environ
au troisi¢me cycle (écrouissage maximal de la martensite). Cette « bosse » peut toutefois étre
enlevée manuellement. Le modéle devient le modéle simplifié modifié. D’apres la Figure 53,
I’erreur maximale du modéle simplifié modifié par rapport aux résultats expérimentaux de la
série de tests #1 est de ’ordre de + 0,5 %. L’écart maximal de prédiction entre le modele A

FDR et le mod¢le simplifié¢ modifié€ est de 1,5 % au cycle #3.

4.3.1.1 Différents protocoles de calibration et leur précision

Le protocole de calibration et expérimental offrant le plus de précision dans cette étude est
celui utilisé pour la série de tests #3. Ce protocole nécessite 3 analyses d’austénite résiduelle
par rayon-x et deux essais par traitement thermique. De plus, si le modele A FDR est utilisé,
il est nécessaire d’effectuer un essai supplémentaire afin de caractériser 1’état de la

martensite.

A I’opposé, si I’état de la martensite des échantillons & comparer est similaire et que tous les
échantillons proviennent du méme lot, seulement 3 essais et 5 mesures d’austénite résiduelle
sont nécessaires afin de calibrer le modele simplifié. Par la suite, il sera possible
d’approximer le pourcentage d’austénite résiduelle initial et ceux jusqu’au cycle final des
échantillons sans aucune autre mesure supplémentaire que celui de la FDR. Le modéle
fonctionnera tant et aussi longtemps que les échantillons analysés contiennent une martensite
similaire, que le nombre de cycles total soit équivalent (jusqu’a adoucissement et
transformation compléte) et que I’amplitude de déformation soit identique. La méthode de
calibration est présentée en détail en Annexe XI. La précision obtenue avec cette méthode
par rapport a nos résultats expérimentaux est de ’ordre de + 2 % sur le pourcentage

d’austénite initial et 1,5 % sur le pourcentage d’austénite aprés 2 cycle.
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4.3.1.2 Un modéle plus précis?

Comme nous 1’avons constaté, 1’effet dominant du pourcentage d’austénite résiduelle sur la
FDR nous permet de poser des simplifications tout en obtenant des approximations trés pres
des valeurs expérimentales. Par conséquent, la conception d’un modéle exhaustif nécessitant
de nombreuses calibrations n’est pas nécessaire. Nous avons donc avantage a garder cette
technique de mesure la plus simple possible afin de faciliter son utilisation. Cependant, en
utilisant les mémes calibrations que le modele A FDR, il serait possible de concevoir un
modele itératif encore plus prés de la réalité. Le but général serait de tenir compte a chaque
cycle du pourcentage et du comportement de chacun des états de martensites présentes a
Pintéricur de 1’échantillon. Par exemple pour un échantillon contenant 25 % d’austénite
résiduelle initiale, nous avons apres la reldche du premier demi cycle 75 % de martensite
initiale écrouie, 7 % de martensite transformée fraiche et 18 % d’austénite résiduelle. Apres
la deuxiéme relache, 1’échantillon est constitué de 75 % de martensite vieille de 2 cycles, 7 %
de martensite transformée vieille de 1 cycle, 3 % de martensite fraiche de transformation
ainsi que de 15 % d’austénite résiduelle etc. Sans effectuer de calibration supplémentaire, la
correction de la FDR serait donc en fonction de la quantité et de 1’état de la martensite
présente a chaque cycle. Si le comportement de la martensite transformée est similaire a celle
de la martensite présente initialement, la calibration pré requise pour le modéle amélioré

restera identique a celle du modele A FDR.

4.4 Stabilité de I’austénite résiduelle et propriétés mécaniques du 415

4.4.1 Stabilité de austénite résiduelle

Comme nous avons pu le constater, ’austénite résiduelle produite par les différents
traitements thermiques est suffisamment instable pour transformer a la température ambiante
sous une amplitude de déformation de 1% et de 2 %. La vitesse de transformation de
[austénite est toutefois grandement affectée par ’amplitude de déformation ainsi que par le
traitement thermique initial. En effet, les séries de tests #1 et tests #2 nous montrent que le

nombre de cycles afin d’arriver & la valeur seuil du % d’austénite résiduelle de 2 % s’est
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stabilisée a partir du cycle 55 (& 2% de déformation) tandis que la valeur seuil de 3 % s’est

stabilisée environ au cycle 120 pour une amplitude de 1 %.

Il est intéressant de voir qu’il existe une certaine partic de ’austénite résiduelle dont la
stabilité en fatigue dépend de la déformation imposée a chaque cycle. Bien entendu, d’autres
séries d’essais a une amplitude de déformation plus basse permettraient de mieux
comprendre 1’effet de I’amplitude de déformation sur la vitesse de transformation et sur les
différents niveaux de stabilité. Par exemple, il serait intéressant d’effectuer des essais avec
des amplitudes de déformation de 0,5 % et de 0,25 % et ainsi caractériser le taux seuil qui

leur est associé.

Comme nous 1’avons vu avec la série de tests #3, la vitesse de transformation du pourcentage
relatif d’austénite est grandement affectée par la température de revenu. Les résultats
concordent avec la littérature du fait que plus la température de traitement thermique est
grande, plus il y aura d’austénite résiduelle, moins 1’enrichissement relatif en éléments
gammagéne sera grand et par conséquent, moins l’austénite sera stable. Les traitements
thermiques utilisés pour la série #3 d’essais ont sans aucun doute fonctionné de sorte que la
stabilit¢ chimique de I'austénite était différente pour chacun des échantillons. En effet,
comme il est montré a la Figure 66, plus la quantité d’austénite résiduelle est élevée, plus
celle-ci transforme rapidement par rapport & son pourcentage relatif initial. La courbe jaune
représentant 1’échantillon P-90 aurait di transformer plus lentement que les autres étant
donné qu’il possédait seulement 3,6 % d’austénite initiale. Cependant, & cause des faibles
pourcentages initiaux et ’erreur de mesure de ’ordre de +£1 % sur la valeur initiale et finale,
il se pourrait fort bien qu’il s’agisse seulement d’une erreur de mesure. Mis a part ce résultat,

toutes les valeurs concordent avec la littérature.

4.4.2 Propriétés mécaniques en fonction du traitement thermique

En observant les résultats des échantillons de la série de tests #3 (Figure 61), il est possible

de voir que les propriétés mécaniques en fatigue oligocyclique du 415 sont principalement
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dictées par le TT de revenu subi par la martensite. L’austénite résiduelle vient donc
seulement apporter un effet secondaire sur le comportement hystérésis du matériau (vie,
écrouissage, adoucissement). Les meilleurs comportements en fatigue ont été obtenues avec
les conditions métallurgique telles que regues et celles issues des doubles traitements

thermiques. Ftonnamment, d’aprés la Figure 61, les propriétés mécaniques de ces
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échantillons sont trés différentes : la contrainte a 2% de déformation apres la premicre mise
en tension était de 711 MPa pour les échantillons ayant eu un double revenu (P-82 et P-84 -

25 % vyres) contre 850 MPa pour les échantillons avec un traitement tel que regu.
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Figure 66 Pourcentage d’austénite relatif approximé par le modéle simple en fonction du
nombre de cycles permettant d’observer la stabilité de ’austénite produite par
les différents traitements thermiques.

En supposant une contrainte de 300MPa nécessaire afin de déformer la phase austénitique de
2 % et en posant I’hypothése que la contrainte a appliquer suit la loi des mélanges, la
martensite présente a I’intérieur des échantillons revenus deux fois serait donc trés similaire a
celle présente dans I’échantillon avec le traitement tel que recu (850 MPa aprés la premicre
mise en tension pour P-82 et P-84 contre 917 MPa pour I’échantillon tel que regu P-73). En
effet, 0,25 « 300MPa + 0.75 « 850 MPa = 711MPa et 0,112 « 300MPa + 0.89 « 917 MPa =

850MPa.
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D’aprés ces observations, les propriétés en fatigue oligocyclique des échantillons semblent
donc étre grandement dictées par 1’état de la martensite. L’état optimal de cette martensite
serait celle contenue dans les échantillons du lot #3 avec un traitement thermique « Tel que
regu ». L’état initial de la martensite semble donc étre le principal facteur du temps de vie de
I’échantillon. Cependant, 1’austénite transformée en martensite fraiche lors des premiers
cycles provoque un écrouissage non négligeable et affecte le temps de vie en fatigue

oligocyclique.

