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.1 ERQWIHQGXVWULHO

6$)( OpWDO HVW XQH GHV SULQFLSDOHV IRQGHULHYV GYDFLI
national: Feurs (42), Colomibr (25) et Sainte Suzanne (25). Chaque site a un effectif compris entre 100 et
300 personnes. Ses principaux otgrs concernentldV SLqFHV GH VWU XIH&E ¥ngid del W G T X
terrassement ou miniers,reatériel ferroviaire ou les poids lourds.

Une structure R&D est en place et assure les innovations sur les produits et les procédés. La
coulée de piéces dertes épaisseurs (>100 mm) en acier faiblement allié est un fort enjeu de développement
SRXU OfTHQWUHSULVH 63%)( OpWDO &HWWH pWXGH Ds@&RXU EXW G

/I TRSWLPLVDWLRQ GH OD FKDVQH G HéwlutirGosdr YditeR@ge @ RLW W
FRQFXUUHQFH 8Q GHV SUREOQPHV UpFXUUHQWY HVW OYDPpOLRL
consiste a metren place des installations dd0H X VH YV ' D X \Wdaird ¥ndrdrasom/enRisadees
HW F4nd seWworttexte queé$) ( OHWDO VIHVW DV p PAABWIEIERAVARY& L U H
de |7 (& $ Qyon (LabECAM)pour développelO I XQH GfHQWUH HOOHV

.2 & RQ W H [f9/\W X&HH O

La technique que souhaite prospecter SAFE Metal pour améliorer ses pieceslr& iwmin est
OTLQRFXODWLRQ & Hosdddesaedents en@aible\guantit§ (microalliageur permetre
OfREWHQWLRQ GH QXDQFHV GIDFLHUV DYHF GHVY FDUDFWpULVW
connue et développée depuisndtemps en sidérurgieces additions modifient les conditions de
germination/croissance/solidification et peuvent donc réduire les défauts de type micro ou macroporosités.
(Q VLGpUXUJLH OHV GpIDXWV UHVSRQVDEOH)\$ dafiaXaigsenEdall®sVH Gt
RSpUDWLRQV XOWpULHXUHV PLVHV HQ °XYUH IRUJHDJH ODPLQD
ces opérations de corroyage, aussileQ LPSRUWDQW GIYREWHQLU GHV SLqFHV EU

/ITLQRFXDIDYLRDIDYRULVHU OD JHUPLQDWLRQ DX F°XU GHV
dans le domaine de la fonderie de fonte GS oflHe] HW D G{DLOOHXUV egpscédpriiad O T RE
au laboratoirg3] bien que cette technique saihotre connaissance peu ou pas connue en ce qui concerne
OD IRQGHULH GTDFLHU 4XHOTXHV pWXGHV VXU OfLQRFXODWLRQ
pWp UpDOLVpPHV [ fw& ixx@indpalRrenDaXbdde @e terres rares (cérium, lanthane) et
FRPELQpPpH j XQH GpVR[\GDWLRQ j OTDOXPLQLXP D SHUPLV GYREV
TXH ODIILQHPHQW RX OH FRQWU{OH GH |ehDarisaiidn @&3 iopiltioht) D L Q
inclusionnaired4][5][6] 'H SOXV OfYDSSRUW GH OJLQRFXODWLRQ VXU OD
détriment de ses caractéristiques mécaniques qui ont méme tendance a augmenter en ce qui concerne I
résilience et laductilité [4] &HV pWXGHV WHQGHQW j SURXYHU TXH OfLQR
GTDPpOLRUDW lit® @étalitgiqp® desXpgdces de fonderie mais aussi que plusieurs types
GILQRFXODWLRQ VRQW SRVVLEOHYV PpWKRGH GILQRFXODWLRQ

/IMIDFLHU pWXGLp HVW XQ Dreh&ht0,2%IdE CaHbEde@20MMEDars e HW FR
FDGUH GH FHWWH pWXGH OYDPpOLRUDWLRQ GH OD. lUgxidte VWD QF
différentes facons deldP L Q XHU O D | U Dphte&xdénvilp e ¢dn@ofaDties Hnpuretés présentes dans
OfDFLHU &$isentap@iédhelisionsnonPpWDOOLTXHY (OOHV SHXYHQW rwuU|
par exemple quand elles servent de site de germination pour amorcer la solidification. Elles peuvent aussi
rwUH QRFLY H #u AiRd¢ leuOf§riné quiHgéprovoquer des amoes de rupture. Si ellesrst en
quantité trop importantd O \ D ULVTXH GH IRUPDWLRQ GIDPDV TXL SHXYHC(
rupture. Les inclusions étudiées sont principalement dlaegrasenceCokygene etlesoufre GDQV OTDFLH
/11X Q G Hédésduilpermet de contréler cette population inclusionnaire consiste a réduire les quantités
GH JD] SUpVHQWY GDQV OYDFLHU /H SURFpGp $2' $SUVYRQ D[YDHQH
liquide dans un convertisseaupression réduitt aiQMHFWHU GH OYDUJRQ HW RX GH O¢F
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OD TXDQWLWp GITR[\GHV HW GH VXOIXUHV &HFL QpFHVVLWH GHYV
GH OfDFLHU VIHQ WURXYH SURORQJp

&THVW XQH DXWUH YRLH TXTL@ I®cqv¥ de EdtRthdse e@tkhn€psahrt @R S S
WHFKQLTXH GILQRFXODWLRQ HQ EDLQ OLTXLGH SUDWLTXpH HQ I
UHFKHUFKp HVW GH IDYRULVHU XQH JHUPLQDWLRQ KRPRWgQH DX
de microedéfauts qui tendraient & diminuer la résilience.

/D WHFKQLTXH GJLQRFXODWLRQ OLQJRWLQ HQ PRXOH ILO
SURGXLWV GTLQR/MODMWLRQW 6SDEKNLH GHV pOpPHQWargva,URV SHI
DXFXQ GJHQWUH HX[ QH IDLVDQW UpHOOHPHQW FRQVHQVXV j FH

Afin de mener a bien cette étydeO D GYDERUG IDOOX F&a& prindip@ GUH OHYV
IRQFWLRQQH P HtiphVafie te @JYRRFXOJDGDSWHU j OD IRQGHULH GYDFL
SURSUHWp LQFOXVLRQQDLUH GH OYDFLHU VHUD SULPRUGLDOH ]
FRPSUpKHQVLRQ GHV SKpQRPgQHV GH IRUPDWLRQ tdNMqueQFOXYV
GIREVHUYDWLRQ HW GH FDUDFWpULVDWLRQ GH OD SRSXODWLRQ

'DQV XQ SUHPLHU WHPSV XQ pWDW GH OfDUW VXU OHV GLI
produits les plus couramment utilisés et potentiellement transposables aawo#r été réalisé.

'DQV XQ GHX[LgPH WHPSVY OD PLVH HQ SODFH GTXQ V\VV
ODERUDWRLUH IXW XQH pWDSH LPSRUWDQWH ,0 pWDLW QpFHV
représentatif des méthodes industriediegqui conduise a des résultats répétables.

Le troisieme chapitre est consacré aux nombreuses méthodes de caractérisation qui ont été
nécessaires afin de juger des résultats métallurgiques obtenus.

La quatriéme partie de ce mémoire présente et comnesntédultats expérimentaux obtenus lors
GHV GLIIpUHQWHY FDPSDJQHYV GTHVVDLYV

B3RXU FRQFOXUH XQ ELODQ DLQVL TXH TXH &dége-mnangddrilV SHFV
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Les aciers sont employés dans de nombreux domaines étRgipW LRQV FIHVW SRXUT
est cruciale pour une meilleure optimisation de leur utilisation. De nhombreuses études sont réalisées en
sidérurgie concernant les aciers corroyés mais peu sont faites sur les aciergepogs&ntant un faible
tonnagej] OfpFKHOOH PRQGLDOH HNWURXFH BHREOCHNGB IRQGHULH C
investi dans cette thése afire dliversifierleurs aciers pour éventuellement élargir leur marché. La
caractéristique principale est la résistance aux chocs. itestructure en particulier lapopulation
inclusionnairea une grande influence sur cette caractéristique. Pour optimiser la propreté inclusionnaire
il semble SRVVLEOH G D fldatibnVtKQJ IGPR ¥V ROD QW /®F DPILLIDU HO p WiXdaseh HV W
utilisée par SAFE Metal OH * 0Q ,0 V{DJLW GYXQ DFLHU EDV FDUERQH H'

La suite de ce chapitre présente donc des connaissances générales sur la solidification et la

microstructure de ces aciers, les inclusions et plus partiendgnt celles formées aprés solidification dans

les aciers faiblemenDOOLpYV (QVXLWH OH SURFHVVXV GILQRFXOMBWLRQ V
utilisé pour les fontes, il sera donc détaillé dans ceicasQ RXWUH GHYV WU DotchatignE® Q F H U (
GLIIpPUHQWHY QXDQFHV GYIDFLHU SULQFLSDOHPHQW DOOLpPV RC
pour montrer les possibilités que pourrait apporter ce pro@Edpossibilités seront aussi montrées. Ainsi

j OTLVVX GH,iPoHVHUTIS SW VW Laperet ¢B0RIDGHR IOD XA VH HQ °XYUH GH OF
QRWUH QXD Q Féh aadgnizfterHaUésssRaxce aux chocs.

1.l 6ROLGLILFDWLRQ HW PLFURVWUXFWXUH G

La solidification a strictement parler est la transformatiofigitide en solide. Elle se caractérise
SDU OD FKXWH GH PRELOLWp GH OD PDWLqUH /D VROLGLILFDWLEF

Lors de la solidificationde la chaleur est dégagé¢i QYLURQ 0- SDU[7TWIRQQH G
solidification démarre dans les zones moins éledes en températurBans le moulecelaengendre une
GLUHFWLRQ SULYLOpJLpH GH VVROBGUIREYDBRRXQ @ fip WHIFGA K DR\
De maniére générale, la solidification démaatecontactdu mouleen formant une structureotonnaire
puis, équiaxe en se rapprochant du centre du lingot et se développe de facon dendritique. Un mélange des
deux structures peut apparaitre a leur frontiere. Ces structures sont appelées texture d
résune cette morphologiddans la plupart des applications, une structure soit colonnaire soit équiaxe est
souhaitée pour la piéce coulée. La répartition de ces deux structures a une influence sur les propriétés de
OYDFLHU

Figure Il -1 : Morphologie cristalline de solidification typique d'un lingot a différentes échelle$3]

/ID PLFURVWUXFWXUH GH VROLGLILFDWLRQ GH OfDFLHU HVV
vitesse de refroidissemehbrs de ce phénomene, différentsQy¥ WLW XD QWYV VRQW VXVFHSWI
VRQW SUpVHQWpPV VXU OH -&ibbng)) DaPnitdros@UEiure Xie eolidiitation besUaciers
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faiblement alliés est faite de dendrites équiaxes ou colonnaires, indépendamment des conditioée de coul
et de la désoxydationLes contours des troncs primaires des dendrites colonnaires sont orientés
perpendiculairement a la surface de refroidissemieamtstructure dendritique typique de l'acier est
particulierement bien mise en évidence dans les retssst révélée par un microscope électronique a

balayage comme le montrgHRegurell -2

Figurell-2 OLFURJUDSKLH VXU 0(% GX F°XU GTXQ DFLHU ling@LEOH V
montrant des pics de dendrite (bras primaire) et des bras secondairddnetched. 10_. Courtesy of
B.L. Bramfitt and J.R. Kilpatrick [9]

La diffusiondespOpPHQWYV GIDOOLDJH HVW SOXV OHQWH GDQV OH
OD VROLGLILFDWLRQ OH FDUERQH OH VRXIUH HW OHV DXWUHYV
par les dendrites riches en fer provoquant une ségrégati& fTHVW SRXUTXRL OHV FRPSRVL)
entre liquide et solidePour les aciers faiblement alliés, la structure de solidification est constituée en
premier lieu de grains d'austénite puis de ferf&e austénitePour I'acier, l'austénite seansforme en
ferrite et perlite si la composition est hypoeutectoide et en cémentite et perlite pour les aciers
hypereutectoides, selon le diagrammeckmbong10]. En fonction de la vitesse de refroidissement et de
la composition, les aciers faiblement alliés peuvent avoir diverses microstructures constituées de différentes
formes ¢ combinaisons de perlite, de bainite, de martensite, de cémentite et de ferrite. Les aciers fortement
alliés peuvent avoir une structure austénitique, méme aprés refroidissement a la température ambiante.

/ID PLFURVWUXFWXUH DWW H(QB%HesEptésoricEuF 15 Fdured BBMVEIED U E R Q
est principalement composée de ferrite présentant les grains cristallins polyédriques usuels. Aux jonctions
de nombreux grains de ferrite, certaines zones sorsbrégprésentesinepreuve de l'existence dans le
métal d'un autre constituant. Comme la ferrite est pratiquement exempte de carbone, ce dernier doit se
retrouver dans ces masses sombres. Le carbone présent dans l'acier n'existe pas a I'état libre il est donc
FRPELQp DXWE W FRPSRVDQWY 'DQV OH FDV pGs§m Edrreisgoryd ala GH F
perlite. 8Q UHFXLW GH FRXUWH GXUpH j GHV WHPSpUDWXUHYV VXIILV
échantillon et produit une microstructure exempte de constithansséquilibre (en particulier, bainite,
PDUWHQVLWH HW IHUULWH PDVVLYH $LQVL OD VWUXFWXUH RUL
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Figure Il -3 : Structure d'un acier bas carbone (0,20%), grossissemerP00[11]

/TDFLHU YV ldrsldp W sbidFivetidn pouvant créer des manques de matiere qui fragilisent
la piecesans compensation par masselottélg.phénoméne de retrait se produdi®érenteséchelles
SURYRTXDQW VRLW GHYV trobvémguey X IRHLW jCHHMWV PKIFORBRRIIRVLWpV |
'"IDXWUHYV SKpQRPgQHYV SHXYH @Weld gug pelhbizlen@xt e O(BzoRkypErogRrd R UR V L V
Les effets néfastes de ces « défautSHXYHQW rWUH UpGXLWYVY HQ FRUUR\DQW C
PLFURUHWDVVXUHV GH VH UHVVRXGHU &THVW SRXUTXRds OHV D
mécaniques plus élevées que les aciers moulés, notamment concernant la résistance aux chocs.