En prenant exemple sur les échantillons avec un double traitement thermique, 1’échantillon
P-82, possédant une martensite moins revenue (1 h/618 °C) que celle de I’échantillon P-84 (8
h/618 °C) et a eu un meilleur temps de vie. Bien que les deux échantillons possédent
initialement le méme pourcentage d’austénite résiduelle et la méme force maximale lors de la
premiére mise en tension, (708MPa) ceux-ci ont eu un comportement totalement différent par
la suite. L’échantillon P-82 a eu un écrouissage beaucoup plus important durant les 7
premiers cycles (903MPa vs 862MPa) et 1’adoucissement de ce dernier a été moins important
que I’échantillon P-84. Il est intéressant de voir que I’échantillon P-82 contenant une
martensite plus dure a eu un écrouissage plus élevé et donc une transformation plus
importante lors des premiers cycles que 1’échantillon P-82. Ce taux d’écrouissage enregistré
avec le banc d’essai hydraulique ainsi que le taux de transformation plus élevé mesuré par
diffraction X concorde parfaitement avec le comportement de la FDR. La fréquence initiale
de I’échantillon P-82 (revenu 1h, 24%) était plus élevée que celle de 1’échantillon P-84
(revenu 8h, 25%) malgré le pourcentage d’austénite initial plus faible. Cette haute FDR est
causée par 1’état moins adouci de la martensite. Aprés la premiére mise en tension et relache,
la FDR de I’échantillon p-82 est 1égeérement plus basse que celle I’échantillon P-84 a cause
du plus grand pourcentage d’austénite transformé. Est-ce que cette transformation plus rapide
est causée par une plus grande transmission de la déformation par la martensite plus dure?
Pour I’instant, sans une caractérisation compléte au MET des types d’austénites présent dans

les deux échantillons, il est difficile de se prononcer.
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4.4.3 Moment d’amorcage de la striction

Il est vraiment intéressant de voir que 1’amorgage de la striction des échantillons a
généralement lieu lorsque la contrainte appliquée pour déformer de 2 % est rendue entre 720
et 740 MPa. Une chose est certaine, ¢’est que 1’amorgage d’une instabilité mécanique
(striction) se produit lorsque le critére de Considére n’est plus respecté (Equation 1-1). En
effet, un défaut sur I’échantillon conduira & une instabilité mécanique si le matériau n’est pas
apte & se durcir suffisamment & cet endroit. La transformation de 1’austénite résiduelle en
martensite contribue normalement a retarder cette instabilité. Cependant, un assez grand
pourcentage d’austénite doit transformer pour écrouir significativement le matériau afin de
respecter ce critére. Nous avons vu que pour tous les échantillons, la majorité de 1’ austénite
transforme avant le cycle 20. De plus, la valeur seuil de I’austénite pour une amplitude
déformation de 2 % est d’environ de 2 %. C'est-a-dire que dans le meilleur des cas,
seulement 2 % d’austénite peut transformer aprés le cycle 20. Evidemment, cette quantité ne
sera pas suffisante pour apporter un écrouissage significatif. C’est donc pour ces raisons que
la vie en fatigue oligocyclique des échantillons contenant beaucoup d’austénite initialement
n’est pas meilleure que celle des échantillons ayant recu le traitement tel que regu. Etant
donné la stabilité trop faible de I’austénite, peu importe le traitement thermique, le nombre de
cycles a la rupture est géré par le comportement de la martensite. Pour obtenir une meilleure
vie en fatigue, il aurait fallu que le taux d’austénite non transformé pour un grand nombre de
cycles a 2 % de déformation soit beaucoup plus élevée que celui obtenu (2 %). De cette
fagon, la déformation locale présente lors de la striction aurait pu transformer cette austénite

stable en fatigue oligocyclique et ainsi retarder la striction.

Afin d’augmenter la vie en fatigue oligocyclique, une bonne tentative serait de produire un
échantillon avec 25 % d’austénite résiduelle et avec une martensite légérement plus dure que
celle produite avec le traitement tel que regu. Bien que la vie en fatigue oligocyclique semble
écourtée lorsque la martensite est trop dure (P-70), la déformation assurée par la
transformation de I’austénite pourrait changer les données. Pour ce faire, le temps du premier

traitement & 670 °C doit étre légérement inférieur & 2 h et le deuxiéme traitement thermique a



116

618 °C doit étre au plus d’une heure afin d’éviter au maximum le ramollissement de la

martensite.
4.5 Traitements thermiques
4.5.1 Comparaison du pourcentage d’austénite résiduelle obtenu en fonction du

type de traitement thermique

En observant la Figure 25 représentant le pourcentage d’austénite résiduelle en fonction du
type de traitement thermique, nous pouvons observer que les paramétres tels la température,
le temps de maintien ainsi que le nombre de traitement thermique ont tous un effet sur la
quantité d’austénite résiduelle obtenue. Il a été vu en détail au chapitre 1 que la création
d’austénite résiduelle est causée par une diffusion préférentielle des éléments gammagénes

dans la phase austénite.

Sur la Figure 25, le pourcentage d’austénite résiduelle est plus élevé pour un double
traitement thermique que pour un simple traitement thermique. En effet, le maximum
d’austénite résiduelle obtenu pour un simple traitement thermique est de 18,5 % (623 °C/8 h)
contre 25 % pour un double traitement thermique (670 °C/2 h + 618 °C/8 h). La question a se
poser est donc; pourquoi un double traitement thermique permet d’obtenir plus d’austénite

résiduelle qu’un simple traitement thermique?

Une hypothése possible est que la martensite provoque plus de contraintes résiduelles en
compression pour une microstructure obtenue par un double traitement thermique. En effet,
comme mentionné dans le chapitre 1, le double traitement thermique permet d’obtenir une
microstructure plus fine que celle obtenue pour le simple traitement thermique. Il se pourrait
donc fort bien qu’une certaine partic de 1’austénite n’ayant pas la concentration chimique
assez stable pourrait étre toutefois présente a température ambiante a cause du réseau de

contrainte exercée par la martensite.
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La quantité plus élevé d’austénite résiduelle obtenue avec un double traitement thermique
pourrait aussi provenir de ’hétérogénéité de concentration ainsi créée par rapport au simple
traitement. Lors du premier traitement thermique a 670 °C, environ 80% de la microstructure
est de I'austénite et le reste est de la martensite. Pendant le temps de maintien, les éléments
gammageénes migreront préférentiellement dans le 80 % d’austénite tandis que les éléments
alphagénes migreront dans la martensite. Au refroidissement, une hétérogénéité de
concentration existera a I’intérieur du matériau alors totalement martensitique. D’un coté,
80 % de la microstructure sera enrichie de nickel tandis que ’autre 20 % sera enrichie
d’éléments alphagénes. Cette différence de concentration aura comme conséquence de
modifier la température A;; des deux martensites. En effet, 80 % aura une température A
plus basse a cause du rapport plus élevé éléments gammagenes/éléments alphageénes, tandis
que la température A;; du 20 % de martensite revenue sera plus élevée. Lors du deuxiéme
traitement thermique, le 80% de la microstructure pourrait ainsi se comporter comme un

alliage contenant un plus grand rapport éléments gammagene/éléments alphagénes.

Une autre comparaison entre le simple et le double traitement thermique est que la distance
de diffusion nécessaire pour enrichir 1’austénite est moins grande lors du deuxi¢me traitement
thermique que lors du premier traitement thermique étant donné la structure plus finement
dispersée. Cette observation explique slirement le fait que le temps de maintien du deuxiéme
traitement thermique n’a pas beaucoup d’effet sur le pourcentage d’austénite final. En effet,
le double traitement thermique de 8 h a permis d’obtenir un pourcentage d’austénite
résiduelle de 25 % contre 24,5 % pour un traitement de 1 h. Cette différence de temps dans le
cas d’un simple traitement provoque une plus grande différence. A 625 °C un traitement de
8h donne 16 % d’yyes contre 10,2 % d’yres pour un temps de maintien de 1 h. Cette différence

serait donc causée par un temps trop court ne permettant pas une diffusion suffisante des

éléments gammagenes et alphagénes.

Cependant, avec de bons outils, cette question pourrait étre résolue assez rapidement. En

effet, a Dl’aide d’un MET, il serait possible de mesurer le rapport (éléments
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gammagenes/éléments alphagénes) des phases austénitiques et martensitiques produites par
chacun des deux types de traitements thermiques. De cette fagon, il serait possible d’observer
si une partie du nickel ou du molybdéne est restée dans la martensite. De plus, les contraintes
résiduelles en compression pourrait étres caractérisées en mesurant le parametre de maille de

I’austénite a I’aide de la diffraction de neutrons.