'HV SUREOgQPHV GH UHWDUG GH VROLGLILFDBMAELRIH RX N YXOUIXK
peut rester liquide en dessous de son point de fusiolabBratoire, des surfusions de plusieurs centaines
GH GHJUpV VRQW SRVVLEOHV PDLV FHFL QYHV\Witd8®partideStleR G X FW
fines, appeléesgents inoculants vont permettre de déclencher la solidification non satilantes
WHPSpUDWXUHYVY SOXV pOHYpHV PDLV GDQV WRXWH OD PDVVH Gl
PRXOH 7KpRULTXHPHQW OYLQRFXODQW SDPEDLW GHYUDLW DYRL

X Avoir un angle de contact faibl@vecle solide & former donc une tension interfaciale
liquide/subgtat élevée
x Etre chimiquement stable dans le liquide, et présenter une surface physiguement active

Il est difficile de vérifier cette théorie en pratique a cause du manque de connaissance des
grandeurs physicohimiques impliquées.

Ces inocuhnts se retnoveront en fin deVROLGLILFDWLRQ VRXV IRUPH GTIL
désignées comme nanétalliquesLa plupart de ces inclusions rorétalliques ne sont pas affectées par
le traitement thermique ultérieur et restent donc inchangées pendant les tramsfisrrdat phase,
conservant ainsi leur position d'origine et leur forme dans le lingot solidifié. Certaines inclusiens non
meétalliques se forment dans le liquide avant solidification comme les aluminates et les silicates, d'autres,
lors de la solidificatiomomme les sulfures. Ces inclusions auront un impact sur les propriétés mécaniques
GH OfRFLHU

2 3URFpGpPV GH IXVLRQ

3RXU TXJLO \ DLWOVIDXXWS GI FEPRMULER XQ OfpWDW OLTXLGH /D
Des procédés sont mis en place pour obtamubnce voulue et les propriétés mécaniques nécessaires aux
produit final. Les étapes du procédé décrites dans ce paragraphe concernent les aciers faiblement alliés non
COrroyes.
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121 /THQIRXUQHPHQW

/I NfPODERUDWLRQ GH OYDFLHU FRIga\fs etVuhngtaifs/nexeddditts@HV E
OTREWHQWLRQ GH OfTHQVHPEOH GHV FDUDFWpPULVWLTXHYV GHPD!
SUpFLVH OHV pOpPHQWYV GIDFLHUV UHF\FOpV GH UHWRXU GH IX
des DLWLHUYV SRXU HQVXLWH OLYUHU j OTDWHOLHU GH PRXODJH

x /IHWRQQDJH GYDFLHU OLTXLGH QpFHVVDLUH j OD FRXOpH GF
X La composition chimique spécifiée en éléments principaux et en éléments résiduels
X Latempérature de coulée en poche suffisante

Ces critéresont dépendre du type de four utilisé :

x Le four & inductiome modifie pratiquement pas la composition chimique
x Le four a arcs formeu® DLWLHU SHUPHWWDQW GH ODUJHV SRVVLELOL

Les enfournements comprennent la charge métallique airesidgs additions minérales
QpFHVVDLUHV j OD FRQVWLWXWLRQ GHV ODLWLHUV GDQV OH FD\
le métal et @ffnosphére. lls se forment en surface par oxydation du métal liquide et par dissolution du
réfractaire 'Y{DXWUHV pOpPHQWY FRPPH OD FKDX[ SHXYHQW rwul
FDUDFWpULVWLTXHYV GH OYDFLHU UHFKHUFKp

La charge métallique enfournée comprend les retours internes (entre 45% et 60%) et les charges
en provenance du commerce. Les refanternes sont composés de jets de coulée, maseselpigces
rebutées, ébarbages et tournuressdist en général recyclén totalité. Ils doivent étre soigneusement
séparés par nuances et préparés de maniére a éliminer les crasses, les restes eleamoes filtres. Bien
TXH OH UHF\FODJH SHUPDQHQW GHV UHWR X Ud&lérraRt@atiduelEXiH j OND
Mo, Cr), en gaz dissous $§NH, au four a induction), cette pratique contribue a stabiliser la composition
chimique de lahargg13].

[1.2.2 La décarburation

/ID GpFDUEXUDWLRQ RX DIILQDJH HVW FRPPH VRQ QRP OTl
FRQVLVWH j pOLPLQHU XQH SDUWLH GX FDUERQH FRQWHQX GDQV
a arcs, les convertisseurs et certains réacteurgtidlurgie secondaire.

Elle permet essentiellement :

Xx '"{DMXVWHU OD WHQHXU HQ FDUERQH

X De créer un brassage intense du bain liquide qui conduit & une grande homogénéité thermique et
chimique

X 'fpOLPLQHU SDU VFRULILFDWLRQ OHWep@pPAHQWY UpVLGXHO\
De diminuer les teneurs en gaz dissous )
De favoriser le piégeage des inclusions par décantation vers le laitier

(Q UpVXPp OYRSpUDWLRQ GIDIILQDJH QH VH OLPLWH SDV
carbone, mais en provoquale travail du bain, elle améliore considérablement les caractéristiques des
aciers.

/ID UpDFWLRQ GH EDVH HVW OfTR[\GDWLR QciGanFdppdEeRsQitH G LV
VRXV IRUPH JDJHXVH VRLW VRXV IRUPHpP@NR[\GHY PpWDOOLTXHYV

WE1\ %1
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&HWWH UpDFWLRQ HVW IRUWHPHQW H[RWKHUPLTXH HW HOO
volumes de CO qui se dégagent sous forme de bulles gazeuses qui entrainent avec elles les impuretés et le
gaz dissougl3].

11.2.3 Déphosphoration

La déphosphoration est uneppy DWLRQ PpWDOOXUJLTXH FODVVLTXH TXL
phosphoreDILQ GYpYLWHU OD IRUPDWLR[Q4]Cds Hitfetentx prdceddd Wddisiri@lsi vV j C
VIDUWLFXOHQW DXWRXU GH G BLEIHDLURIQGE XOF RR\GSK RRIUHP pi V& D U
HQVXLWH pOLPLQp 3RXU rWUH HIILFDFH OH ODLWLHU GRLW rwu
réfractaire basique pour la construction du garnissage du fodr. SKRVSKRUH VR[\GH V
réaction[13]:

w
t2 E_t 16®2619

&HWWH pWDSH HVW LQGLVSHQVDEOH SRXU OYfpODERUDWLR
aciers utilisés pour cette étude conservent une teneur en phosphore inférieure a celle spécifiée méme apres
refonte. Pour éviterunaWUGLVVHPHQW GX SURFHVVXV GH IXVLRQ FHWWH |
suite de cette étude.

[1.2.4 Désulfuration

La désulfurisation permet de réduire la teneur en sddffé Q GH OLPLWHU OD IRUPDV
de sulfure pouvant étre nocives pofirD FHL3H Blle se fait pmcipalement par la formation de sulfure de
FDOFLXP SURYHQDQW GYR[\GH GH FDOFLXP FKDX[ J/HV UpDFWL
ainsi[13] :

%=d%E1
% E50 %=5

&RPPH SRXU OD GpSKRVSKRUDWLRQ OD GpVXOIXUDWLRQ H
OfYDFLHU &HSHQGDQW OH VRXIUH HVW UHVSRQVDHa@nd légsxcddve SULQF
de cette étude, laugntité de sulfures sera volontairement amplifiée pour deux raisons

X Plus leur nombrest important, plu©O THITHW GH OfLQRFXODWLRQ VHUD YLVL
x Plus la population est importante, plus le traitement statistique des résultats est pertinent

[1.2.5 Désoxydation

La désoxydation ou calmage est une étape importante en fonderie. Le but est de prévenir les
dégagements gazeux éventuels lors de la solidification et du refroidissement de la piece moulée. Ces
dégagements gazeux sausceptiblesle créer des défauts tejse les piqlres ou leouffluresou des
LPSXUHWDpPV QR F L Tdite/ étape Ye&rmex falskildel ébntrler la teneur en oxygéne, en azote et en
hydrogéne. En théorie, il existe plusieurs méthodes pour contrdler la teneur en hydrogéne mais
industriellenent seul le brassage sous vide semble étre effjtate.

Le contr6le de la teneur en oxygéne permet de diminuer les défauts volufriguesl(-4).

10
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Figure Il -4 : Maitrise de la désoxydation, porosités provogges par le dégagement de C[23]

Comme le montre JRigurell-4 OTR[\JqQH D WHQGDQFH j VIDVVRFLHU DY
molécule de gaz de CO. Ce gaz se retrouve piégé dans la masse et fragilise la piéce en créant des porosités
En faisant réagiO TfR[\JgQH DYHF GIDXWUHV pOpRX\Q WRutyed$qaeporQit HU S U
GpFDQWHU HW DLQVL pYDFXHU OTR[\JgQH &HSHQGDQW VL FHV R]
a la détérioration de la propreté inclusionnaire.

Les déoxydants classiques sont le silicium et le manganese, leur eatbalformation avec

O TR [\J g Qpiuspfeible QUA celle du carboleidurell-5). Cependant en pratiquees désoxydants ne
sont pas suffisamment efficaces poénluire les défauts volumiques. Il leur sera préférédéasxydants

DYHF GHV HQWKDOSLHVY GH IRUPDWLRQ HQFRUH SOXV IDLEOHV V
zirconium. Ce sont des désoxydants couramment utgiséenditionsindustridles.

11
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Carbone

/

Silicium

/ Aluminium
Zirconium
Magnésium

Figure Il -5 : Enthalpie libre standard de formation des oxydes en fonction de la températufé5]

LalFigurell-5[montre les enthalpies de formatides oxydegn fonction de la température. Plus
ONHQWKDO S L est@isdlelfus iPde/ fadl€Qpo® TpOpPHQW GH UpDJLU DYHF OfR
désoxydants se portera plus Bs éléments du bag ¢k figure

&RQFHUQDQW OH FRQWU{OH GH OD WHQHXU GH OfD]RWH Ot
peut conduire a la formation deilles gazeuses et pour éviter cdlaH VW DVVRFLp DYHF G9DX\
pour précipW HU HQ QLW U [kiguteVi-6] &b Sdmgis @Dplus efficaces sont le zirconium et le
titane. Cependant, ceuk L. RQW XQH DIILQLWp SO XR R @F HJEyEK-Eg W[\0DQ

la|Figurell-6] 3RXU HIIHFWXHU XQH GpQLWUXU wpréa@blEednpl@eteht GR Q F
désoxydé.

12



n: (WbDW GH OfDUW

Figure Il -6 : Enthalpie libre standard de formation de nitrures en fonction de la température[15]

.3 OpWDOOXUJLH VHFRQGDLUH

(Q SOXV GHV SURFpGpV GH IXVLRQ H[SOLTXpV SUpFpGHPPH(
place toujouV GDQV OH EXW GY{DPpOLRUHU OH SURGXLW ILQDO 7RX
principale sont classés dans la métallurgie secondaire. Cela peut conuarrexemplele transfert de
ODFLHU OLTXLGH GDQV XQ GHX]|[Lsedékuldht{disred VDR X W W D MU R X ¥ |
poche de coulée.

La métallurgie secondaire a connu un perfectionnement dans les années 90. Elle permet notamment
GIDXJPHQWHU OD SURSUHWpP GHVY DFLHUV PDLV HO@RtHhéEOBMR QI H I
des installations lourdes. Pour les aciéries a faible tonnage cela peut requérir un systéme de chauffage
complémentair§l6].

13
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Certaines aciéries utilisent quand méme des procédés de métallurgie secondaire pooe avoir u
TXDOLWp GIDFLHU SOXV pOHYpH /HV VA\VWgQPHV OHV SOXV XWLC
'"HFDUEXUL]DWLRQ HW 92' 9DFXXP 2[\JHQ 'HFDUEXUL]DWLRQ ,O
systemes précédents.

/IHV SURFpGDpV okt étnQubeldécdrburation puis une désulfuration et désoxydation. Dans le
convertisseur trois phases existent

x Une phase liquide de métal en fusion
x Une phase gazeuse contenant essentiellement du CO
x Une phase de laitier

Pour ces aciers soumis aux cdOMHUWLVVHXUV XQH WUqV IDLEOH WHQHXU HQ \
cet objectif, le laitier utilisé sera a base de CaO. @gltéagira avec le soufre pour former du sulfure de
calcium comme explicité précédemment. Pour une bonne désulfutatieneur en oxygéne du laitier doit

étre aussi basse que possible.

[1.3.1 Le convertisseuAOD

,O VIDJLW GX W\SH GH FRQYHUWLVVHXU OH SOXV IUpTXHPP
généralement a base de dolomie (carbonate double de calciumagniesium CaMg(CQ).). Le principe
FRQVLVWH j LQVXIIOHU GH OTR[\JgQHIHW {TH O Q WJIIR G LMORXH/U S
GH &2 /D WHQHXU HQ FDUERQH HVW DEDLVVpH VDQV DYRLU EHVI
VXUWRXW j OD GpFDU E XrkbriNie Ré&an@dipedBEartGH P Y DIFDXUHIR OHYV LPSX Ut
IDLVDQW UHPRQWHU &H EUDVVDJH abssl 8 X RVBHBW HLDUF @ H RQU@ X CCOLLE
soufre, autour de 0.015% voire moins.