CONCLUSIONS

Conception et calibration du systéme de mesure en temps réel

o Le systtme d’acquisition composé d’un circuit RLC et d’une bobine a permis
d’approximer avec succes le pourcentage d’austénite résiduelle.

e La construction d’une bobine dotée d’un facteur de qualité d’environ 80 a permis
d’éliminer les erreurs de positionnement des échantillons. Grace a ceci, les résultats
des échantillons ont pu étre comparés entre eux.

e La méthode expérimentale utilisée a permise d’éliminer une grande partie de la
calibration par rapport aux études antérieures. Avec cette méthode, seuls le
pourcentage d’austénite résiduelle et 1’état de la martensite sont responsables de la
variation de la FDR.

e La variation de la FDR en fonction du pourcentage d’austénite résiduelle est un
phénomene linéaire. La pente de la droite varie avec le lot de 415 et la géométrie de
I’échantillon. En général, pour un échantillon de 11,25 mm de diamétre, la
transformation d’un pour cent d’austénite en martensite fait diminuer la FDR
d’environ 10 Hz.

e [’état de la martensite est majoritairement caractérisé par sa densité de dislocations.
Lors des trois premiers cycles, la martensite s’écrouit et augmente la FDR.
L’adoucissement durant les cycles suivants entraine ensuite une diminution de la
FDR. La FDR se stabilise lorsque 1’état de la martensite devient stable.

e Lorsque I’état de la martensite est stabilis€ et que le pourcentage d’austénite
résiduelle est & son minimum (~1,7% a 2% de déformation), la FDR finale des
différents échantillons est identique pour des échantillons constitué d’un méme lot
peu importe 1’état initial de I’échantillon (Figure 41).

e La variation totale de la FDR est causée par 1’addition du A FDR causée par la
transformation de I’austénite et par le A FDR causée par la modification de 1’état de la

martensite. Afin de tenter d’évaluer 1’état de la martensite et ainsi approximer le
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pourcentage d’austénite résiduelle en fonction de la variation de la FDR, trois
modeles ont été proposés : modéle simplifi€, modele A Force et modele A FDR.

e Le modele A FDR est le plus précis et a permis d’approximer le pourcentage
d’austénite résiduelle avec une erreur inférieure a +0,3% par rapport aux données
expérimentales.

e Le modele simplifié modifié utilisé a quelques reprises a donné de bons résultats
compte tenu de sa simplicité de calibration. En effet, sans tenir compte de 1’effet de
I’état de la martensite, celui-ci a permis d’approximer le pourcentage d’austénite
résiduelle avec une erreur inférieure a +1% par rapport aux données expérimentales.

e Le modéle A force a sous-estimé les valeurs approximées a cause de ’effet de

I’écrouissage causée par la transformation de I’austénite en martensite.

Traitements thermiques

e Le maximum d’austénite résiduelle (25%) a été obtenu suite a un double traitement
thermique (670 °C/2h + 618 °C/2-8h). Aprés 2 heures, le temps de maintien du
deuxiéme traitement thermique ne semble plus avoir d’effet sur le pourcentage
d’austénite résiduelle contrairement au revenu de la martensite.

e Le maximum d’austénite résiduelle obtenu aprés un simple traitement est de 18,5%
(623 °C/8h).

e Pour un simple traitement avec un temps de maintien de 1 heure, le % maximum
d’austénite résiduelle obtenu est de 15,4% a une température de 631 °C.

e FEtant donné que D’enrichissement de I’austénite résiduelle est fonction d’un
phénoméne difusionnel, la relation temps/température a un effet direct sur le
pourcentage d’austénite final. A des temps de maintien trop courts ne permettant pas
d’atteindre une diffusion compléte, une température plus élevée permettra une plus
grande diffusion. Cependant, lorsque les temps de maintien sont assez longs pour
permettre d’atteindre un état diffusionnel quasi complet, le choix d’une température
de traitement plus basse permettra d’obtenir un plus grand enrichissement relatif

d’éléments stabilisateurs dans la phase austénitique.
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Stabilité et propriétés mécaniques de I’austénite résiduelle

o [’austénite résiduelle contenue dans le 415 est assez instable pour transformer a la
température ambiante pendant un essai de fatigue oligocyclique.

e L’amplitude de déformation affecte considérablement le taux de transformation de
I’austénite. La totalité de l’austénite « transformable » d’un échantillon contenant
11,2% a transformé avant 55 cycles pour une amplitude de déformation de 2 % contre
120 cycles pour une amplitude de 1 %.

e I existe un pourcentage d’austénite seuil assez stable pour étre indépendant du
nombre de cycles a une amplitude de déformation donnée. Cette valeur seuil est de
2 % pour une amplitude de 2 % et de 3 % pour une amplitude de 1 %.

e La variation de la géométric des « triangles » sur les figures de la FDR en fonction de
la déformation est causée par la présence d’austénite réversible. D’aprés les
hypothéses posées a la section 4.2.2, le pourcentage d’austénite présent en tension
serait environ de 2,5% & 4% lors de la premiére mise en tension et nul pour les cycles
suivants (entre 0 et 1,5%). Lors de la relache de la contrainte, la martensite ainsi
formé en tension retransforme en austénite résiduelle.

e Plus la température de traitement thermique est élevée, plus le taux de transformation
relatif est élevé.

e Le traitement thermique produit par la compagnie ainsi que le double traitement
thermique ont montré des propriétés mécaniques similaires en fatigue oligocyclique
malgré leur pourcentage d’austénite initial différent (11,2 % vs 25 %).

e FEtant donné la trop grande instabilité de I’austénite 4 une amplitude de déformation
de 2 % et a température ambiante, celle-ci n’est pas en assez grande quantité pour

transformer apres le cycle 20 et ainsi retarder I’instabilité mécanique (striction).
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D’aprés les différents essais, les propriétés mécaniques du 415 en fatigue oligocycliques
semblent €tre majoritairement dictées par 1’état de la martensite initiale. Les deux seuls
échantillons ne présentant aucune striction aprés 55 cycles avaient une martensite initiale tres
similaire tandis que leur pourcentage d’austénite résiduelle initial était trés différent (10,7%
vs 24%). Bien que la contrainte & 2% de déformation des deux échantillons a 2% de
déformation fiit trés différente aprés la premi€re mise en tension (850 MPa vs 710 MPa),
I’écrouissage élevé causé par la transformation de 1’austénite a fait en sorte que la force a 2%
de déformation au deuxi¢me cycle était identique pour les deux échantillons (913MPa). En
résumé, a cause de I’écrouissage causé par la transformation, la présence d’austénite
résiduelle ne semble pas diminuer les propriétés en fatigue oligocycliques. Cependant, la
présence d’austénite résiduelle diminue la limite élastique de 1’échantillon tandis qu’elle
augmente considérablement la ténacité du matériau. Il n’y a donc pas de décision parfaite,
mais les conceptions pouvant accepter des limites élastiques de 1’ordre de 520 MPa (limite
élastique approximative de I’échantillon P-84) auront avantage a choisir le traitement
thermique contenant 25% d’austénite résiduelle tout en maintenant un état de martensite
similaire a celle présente dans les échantillons tel que regu (limite élastique martensite ~ 855

MPa).



RECOMMANDATIONS

Pour une étude suivante ou similaire a celle-ci, deux points devraient étre améliorés; nombre
de cycles total de 1’essai et la sélection des temps et température des traitements thermiques

afin d’obtenir une martensite similaire pour chacun des traitements :

Comme il a été observé, certains échantillons ont montré un début d’instabilité mécanique
menant & une rupture prématurée avant d’arriver au 55 i€éme cycle. Pour une étude future, il
est donc conseillé de sélectionner un nombre de cycle total le plus bas possible afin d’éviter
au maximum la présence de striction avant I’arrét de 1’essai. Pour nos essais, il aurait donc
été préférable de réaliser au maximum 30 cycles étant donné que la majorité de la

transformation de 1’austénite était terminée a ce moment.

La deuxiéme modification a faire sur la procédure serait de sélectionner des temps et des
températures de traitements thermiques afin de produire des échantillons contenant des états
de martensite similaire. La température de traitement sera donc sélectionnée en fonction du
pourcentage d’austénite résiduelle voulu et le temps sera sélectionné par la suite afin de
produire un bon revenu de la martensite. Par exemple, afin d’obtenir des états de martensite
équivalents, le temps de maintien d’un traitement a 600 °C sera plus long qu’un traitement a
620 °C. Le parametre P de Larsen Miller semble un bon point de départ afin de sélectionner
le temps de maintien en fonction de la température sélectionnée. Bien entendu, pour une
méme température, le pourcentage d’austénite résiduelle obtenu est légérement fonction du
temps de maintien. Le pourcentage d’austénite résiduelle deviendra indépendant du temps de

maintien lorsque la diffusion des éléments gammagénes sera terminée.

Une meilleure validation du modéle A FDR avec des mesures d’austénite résiduelle entre le

cycle 2 et 7 est fortement suggérée.
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Effectuer des essais terminant en compression et procéder a la méme analyse (mesures
rayon-x, modeles AFDR), afin de mieux comprendre le comportement de la FDR et de

I’austénite résiduelle.

Pour ce qui est des études futures, le MET deviendra sans aucun doute l’outil clé qui
permettra une compréhension accrue de I’effet des principaux paramétres sur la stabilité de
’austénite résiduelle dans le 415. Grace a celui-ci, il sera possible de caractériser la stabilité
de I’austénite par des analyses locales de concentration, de morphologie et d’interaction entre
I’austénite et la martensite. En utilisant les échantillons générés par cette étude, une premiére
approche serait de caractériser le type d’austénite le plus instable transformant aprés la
premiére mise en tension (1/2 cycle). A I’opposé, ’austénite la plus stable correspond au
pourcentage d’austénite seuil non transformée aprés 55 cycles. D’autres essais intéressants
seraient de caractériser la quantité de chaque type d’austénite présent en fonction du nombre
de cycles a I’aide des échantillons produits par la série de test #1 et #2. Un type d’austénite
serait caractérisé par une certaine morphologie, concentration et interactions avec la phase

martensitique (tel que montré au Tableau 2).

Un autre paramétre affectant la stabilité de ’austénite résiduelle est 1’état de contraintes
résiduelles induit par la martensite. Par diffraction de neutrons, il serait possible de

caractériser 1’état de contrainte de chacune des phases.

Comme nous I’avons vu durant ce rapport, la réussite de I’optimisation des propriétés
mécaniques a ’aide de I"austénite résiduelle est conditionnelle & la précision du traitement
thermique effectué. Les tolérances de concentrations pour un 415 étant larges, la température
de traitement produisant le maximum d’austénite résiduelle peut varier jusqu’a 120 °C en
fonction du rapport d’éléments alphagénes/gammagénes (approximation en utilisant
1’Equation 1-5 et les tolérances de concentrations présentés au Tableau 1). De plus, une
variation de 10 °C de la température de traitement peut entrainer des variations jusqu’a 10%
d’austénite résiduelle pour un méme lot. Par conséquent, afin de pouvoir optimiser les

propriétés mécaniques du 415 avec la présence d’austénite résiduelle, une méthode de
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détermination a faible colit de la température de traitement thermique optimale devra étre
mise sur pieds. Une méthode envisageable a valider serait de trouver expérimentalement le
A1 du nouveau lot et ainsi décaler la courbe du lot #2 (Figure 25) par rapport au A.; du lot
dont la courbe est connue. Par exemple, si un lot #X a un A.; 10 °C plus bas que celui du lot
#2, la température donnant le maximum d’austénite résiduelle devrait donc étre 10 °C plus
basse.

Des essais & 'aide d’un dilatometre ont €té faits sur des échantillons du lot #2. Les résultats
sont présentés en Annexe 1. Il a cependant ét€ remarqué que méme si les échantillons étaient
initialement identiques, 1’effet de la vitesse de chauffage semble modifier considérablement
la température ol la martensite se transforme en austénite (A¢;). Pour un échantillon
austénitisé et trempé provenant du lot #2, le A, est environ de 579 °C a une vitesse de
chauffage de 1 °C et de 512 °C a une vitesse de chauffage a 0,1 °C/min. Une autre
observation intéressante est que pour un méme taux de chauffage, la température de début de
transformation austénitique est environ 10 °C plus élevé pour un échantillon contenant 11%
d’austénite résiduelle comparativement a un échantillon austénitisé trempé (1,3%). En effet,
un échantillon possédant plus d’austénite résiduelle a une concentration en éléments
gammageéne plus faible a I'intérieur de la phase martensitique. Cette phase étant moins
stabilisée, le A est plus élevé. Une autre utilisation intéressante de ces données est de
pouvoir calculer théoriquement le pourcentage des phases en présence en fonction de la
température. Un modele mathématique développé a I'IREQ permet de relier les déformations
de I’échantillon avec les changements de phases. Cependant, étant donné que le cycle
thermique utilisé était non conventionnel (0,1 °C) par rapport aux essais lors de la conception
du modé¢le (1 °C), quelques ajustements restent a faire. Bref, la détermination d’un A pour
ensuite effectuer une translation des courbes de TT d’un lot connu pourrait étre une méthode

rapide afin de cibler la température de traitement thermique optimale d”un nouveau lot.



ANNEXE 1

DETERMINATION DE LA TEMPERATURE DE TRAITEMENT OPTIMALE.

Actuellement, les traitements thermiques des échantillons de fatigue en 415 sont faits selon la
norme ASTM A480. La plage de température permise est plutdt large étant donné les
variations de composition chimique des producteurs de 415. Bien qu’il soit relativement
facile de trouver une température de traitement thermique capable de respecter des propriétés
mécaniques minimum, cette étape devient beaucoup plus difficile lorsque vient le temps de
les optimiser. Les propriétés mécaniques du 415 pourront finalement étre optimisées lorsqu’il
sera possible de contrdler I’état de la martensite tout en ayant un contréle sur la stabilité et la
quantité d’austénite résiduelle. A priori, comme il sera abordé dans la discussion, la
relaxation de la martensite est dictée par une relation temps/température, tandis que la
quantité d’austénite résiduelle est plus fonction de la température de traitement thermique
lorsqu’un temps minimum de maintien est dépassé. Cette plage de température de traitement
correspondant & un pourcentage spécifique d’austénite résiduelle est plutdt mince et est donc
tres difficile & cerner précisément. Pour déterminer la température cible correspondant au %
d’austénite résiduelle voulu, une série de traitements thermiques tests est nécessaire pour
chaque lot de 415. Actuellement, le moyen le plus rapide afin d’approximer et d’effectuer
une translation grossiére est de comparer les Ac a I’aide de I’Equation 1-5 mentionnée plus
haut. Bien que cette équation puisse €tre trés utile, elle reste toutefois une approximation

empirique tenant compte seulement de 1’effet de la composition chimique.

Dans le cadre d’une étude antérieure faite a I'IREQ, un modéle mathématique basé sur la
dilatation du 415 (lot #1) a été congu afin de déterminer 1’évolution des phases du 415
pendant un cycle thermique complet (chauffage de 20 °C a 950 °C et ensuite refroidissement
contrdlé jusqu’a 20 °C). Le mode¢le permet ainsi de calculer le pourcentage d’austénite et de

martensite en fonction de la température durant tout un cycle thermique donné.
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Etant donné que la courbe du % d’austénite en fonction de la température du lot #1 et du lot
#2 est établie, il serait intéressant d’utiliser cette opportunité afin de voir s’il existerait une
corrélation entre les résultats du modele mathématique et les courbes de traitements
thermiques. Ces essais resteraient a faire, mais si en effet une corrélation existe, il sera
beaucoup plus facile d’effectuer un test de dilatométrie sur un nouveau lot de 415 pour

ensuite corriger une courbe déja existante par une simple translation.

La Figure 67 et la Figure 69 montrent des essais préliminaires effectués sur le lot #2 et la
Figure 68 et la Figure 70 montrent le pourcentage d’austénite résiduelle calculé a 1’aide du
modéle mathématique (paramétres montrés plus bas). Cependant, a cause de vitesse de
chauffage, il est actuellement impossible de comparer ces deux courbes entre elles et avec
celles du lot #1 (provenant d’une étude antérieure). Le A de ’essai a 1 °C/min est de 579°C

(Figure 67) et est de 512,7 °C a une vitesse de chauffage de 0,1 °C/min (Figure 69).
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Figure 67 Déformation de !’échantillon en fonction de la température. L’échantillon
initial au cycle 1 est a ’état tel que recu contenant environ 10,7% 7. Vitesse
de chauffage 1 °C/min, lot #2 (A.; cycle 1 = 579.2).
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Figure 68 Pourcentage d’austénite présent en fonction de la température calculé
théoriquement a ’aide des résultats de dilatation du deuxiéme cycle (Figure
67). L’échantillon initial a été austénitisé et trempé. Lot #2, vitesse de
chauffage 1 °C/min (A.; = 579.2).
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Figure 69 Déformation de I’échantillon en fonction de la température. L’échantillon
initial a subi une austénitisation et une trempe. Lot #2 Vitesse de chauffage
0,1 °C/min (A.; =512.7).

Fraction d'austénite

o 108 200 200 400 500 600 700 800

Tampérature

Figure 70 Pourcentage d’austénite calculé a ’aide d’un essai de dilatométrie fait a 0,1
Celcius (Figure 69) (A,; = 512.7).
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Parametres utilisés dans le modéle numérique.

Quel essai voulez-vous traiter ?

P36LC2.txt

lecture

Sample

Combien de cycles dans ce fichier (1) ou (2) ?

1
Le nombre de lignes de donnees acquisitionnes 55681
Ligne correspondant a la temperature de debut 1
Temperature Tmin (C) 21.9

S agit-il d un essail realise au Gleeble ou au TMA ?

TMA

dhhkkkhkkhkhhkhkhkhkhhhhhhhhhhkhhkrhhbhhkhbhhhhdrhhkhbrdbrddbrrbrrbir

PHASE I : CONTRACTION THERMIQUE DE L AUSTENITE PURE

Ligne correspondant a la temperature maximale 27801

Temperature maximale (C) 946.5
Ligne correspondant a Tal 47022
Temperature minimale choisie (C) 310.0

Coefficients d expansion thermique pour 1 austenite :
alpa0= 0.1547E-04 (degres C-1)
alpal= 0.5285E-08 (degres C -2)



Coeff. a0, Cal et Ca2 -8.576200808660004E-003 1.546515532368319E-005

5.285009936093447E-009

LEEE S S S SR SRR EEEEREREEEEEREEEEEREEEEEEEEEEESESEEESES]

PHASE II : EXPANSION THERMIQUE DE L ACIER ENTRE 20 ET 550 C

Ligne correspondant a Tml 15853

Temperature voisine de 550 (C) 550.0

Quel est la fraction d austenite residuelle ?