Figure Il -7 : Coupe schématique d'un convertisseur AO[P18]

La capacité de convertisseur la plus courante estde 11I0NRQQHV HW OD SOXV pOHY
GH WRQQHV &H VRQW GHV FDSDFLWpV ELHQ VXSpULHXUHYV DX
SLWHV $ WLWUH GYH[HPSOH GHV HVVDLVIR Q RXpPpW p QXEDFLHAP \G VI
deux aciers faiblement alliés (0,23% C et 11120%Mn) et un acier inoxydable. Les propriétés mécaniques
obtenues sont décrites dar3 &bleaul-1] Ces données pourront, par la suite, étre comparées aux résultats
obtenus sur des échantillons traités par inoculation seIREMHFWLI HVW GfREWHQLU GH)\
(Kv) similaires a celles obtenues par AOD.

14
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Tableau Il -1 : Caractéristiques mécaniquesvaleurs moyennes ou fourchettes sur cing coulées par
nuance et par moded'élaboration [19]

0,
Rm (MPa) (Rh/ﬁ)Pa) 02%| A6y |z (@) | Kv()
Four ARC 617 381 26 59 50
i\uer faiblement allié AOD 629 409 27 58 86
NF A32-051 * 60 o o o .
ARC debut de .-, 515 17 48 57
coulée
ARC fin de| /g 606 20 60 76
coulée
o | AOD début de) oo 503 19 54 87
Acier faiblement allié| coulée
2 .
AOD fin de| ;o) 595 21 64 131
coulée
NF A32-054 . . . . .
N+R(1) . . . ° °
TL+R(2)
AOD début de oo 225 44 73 170
coulée
Acier inoxydable AOD, fin de 560 260 55 80 220
coulée
NF A32-055 . o o - .

(1) Normalisation plus revenu 68850°C + 7TUHPSH j OTKXLOW5S&O.XV UHYHQX

Plus la répartition des ihgsions est homogéne et leur nombre optimidéds les valeurs de la
résistance aux chocs sanevées Ces valeurs pourront servir de comparaiaaelles présentéemns le

chapitr¢V]

[1.3.2 Convertisseur VOD

Dars le cas du convesseur VOD (Vacuum OxygenBFDUEXULVDWLRQ O9YDFLHU I
Ce systéme présente un désavantage majeur par rapport au systéme AOD, il nécessite en effet une
GpFDUEXUDWLRQ SUpOLPLQDLUH GH OQlfdDtérnettdfiray enGuufrX&/erOLV DYV
R[\JgQH GDQV OYDFLHU SHXYHQW GHVFHQQ.Ueés tSneuksvobEeDUés §oOf D Y H |
les suivantes

X Carbore: <0.010%
X Soufre: <0.002%
X Oxygéne <0.04%

'H SOXV FH V\VWgPH SHUPHW GTREWHQLU XQH H[FHOOHQWH SUR

15
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Figure Il -8 : Coupe schématique d'une installation d'affinage sous vide (VOD}]18]

Comme on peue voir sur lgFigurell- 8 HW FRQWUDLUHPHQW DX V\VWqPH $2°'
ne sont pas injecttSDU OD PrPH EXMdenceitt@Midmdd est aussi nécessaire en plus de la
FXYH FRQWHQDQW OYDFLHU OLTXLGH

11.3.3 Métallurge en poche

IRUVTXH TXH OYDFLHU HVW GDQV OD SRFKH GH FRXOpH L
métallurgiques. Ces opérations sont aussi désignées comme de la métallurgie secondaire car des systéme
en plus de la poche de coulée sont nécessdlrela peut concerner

X IfDGGLWLRQ GTpOpPHQWYV
x La poursuite de la désoxydation
x ITKRPRJIJpQpLVDWLRQ GX EDLQ

(Q FH TXL FRQFHUQH OTDGGLWLRQ GfpOpPHQWV HW OD SRXUVX
fourré [Figurell-9) &HWWH WHFKQLTXH SHUPHW G 1L Q WenRoaddnt UHIOHYV p
fourré dans le bain liguide 8QH GpVR[\GDWLRQ SDU FHWWH WHFKQLTXH j OfI
SHUPHW GTREWHQLU XQH PHLOOHXUH SURSUHWpP LQFOXVLRQQDL

Figure Il -9 : Installation de métallurgie en pochd18]

6 XLWH j WRXV FHV SURFpGpV OfYDFLHU HVW HQILQ DUULYpP
inclusions se forment et se déplacent.

16
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4 ,QFOXVLRQV

Les incOXVLRQV LQIOXHQW VXU OD PLFURVWUXFWXUH GH O
VROLGLILFDWLRQ HW DJLVVHQW DLQVL VXU OHV SURSULpWpPV Pp!

/ID GHPDQGH WRXMRXUV FURLVVDQWH Gpidphétéd mécahiquex D O L Wy
OD KDXVVH HW GH UHQIRUFHU OHV FRQWU{OHV GH SURSUHWp GH
dépendantes dia fraction volumique, la taille, la distribution et la morphologie des inclusions et des
précipités qui agissent comme amplifemar de contraintes. La plupart des propriétés mécaniques diminuent
a cause des inclusions si elles ne sont pas maitrisées par leur taille et leur densité. Rdi@]@astrose
une définition des inclusions

«Les inclusions sont des éléments de structure constités par des combinaisons plus ou moins

complexes entre un ou plusieurs métaux et un ou plusieurs meétalloides, le plus souvent

O-R[IJgQH HW OH VRXIUH PDLV pJDOHPHQW O-DJRWH OH SKRVSKRIL
solubilité nulle ou tres faible a I-pWDW VROLGH (OOHV VRQW OH SOXV JpQpUDO
VDQV DWWDTXH VXU XQH FRXSH PLFURJUDSKLTXH VRXV IRUPH G:-p(
de dimensions dépassant rarement une fraction de millimétre, et la densité de répartition est
plus ou moins irréguliere et tres inférieure a celle des élémerts de structure usuels du
meétal 12]

Les tailles limites des inclusions sont présentées darableaull -2

Tableaull -2 : Critéres de propreté pour différents acierg[21]

BURGXLW GYDF J)UDFWLRQ PD[LPXP G/ Taille maximum des inclusions

Automobile et feuille
. C<30 , N80 ,0T*< 20 100
embouties ppm ppm PP Hm

nor .
oites embouties € ~_a) m N<35ppm, OT*<20 ppm 20 pm

laminées
Tuyaux S<30 ppm, N<30ppm, OT*<30 ppm, 100 pm
Roulements a billes OT<10 ppm, 15 pum
Cables pour pneu H<10 ppm, N<40ppm, OT*<15 ppm 20 pum
H<10 ppm, Inclusion seule 13 pm
Tole forte
N entre 30 et 40 ppm, OT*<15 ppm| Amas 200 pm
Cébles N<60ppm, OT*<30 ppm, 20 pm

*OT : teneur en oxygene totale

Les inclusionsnolPpWDOOLTXHYV GDQV OYDFLHU VRQW FODVVpHV V!
fonction de leur orime de formation. Lesiclusions considérées comme froatalliques sont des oxydes,
GHV VXOIXUHV HW GHV QLWUXUHV TX {-tei@eixHalk §uR N& ® WIgDCAWR F L p H
Ba, ou des métaux de transition tels que Ti, V, Zr, NpbON etPb. Ces inclusions nemétalliques sont
ELHQ YLVLEOHVY HQ PLFURVFRSLH RSWLTXH DSUqgqV XQ SROLVVDJI
leur nature. Par exemplies nitrures formés avec Ti, V, Zr, Nb ont un éclat métallique trés clair eécolor
Les autres types de nitrures (formés avec Na, K, Mg, Ca, Ba) sont plus foncés. Cependant les deux types
GH QLWUXUH RQW XQH LQIOXHQFH VLPLODLUH VXU OH FRPSRUWEF

17
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,O H[LVWH GHV LQFOXVLRQV GLWHWWPpYDWOGCDTWUH WABH G
ici et sont beaucoup moins courantes.