1.300000000000000E-002
Coefficients d expansion thermique pour la martensite:
alpm0= 0.7686E-05 (degres C-1)
alpml= 0.1086E-07 (degres C -2)

Coeff. a0, Cml et Cm2 -1.888317888951194E-004 7.787507126900025E-006

1.079002407958459E-008

R R e  E AL Ea
PHASE III : TRANSFORMATION AUSTENITIQUE
Tmax 946.540000000000

Temperature de debut de transformation austenitique : 579.2

Temperature de fin de transformation austenitique : 946 .5

hhkkkhkhkkhhhhhhkhkhkkhhhkhhhhhhkhkkhkhkhkkhkhhkhhkhhhhhkhhhhhkkhkkkk

PHASE IV : TRANSFORMATION MARTENSITIQUE

Temperature de debut de transformation martensitique : 268.0

Calcul de la deformation de transformation
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Deformation lineique de transformation de phase de 100%
Deformation volumetrique de transformation de phase de

2.493

0.831
100%
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Quel essai voulez-vous traiter ?

415Lstart.txt

lecture

Sample

Combien de cycles dans ce fichier (1) ou (2) ?

1
Le nombre de lignes de donnees acquisitionnes 157835
Ligne correspondant a la temperature de debut 22
Temperature Tmin (C) 25.4

S agit-il d un essai realise au Gleeble ou au TMA ?

TMA

EE AL EREE LSS R EREEEEEEEEEEEEEEREEEEEEEEEEEEEEEEEESEEE SRR

PHASE I : CONTRACTION THERMIQUE DE L AUSTENITE PURE

Ligne correspondant a la temperature maximale 153001

Temperature maximale (C) 747.0
Ligne correspondant a Tal 156103
Temperature minimale choisie (C) 309.9

Coefficients d expansion thermique pour 1 austenite :
alpa0= 0.1835E-04 (degres C-1)
alpal= -.6089E-09 (degres C -2)
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Coeff. a0, Cal et Ca2 -8.733238812669087E-003 1.834925316743980E-005
-6.089164101932554E-010

LR EEREERE RS EEEREREEEEEEEEEEEEEEREEEEESEEREEEEEEEEEEE RS S

PHASE II : EXPANSION THERMIQUE DE L. ACIER ENTRE 20 ET 500 C

Ligne correspondant a Tml 4587

Temperature voisine de 500 (C) 500.0

Quel est la fraction d austenite residuelle ?
1.300000000000000E-002
Coefficients d expansion thermique pour la martensite:
alpm0= 0.7805E-05 (degres C-1)
alpml= 0.1003E-07 (degres C -2)

Coeff. a0, Cml et Cm2 -2.274724581075984E-004 7.941667290002313E-006
9.888907789432737E-009

EEEE AR EEE S S S SRS SR SRR SR SR AR EEEEEEEEEEEREEEEEEEEERSE]

PHASE IITI : TRANSFORMATION AUSTENITIQUE
Temperature de debut de transformation austenitique : 512.7
Temperature de fin de transformation austenitique : 742.5

R R A EEEEEEEEEEEEEESE RS EREEEREEREREEESEREEEEEEEEEEEESEEEE]

PHASE IV : TRANSFORMATION MARTENSITIQUE

Temperature de debut de transformation martensitique : 275.2

Calcul de la deformation de transformation
Deformation lineique de transformation de phase de 100% : 0.817
Deformation volumetrique de transformation de phase de 100%

2.452



ANNEXE I1

SCHEMA DE LA BOBINE UTILISEE

La bobine utilisée pour cette série d’essai était identique a celle montrée sur la figure ci-
dessous (excepté pour la coupe). Au lieu d’utiliser une coupe pour installer la bobine entre
les pattes d’un extensométre plus gros, un amincissement de la surface a été fait afin
d’augmenter 1’espace entre la bobine et un extensométre plus petit monté au-dessus de celle-

cl.

10.00{0.985) BBO'OO(Z'SBS)
300(0.118) Il l__z(.,(().(]s()) I¢zz.1o(0.\870) i ‘
il @mw 751)=T ,
y (.
m.so(o.osoﬁg J | s(0.296) 0236
U
w(1.220) s705(2.090) Nylon

Figure 71 Dessin de la bobine. Les unités sont en pouces.
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Figure 72 Echantillon de fatigue version #2. Les unités sont en pouces.



ANNEXE II1

PARAMETRES POUR L’APPLICATION LABVIEW

Les tensions entrées dans I’interface du logiciel (Figure 73) sont montrées au Tableau 16.

Tableau 16

Parameétres pour le traitement des données

Déformation Taux Nombre Nombre | Positi
d’acquisitionnement | d’échantillon | de points on
(nombre de pour FFT par

points/sec cycles

FICHIER A TRAITER { *.DBL)

| XY Graph

‘ Taux schantlionnage
Nombre Schantfon pour FFT

Nombre de points par cycle f N

Fréguence dun cydle

Flchier résuktat
CiiDocumants and Settings'f7472\BureactTratement data) |
64-10001-RESULTAT bt j

=) (=] []

Figure 73 Interface de ’application LabView.

Concernant les valeurs entrées sous la force, déformation, tension et position, il s’agit
seulement de valeurs de conversion en fonction de la sortie des valeurs de ’appareil de
traction et de ’oscillateur. Les autres valeurs sont nécessaires pour le logiciel afin de bien
calculer la fréquence de résonance et pour bien enregistrer les valeurs dans le fichier texte de

sortie. Le taux d’acquisition est de 200 000 points/seconde et le calcul de la FDR se fait a

tous les 10 000 points (20 000 sur la Figure 73). Ce qui veut dire que pour un essai réalisé a
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0,1 Hz, il y aura 200 points par cycle. Si, par exemple, la vitesse était de 1 Hz, il y aurait 20
points pour représenter le cycle. Le nombre d’échantillons pour la FFT veut dire, que pour
chaque calcul, 250 points seront pris en compte. Donc, pour le calcul de la FDR au point
10 000, seuls les points entre 9875 et 10125 seront utilisés. Moins la FDR est élevée, plus il
faut de points pour effectuer le calcul de celle-ci. La détermination du nombre de points
nécessaires se fait par essais et erreurs. Au-dessus d’une certaine valeur, la fréquence

calculée devient trés stable.



ANNEXE 1V

TESTS PRELIMINAIRES A 1 % et 2 % DE DEFORMATION.

Les deux figures qui suivent on été incluses afin de présenter les données brutes des deux

essais préliminaire jusqu’a rupture finale.

Fréquence de résonance Hz

Déformation %

Figure 74 Test préliminaire a 1 % de déformation sur le lot #2, traitement thermique tel
que recu (P-48).

Méme si ’essai a été réalisé en déformation contrdlée, une petite instabilité de déformation a

été présente en compression lors des 20 premiers cycles environ.
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Fréquence de résonance Hz

Cycle 19
: | e Cyrcle 30

25 -2 -1.5 -1 -0,5 0 0,5 1 15 2 25
Déformation %

Figure 75 Test préliminaire a 2 % de déformation sur le lot #2, traitement thermique tel
que regu (P-47).



ANNEXE V

DONNEES BRUTES DES ESSAIS DE LA SERIE DE TESTS #3

Cette annexe présente les courbes de la FDR en fonction du nombre de cycles pour tous les
échantillons de la série de test #3 ainsi qu’un tableau des données brutes pour chacun des

traitements thermiques.

Echantillons contenant 5% vres (P-88 et P-89)

Fréquence de résonance Hz

2,5 -2 -1,5 -1 -0,5 0 0,5 1 1,5 2 2,5
Déformation %

Figure 76 Fréquence de résonance d’un échantillon contenant initialement 5,0% d’y,s (P-
89) en fonction de la déformation. Le % d’y,.; mesuré apres la reliche de la
contrainte est de 4,4%.



141

—Cycle2a55
—Cycle 2
| —Cycle 3
-——Cycle 4
.| —Cycle 7

Fréquence de résonance Hz

1 - T T SRy a——|
-2,5 -2 -1,5 -1 -0,5 0 0,5 1 1.5 2 2,5

Déformation %

Figure 77 Fréquence de résonance d’un échantillon contenant initialement 5% d’y,.s (P-
88) en fonction de la déformation. Lot #2, série de test #3, simple traitement
thermique 605°C/1h, %Y. final 1,8%.

Tableau 17
Résultats de P-88

# Cycle FDR Tension | Force max | %
Min (Hz). en tension | Austénite
(kN)

6211 5%
6318 85
6325 88,5
6317 88
6309 86
6292 83
6269 76
6261 74
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72
71,2

1,83

Fréquence de résonance Hz

2,5 -2 -1,5 -1 -0,5 0 0,5 1 1,5 2 2.5
Déformation %

Figure 78 Fréquence de résonance d’un échantillon contenant initialement 10 % d’y,.s (P-
87) en fonction de la déformation. Lot #2, série de test #3, simple traitement
thermique 618°C/1h, %Y,.; final 7,4%.
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~——Cycle 1
—Cycle2a34 |
—Cycle 2
—Cycle 3
—Cycle7
Cycle 18
—Cycle 34

Fréquence de résonance Hz

2,5 -2 -1,5 -1 -0,5 0 0,5 1 1,5 2 2,5
Déformation %

Figure 79 Fréquence de résonance d’un échantillon contenant initialement 10 % d’y,.s (P-
86) en fonction de la déformation. Lot #2, série de tests #3, simple traitement
thermique 618 °C/1 hy, %,.s final 1 %.