11.4.1 Les inclusions endogenes

Les inclusions endogénes sont formées a pagteEmentsconstitutifs G H O § BllEd. $bht
issues principalement de la désoxydation ou précipitentgoeel refroidissement ou la solidification. La
désoxydatiorgénerda plupart des inclusiorsbaseGIDOXPLQLXP SRXU OHV DFLHUV FD
les inclusionsa baseGH VLOLFLXP SRXU OHV DFLHUV FDOPpV DX VLOLFL
GHQGULWLTXHYVY TXDQG HOOHV VH IRUPHQW DYHF XQH JUDQGH T»>

En fonction du moment de leur formation, les inclusions endogénes peuvent étre de deux types

Xx3ULPDLUHVY ORUVTXY{HOOHV VH IRUPHQW j SDUWLU GTXQ pO
xSeFRQGDLUHYV ORUVTXYfHOOHY VH IRUPHQW GXUDQW OH UHIL

Figure Il -10: Schéma de genese temporelle des inclusions (désoxydation + décantafib2])

Les étapes de formation des inclusions peuvenegpkquées comme s . Peude
WHPSV DSUqgV O1DMRXpMrtiGlds @récipfeht @D g@kent puis grandissent rapidement.
Commencant par une rapide sursaturation locale des désoxydants lors de lels ggumination est
hétérogéne méme pour les désoxydants forts, et se produit en 1 & 10 ps. Lorsque la sursaturation diminue
OHV R[\GHV FURLVVHQW HW VIDJIJORPgQUHQW $MRXWHU |j QRXYl
PRPHQW GH OfL Q wibenEdes MeluStaDs BrimhaiEeg Wpparaissent. Ce sont des inclusions qui
VH IRUPHQW DX PRPHQW GH OTDMRXW G p O gdddIqbiité p&sX8betsv 3 X L
GLPLQXH SURYRTXDQW OfMDSSDU2WLRQ GYLQFOXVLRQV VHFRQGD

Pour favoriser la disSROXWLRQ GHYVY pOpPHQWY GTDGGLWLRQV XQH |
GIDUJRQ HVW DSSUpFLDEOH 8QH GpVR[\GDWLRQ VRXV YLGH IDYF
en oxygene a 150 ppm et permet de réduire la formation des inclusidnspres et de mieux les répartir.

Selon la norme NF EN 10247, les inclusions sont classées par groupe.

Concernant les inclusions de sulfure, il en existe 3 types rassemblés sous le groupe nommé A. Le
type Al est sphérique, gris et réparti au hasarB 8tH VW OH PRLQV QRFLI GHV WURLV SF
allongé, gris, et forme des chapelets alignés de facon plus ou moins discontinue. Le type Alll est
polyédrique, gris et localisé aux joints de grains de solidification.

Le groupe B est constitudes alumines les particules sont anguleuses, noiratres ou bleuéatres,
rassemblées sous forme de grappe ou isolées.
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Le groupe C est formé par les silicatéss particules sont globulaires ou presque, noires ou gris
foncé, homogénes ou hétérogénes.

Le JURXSH ' HVW FRQVWLWXp GTR[\GHVY JOREXODLUHV /HXU
OHV ULVTXHV GH IUDJRPDLVDWLRQ GDQV OYDFLHU

Le groupe E divisé en soggoupes comprend les nitrures. En ce qui concerne legsoupe Ed,
les particules sont polyédriqués couleur jaune et dispersées. Concernant leggoupe Eg, les particules
UHVVHPEOHQW j FHOOHYVY GX JURXSH (G VDXI TXfHOOHYVY VRQW UD

Les inclusions de sulfure de mangangs@cipales inclusions présentes dans les aciers moulés,
se fament fréquemment dans les régions interdendritiques et les joints de grains primaires, la ou le liquide
se solidifie en dernier. Des inclusions de sulfure notamment de type Il, sont souvent retrouvées dans les
DFLHUV FD O P p \23][Z8][ 2014 Piguiell A Bmontre des sulfures de manganése qui onégégr
aux joints de grain formant une ligne imaginaire. Ces inclusions sous cette forme sont trés nocives pour
OYDFHOWHY IDYRULVHQW OD IUDJLOLWp GH OYDFLHU HQ IRUPDQ)

Sulfure demanganse

Figure 11-11 : Sulfure de manganése formant une ligne dans l'acier faiblement allié avec des
particules de perlite, grossissement x20(JQ1]

/IHV VXOIXUHV SHXYHQW DXVVL VIDVVRFLHU DX FDOFLXP HW
complexes. Lgrigurell-12)montre une inclusion typique contenant du calcium ou le sulfure de calcium
forme uneenveloppe autour d'un noyau d'aluminate de cal¢ajm.

Aluminate de calcium

Sulfure demangange

Figure 11-12 : Acier a faible teneur en carbone montant des inclusions de sulfure de calcium en
ERUGXUH H[WpULHXUH JULV FODLU HW XQ F°XU HQ DOXPLQDWH
perlite et de la ferrite. Poli. xX500. Courtesy of B.L. Bramfitt and J.R. Kilpatrick [9]

11.4.2 Les inclusions exogeénes

/HV LQFOXVLRQV H[RJgQHV VH IRUPHQW j SDUWLU GH FRP!
réagissent aussi partiellement avec le métal ce qui donne desians mixtes. Les éléments extérieurs
viennent de la matiére réfractaire constituant la paroi dwiodu mouleCes matériaux vont étre entrainés

19



h: (WbDW GH OfDUW

dans le moule. Les inclusions peuvent se former avant ou pendant la solidification. Les inclusioresexogéen
ontdHV HIITHWV QpIDVWHY VXU OTXVLQDJH OD TXDOLWp GH VXUIDF
importante et leur localisation proche de la surface. Ces inclusions viennent principalement de la
UpR[\GDWLRQ GH OfHQGH DEQURWIQRQ G3X WHYWWHPBP HQW HW GH Up
facilement a la surface, et sont donc plutét concentrées dans des régions de solidification rapide ou dans les
zones ou elles migrent par transport de fluide alors que leur flottass@mteavée. Par conséquent elles
VRQW VRXYHQW VLWXpHV SUgqV GH OD VXUIDFH /HV UDLVRQV GH
étre dues a

x Des systemes de coulée a trop haut débit ou inadéquafavguient I'entrainement d'air ou
léroVLRQ GH OfHQWRQQRLU GH FRXOpH GX FDQDO GH FRXOpt

X Une surchauffe insuffisante

X La conception de la partie inférieure du moule : présence de contre dépouilles, de dépressions dans
OD SDURL GX OLQdLR &¥tre Rpaf@ifeDI©fér@H vV D

X I THPSULVRQQHPHQW GX ODLWLHU GDQV OH PRXOH ORUV G
G LQFOXVLRQV IORWWDQWHY DYDQW TX HOOHV QYHQWUHQW

X La convection naturelle, qui transporte les inclasite long de I'enveloppe de solidification au
fond du lingot

X La chute de lourds cristaux équiaxes qui capturent et transportent les inclusions exogenes flottantes
vers le bas, ou réduisent leur flottaison.

Les inclusions exogénes ont les caractéristiguagntes

X Une composition multiphase : leur taille et composition dépendent du type de désoxydant et de son
RUGUH GIDGGLWLRQ

x Elles agissent comme des sites de germination endogenes pour la précipitation de nouvelles
inclusions pendant leur mouvement danOfDFLHU IRQGX

Les inclusions endogenes et exogenes ont des dimensions, des formes, des états différents et sont
réparties dans des sites variables. La granulométrie peut étre définie par la distribution en nombre
GILQFOXVLRQV OD Gtla/dthibutioX StatisiqpeA|Q PDVVH

[1.4.3 Les inclusions de terres rares

I MTXWLOLVDWLRQ GHVY WHUUHY UDUHV /D &H« SRXU DPpOL
retrouve dans de nombreuses études notamment en sid@RifgRI[27][28][29]. Les terres rares
FRQVWLWXHQW GRQF GHV pOpPHQWY GIYDGGLWLRQV LPSRUWDOQ\
intéressQW GH GpFULUH SOXV HQ GpWDLOV OHV LQFOXVLRQV GXHV |

[1.4.3.1 Rappel des propriétés des terres rares

/HV WHUUHY UDUHYV VRQW SULQFLSDOHPHQW XWLOLVpHV V|
Les terres raresegroupente V ODQWKDQLGHY DLQVL TXHTé&ldaW Bpa@pelleXP HW

les propriétés physiques des terres rares principales par comparaison.esi tiemres rares ont des points
de fusion plus faible que celui du fer|acéavorise una@issoluionUDSLGH GDQV OYDFLHU
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Tableaull -3 : Propriétés physiques des terres rares et du fer

Elément | Point de fusion (°C) 3RLQW G pEXOQO| Densité (kg/m) Chaleurde fusion

(kJ/mol)
Fe 1536 2859 7860 15.5
Ce 804 3599 6800 9.2
La 920 4516 6200 10.0
Nd 1024 3299 7000 10.9
Pr 935 3449 6800 10.0

LajFigurell-13|présente le diagramme de phase binaire du fer et du cérium. Il présente un point
eutectite poutine composition de 90% de Ce et 10% de fer. Le cériumtiksé en tres faible quantit8.
HVW j OD OLPLWH GH OfpWDW OLTNG GH \DVSRIXW.LRQUREXD \8 DRY &
pasOD IRUPDWLR@Q@b&stdQE@MXYQRQXW DORUV VIDVVXUHU TXH FHV L
HW QH SURYRTXHQW SDV XQH IUDJLOLVDWLRQ GH OYDFLHU

Figure 11 -13: Diagramme de phase binaire Fe&Ce[30]

[1.4.3.2 Affinités des terresrareB YHF GI{DXWUHYV pOpPHQWYV

/HV WHUUHY UDUHV SUpVHQWHQW GHV DIILQLWpPV SULQFLS
montre I§Figurell-14 & HSHQGDQW OHXU SRXYRLU GpVR[\GDQW HVW SOX\
|Figure|l—5| 'DQY OH FDGUH GH FHWWH pWXGH OYDFLHU pWDQW Gp
XWLOLVPHV FRPPH p@RRHGW @ 05F W GOFDWILLREXeVes rirdsksent Qeftre$ hdgQ H
désoxydants de p&eur énergie libre de formation standard fa[/€]. Le cérium est susceptible de former
GHX[ W\SHV GORUINGIDVE& RGFHUQDQW OfDIILQLWp DYHF OH VRXIUH
terres rares sont g¢kBDOHPHQW DXVVL DVVRFLpHV DYHF OfR[\JgQH IRUP
Ce0,S ou le LaO,S[30].
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Figure 11 -14: Comparaison des énergies libres de formation des inclusions a base dedsrares en
fonction de la température (RE= rare earths= terres rares)30]

433 (IN1HW GIDGGLWLRQ GHVY WHUUHYV UDUHYV

Il est reconnu que les terres rares ont un effet désoxj@@int 6L OTRQ VR XKdfetWH pYL
pour privilégierladoVXOIXULVDWLRQ OfYDFLHU GRLW DX SUpDODEOH rwu
cas pour le cériurf81].

Les inclusions de terres rares peuvent former des oxydes et des sulfures mais pas de nitrure ni de
FDUEXUH [Pidu@W-g4)/le®rmations des inclusionsxaW HUUHYV UDUHV VHUERQW G
puis elles précipitent en oxysulfures pour finir en sulfures de terreg3aije€es derniéres précipitent et
IORWWHQW GDQV OYDFLHU OLTXLGH SHUPHWWDQW DLQVL GH UpC¢

Les types de tees rares les plus utilisés sont le lanthane et le cérium. Il est cependant difficile de
définir la quantité exacte de cérium et de lanthane pour obtenir les résultats optimums. La lif83fture
GpWHUPLQH XQ RUGUH GH JUDQGHXU DXWRXU GH Q@ aP DV VH
la géométrie des particules contenant des terres rares, elles représentent généralement sous forme de poudr
GTXQH JUD QoinprRéPgnié 0,BtE2 mm pour des essais de laboratoire.

Les énergies libres de formatipRigurell-14) indiquent que les nitrures de terres rares ont peu
de risques de se former. Ceci est confirmé par la plupart des études menées s({B0. sigstterres rares
RQW SHX GYDIILQLWp DYHF OTD]RWH FzitconXin dD t Xtdne: 8u@émésH X Q C
utilisés pour le contrdle des nitrures.

1.5 &RPSWDJH LQFOXVLRQQDLUH

/fDQDO\WH GHV LQFOXVLRQV SHUPHW GH -EiRrmBndi¢Q.G&/H OH'
comptage inclusionnaire est le premier moyen de quantifiefffiets ees inclusions. Plusieurs méthodes
existent, certaines sont présentées ici. Les méthodes utilisées pour cetterdidisrites de maniere
plus approfondie dans le chapitre IV,O V{DJLW GHV PpWKRGHV XWLOLVDQW GLII
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5. 1MEtKRGHV j OfpRépiuOH PDFUR

11.5.1.1 Essai de la cassure au bleu

/IH SULQFLSH GH FHW HVVDL FRQVLVWH j GpWHUPLQHU OH Q
ayant subi un #«evenu au blel# f& | f& [/IpSURXYHWWH HVW X@mSDUDO
GIpSDLVVHXU &HWWH pSURXYHWWH HVW HQVXLWH FKDXIIpH j O
IUDJLOLWpPp GX EOHX SRXU REWHQLU GHX[ WURQORQV GH OfpSUR:
DOLJQHPHQWYV GILQNBXWVLRQMQ/RENMHUHYD QW OHV WS ldeBd, TLQF O .
et leur répartitiof34].