Tableau 18
Résultats de P-86
# Cycle FDR Tension | Force max en | % Austénite
Min (Hz). tension (kN)
6259 10 %
6339 78
6333,5 84 A
6324 84
6300 : 79
6275 73
6274 73
6268 71
6263,4 70
rupture 0,98 %




Echantillons contenant 10,7 % yres (P-49).
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Fréquence de résonance Hz

——Cycle 1
—Cycle 2a 30
—Cycle 2
—Cycle 3
—Cycle7
Cycle 19
—Cycle 30

2,5 -2 -1,5 -1 -0,5 0 0,5
Déformation %

T

T

1

1,5

2,5

Figure 80 Fréquence de résonance d’un échantillon contenant initialement 10,7 % d’y.s
(P-49) en fonction de la déformation. Lot #2, série de tests #3, traitement tel que

recu, %7res final 1,8 %.

Tableau 19
Résultats de P-49

# Cycle FDR Tension | Force max | %
Min (Hz). en tension | Austénite
(kN)
6276 10,7 %

6355 83

6346,5 38

6337 87

6310 82

6279 75

6268 71

2,2%
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Contrairement aux autres essais de la série de tests #3, I’arrét de 1’essai n’a pas été assez
rapide et il y a eu rupture au cycle 41. Les données de la FDR tension min seront utilisées
jusqu’au cycle 30 et le pourcentage d’austénite résiduclle sera approximé a ’aide de la série
de tests #1 (~2,2 % au cycle 30). D’aprés la série de tests #1, le pourcentage d’austénite

résiduelle pour le 415 provenant du lot #3 est de 2,2 % a 30 cycles.

Echantillons contenant 24,5 % yres (P-82 et P-83).

Fréquence de résonance Hz

2,5 -2 -1,5 -1 -0,5 0 0,5 1 1,5 2 2,5
Déformation %

Figure 81 Fréquence de résonance d’un échantillon contenant initialement 24,9 % d’yyes
(P-83) en fonction de la déformation. Le % d’y..; mesuré aprés la reliche de la
contrainte est de 14,8 %.
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——Cycle 1

| —Cycle 2455

1 = Cycle 2

{ —Cycle 3
—Cycle7

Cycle 19

| ——Cycle 30
—Cycle 55

' Descente

Fréquence de résonance Hz

-2,5 -2 -1,5 -1 -0,5 0 0,5 1 1,5 2 25
Déformation %

Figure 82 Fréquence de résonance d’un échantillon contenant initialement 24 % d’y,.s (P-
82) en fonction de la déformation. Lot #2, série de tests #3, double traitement
thermique 674 °C/2 h + 618 °C/1 hy, %Y, final 1,7 %.

Tableau 20
Résultats de 1’échantillon P-82
# Cycle |FDR Tension | Force max en | % Austénite

Min (Hz). tension (kN)
6490 (24,1 +24,9)/2=24,5 %
6433 69 14,8 %
6350 89
6326,5 88
6295 81,5
6271 76
6263 72
6259 70 1,7 %
6208
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Echantillons contenant 25 % vres (P-84 et P-85)

Fréquence de résonance Hz

-2,5 -2 -1,5 -1 -0,5 0 0,5 1 1,5 2 2,5
Déformation %

Figure 83 Fréquence de résonance d’un échantillon contenant initialement 25 % d’yres
(P-85) en fonction de la déformation. Lot #2, série de tests #3, double traitement
thermique 674 °C/2 h + 618 °C/8 h, %,cs final 17,6 %.

——Cycle 1
~—Cycle 2
—Cycle 3
—Cycle 7
Cycle 19
——— Cycle 30
~—Cycle 55
Descente

Fréquence de résonance Hz

2,5 -2 -1,5 -1 -0,5 0 0,5 1 1,5 2 2,5
Déformation %

Figure 84 Fréquence de résonance d’un échantillon contenant initialement 25 % d’y,.s (P-
84) en fonction de la déformation. Lot #2, série de tests #3, double traitement
thermique 674 °C/2 h + 618 °C/8 hy, %Y:.s final 1,6 %.



Tableau 21

Résultats de I’échantillon P-84

# Cycle [ FDR Tension | Force max en | % Austénite | FDR tension
Min (Hz). tension (kN) (Hz).
6470 25%

6444 69 17,6% 6476
6386 83,5 6449
6362 83,5 6448
6321 79 6445,5
6289 73 6426
6280 71 6414,5
6273 69,2

6275 69 6400,5

6220

1,61%




ANNEXE VI

GRAPHIQUES SUPPLEMENTAIRES POUR LA DETERMINATION DU MOMENT
DE STRICTION DES ECHANTILLON DE LA SERIE DE TEST #3.

La section qui suit donne les résultats bruts qui ont servi afin de déterminer le moment de la
striction. Cette partie est non nécessaire a la compréhension de cette étude et est destinée

principalement a la personne qui aura a poursuivre les essais.

P-88 (5% d°Y yes)

—— /10 1

Descente manuelle
e————— Cyclg 2
——————— e 3
Se—— Cycle 4
—————CyClE T

Cycle 19
————Cyole 30
—Cycle 55
—— Cycle 50

wn——— e 45

R Cycle 49

Figure 85 Adoucissement de ’échantillon P-88 en fonction du nombre de cycles (5% y
initial).



150

S—C e
Descente manuelle
Cycle 2
s CYClE 3
Cycle 4
Cycle 7
- Cycle19

Cycle 30

———— o 55

——Cycle 50

Cycle 52

“Cvcle 54

PRI C e 45

*Cycle 46

———C e 43

Figure 86 Agrandissement de la fréquence de résonance en fonction de la force (P-88).

En tragant la FDR en fonction de la force, il est facile de cibler la FDR tension min, car celle-
ci est située a £ = 0 kN. Lorsque la FDR tension min commence a ralentir spontanément voir
méme augmenter et/ou lorsque la force & 2% de déformation commence a augmenter, il
s’agit du moment de striction. Par exemple, la striction de 1’échantillon P-88 s’est produite
environ au cycle 48 a cause d’un ralentissement de la vitesse de descente de la FDR tension
min. L’écart entre les cycles 46 et 48 est d’environs de 2 Hz (6255 a 6253 Hz) tandis que
I’écart entre les cycles 48 et 49 est inférieur a 0,5 Hz (6253 4 6252,5 Hz). La FDR du cycle
50 est plus élevée que celle du cycle 49 (>6253 Hz). Les résultats seront donc considérés

jusqu’au cycle 48 inclusivement.
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P-86 (~10 % austénite résiduelle).

F = o

—Cyc|e 1
_C?C'B 2
S—————— e
*Cycle ?’
1]
T Cycle 18
_CYC'E 34
“C'}'Cle 1 g

WCYCﬂE 30

= !L

_Cvc'e 2

Cycle 3
STS———" e T
Cycle 18
S ——— e 34
MR ——CyCle 19
SR cle 35

_Cy0|e 37

Cycle 36

Cycle 30

Cycle 33

Cycle 32

Figure 88 Agrandissement de la Fréquence de résonance en fonction de la force P-86.
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Etant donné le ralentissement de descente de la FDR tension min entre le cycle 34 et 35
comparativement au AFDR tension min entre le cycle 33 et 34, seuls les résultats jusqu’au

cycle 34 inclusivement seront utilisés.

P-49 (~10.73 % austénite résiduelle)

———— e ]

Cycle 2

mcyde 3

—-——Cycle 7

Cycle 19

—————— C ClE 30

—————— s Cle 35

————C s Gl 38

mcvfcle 37

Figure 89 Agrandissement de la variation de la force en fonction du nombre de cycles de
Péchantillon P-49.

Cycle 1
e Cycle 2
SOOI . Cle 5

Cycle 7

Cycle 19 :

Cycle 30

Cycle 35

Cycle 40 §

Cycle 41

Cycle 39
i ams—.C sl 36

Cycle 37 |

Figure 90 Agrandissement de la fréquence de résonance en fonction de la force P-49.
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Comme nous pouvons le voir sur la Figure 90 de la FDR en fonction de la force, la striction a
débuté environ au cycle 38. Les résultats jusqu’au cycle 38 inclusivement seront utilisés.
Contrairement aux essais de la série de tests #3, I’arrét de 1’essai n’a pas été assez rapide et il
y a eu rupture au cycle 41. Les données de la FDR tension min seront utilisés jusqu’au cycle
30, et le pourcentage d’austénite résiduelle sera approximé a 1’aide de la série de tests #1
(~2,2 % au cycle 30). D’apres la Figure 30, le pourcentage d’austénite résiduelle pour le 415

provenant du lot #3 est de 2,2 % a 30 cycles.

P-82 (~24.5 % austénite résiduelle)

Cycle 1
A ) Cycle 2

T C Cleo 5

Cycle 55

Cycle 19

Cycle 30

Cycle ¥

Figure 91 Agrandissement de la variation de la force en fonction du nombre de cycles de
Uéchantillon P-82.
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Cycle 1

ATy Cle 2

RN i e 3

Cycle 55

Cycle 19

Cycle 30

Cycle 7

Cycle 50

mCYcle 54

Cycle 53

Figure 92 Agrandissement de la variation de la fréquence de résonance de I’échantillon P-
82 en fonction du nombre de cycles.
D’apres la figure précédente, la légeére striction observée n’a pas modifié les résultats

enregistrés par la bobine.

Comme nous pouvons le voir sur la figure précédente il y a un ralentissement de la
diminution de la FDR entre les cycles 49 et 50. Les résultats du cycle 1 & 49 seront donc

utilisés.
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P-84 (~25 % austénite résiduelle)

———— (v G ]
AT——— ;e D
S————————— O C | T
Cycle 19
——— Gl 30
A———— v cle 55

——— e T

Figure 93 Agrandissement de la variation de la force en fonction du nombre de cycles de
DPéchantillon P-84.

Cycle 1

'm(:ycle 2
WCYCI& 3

Cycle 13

Cycle 30

Cycle 55

‘Descentes

Cycle ¥

4 Cycle 53
; lp——C 1o 50
Cycle 48

Cycle 51

Cycle 49

Figure 94 Agrandissement de la variation de la fréquence de résonance de I’échantillon P-
84 en fonction du nombre de cycles.



ANNEXE VII

VARIATION DE LA FDR TENSION EN FONCTION DE LA CONTRAINTE A 2%

DE DEFORMATION

6445
| o Cycie 1
6440 1 @ Cycle 2
: @ Cycle 3
6435 7 ®Cycle7

Cycle 19
6430 .

FDR tension Hz

6425

6420

6415
850 870

890 910 930 950 970 990
Contrainte MPa

Figure 95 Graphique montrant la relation linéaire existant entre la FDR en Jonction de la
contrainte vraie a 2% de déformation sur un échantillon totalement

martensitique (P-70).



ANNEXE VIII

EFFET DE LA GEOMETRIE ET DU MOUVEMENT DU MONTAGE SUR LA
FREQUENCE DE RESONANCE.

Effet de la géométrie de I’échantillon.

Suite a la procédure de calibration utilisée pour cette étude, aucune correction par rapport a la
géométrie n’a été nécessaire. Cependant étant donné que ’effet de la géométrie sur la FDR a
été étudié et que les résultats fonctionnent bien (variation linéaire de la FDR en fonction du

diamétre), il a toutefois ét€ décidé de les inclure.

Pour des variations de section, la variation de la FDR en fonction de la déformation suit une
loi linéaire avec des écarts maximums de 2 % pour une ¢élongation inférieure a 50 % [31].
Afin de faire une vérification rapide, 4 échantillons cylindriques de 10cm de long ont été
usinés avec des diamétres différents. Etant donné que le diamétre de la premiére version des
échantillons était de 9,5 mm, 4 échantillons ont été usinés dans un matériau du lot #1
(traitement thermique tel que regu avec 18,7 %vyres). Les diamétres de ces échantillons sont de
9,50 mm, 9,24 mm, 9,01 mm et de 8,18 mm ce qui équivaut aux diamétres associés & une
déformation de 0 %, 5,7 %, 11 %, 34,8 % respectivement. Avant de procéder a la mesure de
la FDR, tous les échantillons ont été¢ démagnétisés. La Figure 96 montre la relation obtenue

de la FDR en fonction du diameétre et de la section de 1’échantillon.

Comme il est facile a constater, méme jusqu’a des déformations de 34 %, la relation est
plutdt linéaire en fonction du diamétre. L’erreur causée par la correction d’une déformation
de 2 % devrait donc étre négligeable. Mentionnons ici que cette analyse a ¢té faite avec des
diamétres beaucoup plus petits que ceux utilisés dans la version 2 des échantillons de fatigue.
Le diamétre de la version 2 est de 11,25 mm comparativement a 9,5 mm pour la version 1.
Une variation de 11,25 mm a 9,5 mm correspondrait & une déformation 40,2 %. Donc,

d’aprés Olson et al., I’utilisation de la relation linéaire devrait encore étre bonne et induire au
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maximum 2 % d’erreur. Nous pouvons approximer qu’il existe environ une diminution de 54
Hz pour toute augmentation de Imm de diamétre. Pour une déformation de 2 % sur un
échantillon de 11,25 mm de diamétre initiale, le diamétre final sera de 11,14 mm ce qui

implique une augmentation de (11,25 mm — 11,14 mm)x54 Hz = 5,9 Hz.

6400 { —a— Fréquence en fonction du
| _diametre ]

Fréquence de résonance (Hz)

8 8,2 8,4 8,6 8.8 9 9,2 9,4 9,6
Diamétre et aire (mm? et mm)

Figure 96 Fréquence de résonance en fonction de la géométrie de I’échantillon, lot #1 tel
que recu (18,7 %).

Rappel : Effet du montage sur la fréquence de résonance.

Etant donné que les mors, le piston et I’extensométre sont tous constitués de matériau
ferromagnétique, leur mouvement lors d’un essai de fatigue modifie la fréquence de
résonance du systtme RLC. D’aprés une étude antérieure [31], la variation de la fréquence
produite par les appareils mobiles ferromagnétiques peut étre exprimée en fonction de la
déformation. Etant donné que dans notre cas, les lectures de la fréquence de résonance seront
touyjours faites & position du piston constante (aprés reldche de la contrainte de tension),

aucune correction de la fréquence ne devra étre apportée.



ANNEXE IX

ANALYSE COMPLETE DES PH,E'NOMI‘ENES PRESENTS DANS LES ZONES
ENCERCLES DE LA SECTION 4.1

Au début de I’essai, la densité de dislocations de I’échantillon est & son minimum et par
conséquent, la perméabilité élevée d’un échantillon non écroui conduit a une basse FDR.
Lors de la premiére déformation, (Figure 62, zone#l), la FDR diminue pour ensuite
remonter. Ce petit creux est créé par les propriétés ferromagnétiques du fer. Le 415 possede
une magnétostriction positive a de petites contraintes et une magnétostriction négative a de
grandes contraintes. Nous pouvons voir sur les travaux de Bozorth et al. a la Figure 98 que le
champ B (induction) créé par un échantillon de fer, augmente pour de petites contraintes et
diminue pour des contraintes plus élevées que 4 Kg/mm (39MPa). Ce phénoméne de
magnétostriction n’est pas présent seulement a cet endroit, mais est présent a chaque fois que
le matériau est remis sous tension. Cependant, lorsque le matériau est remis en compression,
aucune inversion de la magnétostriction n’est présente. La figure suivante met en évidence ce
phénoméne sur 1’échantillon P-55. Le point de rencontre de la courbe bleue et rose
correspond a la mise en compression et le point de rencontre de la courbe rose et jaune
correspond a la mise en tension. Pour cette raison, [’augmentation de la FDR dans la région

¢lastique est plus grande en compression qu’en tension.

Apres cette courte diminution de la FDR crée par I’inversion de la magnétostriction, la forme
de la courbe ressemble a une courbe de traction standard. Lorsque le matériau est mis sous
tension ou compression dans la région élastique (zone #2), les domaines magnétiques
s’alignent. Pour un matériau isotrope, les propriétés magnéto élastique peuvent étres décrites
par une constante [39]. En d’autres mots, dans la région élastique, la variation de la
magnétostriction est proportionnelle a la contrainte appliquée et donc a la déformation
appliquée dans la zone élastique (Al/l). L’effet de cette magnétostriction est fonction de 1’état
meétallurgique de I’échantillon. Par conséquent, la pente de la variation de la FDR en fonction

de I’énergie élastique sera différente pour des matériaux ayant différent % d’austénite



160

résiduelle ou des états de martensites différentes. Cette information pourrait &tre utilisée dans

’une exploitation plus poussée des courbes de la FDR.
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-2,5 -2 -1,5 -1 -0,5 0 0,5 1 1,5 2 2,5
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Figure 97 Figure permettant d’observer que le phénoméne de magnétostriction est présent
en tension seulement.

Lorsque le matériau se déforme plastiquement, le taux de variation de la magnétostriction
diminue brusquement tout comme la contrainte d’écoulement. En effet, tout comme dans une
courbe de traction, la limite élastique est située au moment ot il n’y a plus linéarité entre la
FDR et la déformation appliquée (zone #3). Durant cette transition (zone #3), certains grains
orientés favorablement commencent a se déformer plastiquement tandis que d’autres restent
dans le domaine élastique. Lorsque tous les grains seront tous en déformation plastique, le
champ B induit par la déformation de I’échantillon correspondra au champ a saturation pour

cet état métallurgique.
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Figure 98 Effet de la contrainte sur ’inductance du fer et du nickel soumis a des champs
de 3 et 20 oersteds respectivement [38].

Pendant la déformation plastique de la zone #4, la densité de dislocations augmentera
considérablement et modifiera les propriétés ferromagnétiques du matériau. L’augmentation
de la densité de dislocations dans la martensite diminuera la perméabilité de 1’échantillon et
entrainera une augmentation de la FDR du systéme. De plus, I’augmentation de la densité de
dislocations élévera la contrainte d’écoulement et augmentera la contribution de la
magnétostriction. Contrairement a la diminution de la perméabilité causée par I’augmentation
de la densité de dislocations, 1’effet de la magnétostriction est totalement réversible au
moment de la relache de la contrainte. C’est donc pour cette raison que la FDR aprés la

premiére mise en tension min est toujours plus élevée que la FDR initiale. Toute

transformation de 1’austénite résiduelle entre la zone 1 et la zone 5 entrainera une diminution
de la fréquence de résonance. Lorsque la transformation de 1’austénite est importante
(comme pour les échantillons contenant initialement 25 % d’austénite résiduelle) la zone #2

est complétement masquée par cette diminution de la FDR causée par la transformation.
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La zone #5 correspond au moment ou la déformation appliquée est maximale et la zone #6
correspond a la reldche de la contrainte. Pendant la zone #6, le retour élastique entraine une
diminution de la magnétostriction et juste avant d’arriver a la contrainte nulle (zone #7), la
FDR augmente de quelques Hz a cause des propriétés ferromagnétiques du fer
(magnétostriction inverse). Si une certaine quantité d’austénite résiduelle réversible est
présente, ceci implique que le pourcentage d’austénite résiduelle est plus faible dans la zone
5 que dans la zone 7. La transformation inverse de la martensite en austénite créera donc une
augmentation de la FDR durant la reldche de la contrainte (zone #6). Cette hypothése a priori
surprenante est discutée dans section 4.2.2. La zone #7 correspond a la FDR tension min
largement utilisée pendant cette étude. La valeur de la FDR tension min est fonction de la
quantit¢ d’austénite résiduelle et de I’état métallurgique de la martensite (densité de

dislocations). La mise en tension des cycles suivants débute a la zone 8.

Entre la zone 7 et la zone 8, les mémes phénoménes ont lieu, mais cette fois-ci, la contrainte
appliquée est en compression. En observant attentivement n’importe quel graphique de la
série de tests #3 montrés en Annexe V, nous pouvons voir qu’il existe de légeres différences
dans I’évolution de la FDR compression et de la FDR compression min en fonction du
nombre de cycles par rapport a I’évolution de la FDR tension et de la FDR tension min. Le
comportement du matériau n’est donc pas le méme en compression qu’en tension. Afin de
mieux comprendre le comportement de 1’austénite en compression, des mesures d’austénite
résiduelle devraient €tre faites, mais cette fois-ci sur des essais de fatigue terminant en

compression.



ANNEXE X

EXEMPLE DE LA METHODE UTILISKE AFIN DE CORRIGER LA FDR TENSION
MIN UTILISEE POUR LE MODELE A FORCE.

La prochaine partie expliquera pas a pas comment corriger la FDR tension min en fonction
de la variation de la force (ou contrainte) appliquée a 2% de déformation. Cet exemple est
basé sur les résultats obtenus avec un échantillon contenant 5 % d’austénite résiduelle initiale
(P-88). Cette section a été incluse afin de mieux expliquer la méthodologie utilisée.
Cependant, comme il est mentionné en discussion, le modéle A force ne permet pas
d’approximer adéquatement le pourcentage d’austénite résiduelle transformée a cause de

I’écrouissage suite a la transformation austénitique.

Le but de cet exercice est de corriger la FDR tension min enregistrée durant 1’essai afin
d’enlever I’effet de I’écrouissage/adoucissement de la martensite. L’écrouissage initial de la
martensite a comme effet d’augmenter la FDR tension min tandis que son adoucissement fait
diminuer cette méme FDR. Comme il a été¢ montré dans la section 3.7.1, il est possible de
prédire ’effet de cet écrouissage/adoucissement sur la FDR tension min par une relation
linéaire. Les 2 colonnes jaunes du tableau suivant correspondent aux valeurs enregistrées
pendant I’essai. Comme nous pouvons le constater, la force appliquée au premier cycle est de
85 kN et celle-ci a augmenté & 88,5 kN au deuxiéme cycle. Par conséquent, d’aprés notre
relation linéaire de 3 Hz/kN, ’effet de 1’écrouissage de la martensite a fait augmenter de 3 x
(88,5 -85) = 10,5 Hz la FDR tension min. Si cette augmentation de la FDR n’est pas corrigée,
cette augmentation ainsi créée par 1’écrouissage pourrait étre interprétée comme une
diminution du taux de transformation de I’austénite ou méme par une apparition soudaine
d’austénite résiduelle. Afin de régler le probléme, cette augmentation de 10,5 Hz est
soustraite de la FDR tension min enregistrée au cycle 2 (colonne rouge). Au cycle 3, la force
est 3 kN plus élevée qu’au cycle 1. Par conséquent, une correction de 9 Hz doit &tre apportée
a la FDR tension min du cycle 3. La Figure 99 montre la relation linéaire du % d’vye en

fonction de la FDR tension min corrigée.



Tableau 22
Méthode de correction de la FDR tension min (P-88)
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#ducycle| Fréquence Force | A force | Facteur de correction a Fréquence |Pourcentage
tension min. maximum | (avec le |[apporter a la FDR Tension | Corrigée. d'austénite
en tension | cycle ¥2) | min. (3 Hz * A force). mesuré
kN
6318 85 0 0
6325 88,5 3,5 10,5
6317 88 3 9,0
6292 83 -2 -6,0
6269 76 -9 -27,1
6261 74 -11 -33,1
6253 72 -13 -39,1

% Austénite mesuré(cycle 1/2 et final))

6290

6295

6300

6305

FDR tension min HZ

6315

6320

Figure 99 Exemple de la détermination de leffet de ’austénite résiduelle sur la fréquence
de résonance (P-88).



ANNEXE X1

METHODE SIMPLE AFIN D’EVALUER LE POURCENTAGE D’AUSTENITE
RESIDUELLE.

La méthode de calibration nécessite de sélectionner 2 traitements thermiques produisant le
maximum et le minimum d’austénite résiduelle possible tout en maintenant un état de
martensite similaire (facteur P de Larsen Miler-Equation 2-4). Cinq mesures d’austénite
résiduelle et trois échantillons au total sont nécessaires (1 pour le TT donnant le minimum

d’austénite résiduelle et 2 pour le TT donnant le maximum.

La Figure 100 illustre le protocole utilisé. En résumé, deux essais de % cycle en traction sont
réalisés sur les deux types de traitement thermiques et un essai jusqu’au cycle final est réalisé
sur I’échantillon ayant le plus d’austénite résiduelle. Avec cinqg mesures d’austénite
résiduelle, il est ensuite possible de déterminer deux équations linéaires reliant le
pourcentage d’austénite résiduelle initiale et aprés 1/2 cycles avec la FDR tension min. Pour
déterminer le pourcentage d’austénite résiduelle entre le cycle 1/2 et le cycle final, le mod¢le
simplifié¢ ou le modéle A FDR peut étre ensuite utilisé (pour le modéle A FDR, un essai
supplémentaire sur un €chantillon totalement martensitique doit étre fait). Afin d’utiliser ces
modeles, le pourcentage d’austénite résiduelle a 2 cycle sera approximé avec 1’équation
linéaire, et la FDR tension min ainsi que le % d’austénite seuil (transformation maximum)
mesuré avec 1’essai #3 servira comme point de référence. Ce point de référence corresponds
au moment ou toute 1’austénite « transformable » est transformée et que 1’adoucissement de
la martensite est stabilisé. Pour la série de test #3, ce pourcentage était environ de 1,6% et la

FDR tension min moyenne environ de 6370 Hz (Figure 41).
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Figure 100 Figure montrant le protocole de calibration a ’aide de 3 essais et de 5 mesures
d’austénites résiduelle (modéle simplifié).

Cette méthode nous permettra donc de déterminer le pourcentage d’austénite résiduelle d’un
¢échantillon du méme lot sans avoir recours & une mesure d’austénite résiduelle. Cect
fonctionnera en autant que 1’état initial de la martensite initial de 1’échantillon est similaire a

celle utilisé lors de la calibration.

La précision obtenue pour I’approximation du pourcentage d’austénite résiduelle initial est
d’environ de +2 % (Figure 101) et de £1,5 % (Figure 102) aprés Y2 cycles par rapport a la
droite d’approximation moyenne. Il s’agit de la précision obtenue en utilisant des

échantillons contenants des martensites dont la limite élastique variait d’au plus 30 MPa.
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Figure 101 Ecart maximum des Ppourcentages d’austénite initiaux par rapport a la droite
d’approximation moyenne.
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Figure 102 Ecart maximum des pourcentages d’austénite aprés % cycle par rapport a la
droite d’approximation moyenne.
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