1.5.12.2 (VVDL GH OfpSURXYHWWH HQ JUDGLQV

Le principe de cet essai est de déterminer le nombre totaképdaition des inclusions nen
PpWDOOLTXHYV HQ XVLQDQW XQH pSURXYHWW Hurtd® suRlésRatler6 H JU
ODPLQpV HW IRUJpV /HV LQFOXVLRQV VRQW DLQVL REVHUYpHYV
O 1 p S U Rd¥sYypredamidis particuliéres doivent éliservéesEn effet ORUV GH OTXVLQDJH GH
il peut appardfe en plus des inclimmis nonPpWDOOLTXHV GHV ILVVXUHV UHWDVVX
[34]

[1.5.1.3 Examen magnétoscopique

Les ultrasons (décrits plus loin) et la magnétoscopie, aussi utilisés en méthodes microscopiques,
RQW OYDYDQWDJH GfrWUH GHVY PpWKRGHYVY QRQ GHVWUXFWLYHV

Le principe de la magnétoscepionsiste a soumettre une piece a un champ magnétique, arrosée
GIXQ OLTXLGH FRPSRUWD Q V85]Xl@ddéhursXeb biothmimBnl @ WdLLBiXsd non
métalliqgues provoquent une distorsion du champ magnétique induit. Cette distorsion attire et retient la
poudre magnétique et donne ainsi une indication visible. Les défauts détectables sont les soufflures, les
inclusiors de sable et laitier, les retassures, les tapures, les crigues, les inserts.

[1.5.1.4 Empreinte Baumann

Cette méthode permet de déterminer la teneur en soufre des aciers non alliés ou alliés par
HPSUHLQWH UHOHYpH VXU SDSLHU SKRWRHUBRBREHXA {DFEIGHp WX
FLWULTXH RX DFpWLTXH /YREVHUYDWLRQ GH OfHPSUHLQWH Q¢YH
de maniére certaine.

$SUqV OYLPELELWLRQ GX SDSLHU GDQV OD VXEVWIaeFH DFL
GH OD SLqFH WHVWpH /H VRX)dulpaple Ridani\apparditie dostacbes HrQnas. Ceh
SHUPHW GYREVHUYHU OD UpSDUWLWLRQ GX VRXIUH VXU OD SLqF
soufre sera importante. La ségméon est repérée par une concentration de points noirs. lls peuvent étre
confondus avec des trous ou autres aspérités dues a un mauvais nettoyage. Les points blancs pouvant
DSSDUDVWUH VRQW GXV j OTDLU HPSULVRQQp HQWUH OH SDSLHU

[1.5.1.5 Attaque macrgraphique

&HWWH PpWKRGH SHUPHW GJREVHUYHU OHV KpWpURJpQpL)
VWUXFWXUH WDLOOH GHV JUDLQV VWUXFWXUH FRORQQDLUH G
VpJUpJDWLRQ LQFOXVIGRYW¥REOMLEXWM xV HBE. YHEHY SRURVLWp«

/D SUpSDUDWLRQ GHV pFKDQWLOORQV QYD SDV EHVRLQ GTrwu
QpFHVVDLUHPHQW SROLH /fpFKDQWLOORQ GRLW DXVVIUNeNUH QF
VROXWLRQ DWWDTXDQWH HVW DSSOLTXpH VXU OfpFKDQWLOORQ
SDU H[HPSOH GX SHUVXQi®WH GIDPPRQLDF 1+
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1.52 OpWKRGHYV j OfpFKHOOH PLFURVFRSLTXH

11.5.2.1 Les ultrasons

, OV SUpVHQWHQW O 1 DidebupdabDalyide €aHs SvRiXaYpreleler Wip Eckantillon et
donc de détruire la piece FTHVW XQH DQDO\WH QRQ GHVWUXFWLYH

, OV GpWHFWHQW OD SUpVHQFH GTpYHQWXHOV GpIDXWV GDC
de différencier les inclusiondes porosités de la piéce. Cette méthode est plus efficace pour les aciers
FRUUR\pV /HV pFKDQWLOORQV SUpOHYpV VRQW SORQJpV GDQV
Méme si sous certaines conditions (échantillons immergés et utilisat@utis fréquences) il est possible
GH SUDWLTXHU XQ FRPSWDJH LQFOXVLRQQDLUH VXU OHV DFLHU
retenue dans notre cfg¥]. En effet cette méthode a tendance addos WLPHU OD TXDQWLWp G
rapport a une étude micrographéy

[1.5.2.2 Tomographie

/IH SULQFLSH HVW GH UHFRQVWLWXH Wssof d¥ RadchPsHduBID U D (
volume[38] /fDQDO\VH VH IHUD SDU UD\RQ ; RX SDUFIHLVEY HODWOQRRH®

méthode non destructive. Le tomographe est compogagled!l-15) :

X Un générateur de rayons X

X Un emplacement pour la piéce a analyser

X Un détecteur

Xx 8Q V\VWgPH GIDFTXLVLWLRQ pOHFWURQLTXH UHOLpP j XC

Figure 1l -15: Principe de la tomographie 3 [38]

Les rayons X traverséta piéce, reconstituant ainsi une vue 2D sur le détecteur. La piéce tourne
pour pouvoir acquérir plusieurs vues 2D et ainsi reconstituer le volume grace a une reconstruction
mathématique faite par un logiciel. Les porosités et les défauts de la matiémenp étre ainsi observés
SDU YDULDWLRQ GHV FRQWUDVWHY REWHQXV ODOKHXUHXVHPH
FRUUHFWHPHQW OHV LQFOXVLRQV 8Q DXWUH LQFRQYpQLHQW
Odhpntillon est limitée &7 mm, dans le cas des aciers.

[1.5.2.3 Méthode microscopique avec analyse EDS

I TLGHQWLILFDWLRQ HW OD FODVVLILFDWLRQ GHV LQFOXVLF
PLFURVFRSH pOHFWURQLTXH j EDOD\DJH 8Q O frehtedridanc&He QD O\
JULV SRXU GplLQLU OD PRUSKRORJLH GH OYLQFOXVLRQ HW SRXL
Le mouvement de caméra et les analyses EDS sont automatisés. Les champs analysés sont enregistrés polt
une révision future.
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Commele systemeseraautomatiséle gain de temps esbnséquerpar rapport a une observation
classigue au microscope. Cette méthode est une de celle utilisée pour caractériser les essais prévus dans |
cadre de ce travail. Elle est donc développée plusadarteur dante chapitrelV .

Les méthodes présentées ont toutes leur intérét pour observer de maniére plus précise la
PLFURVWUXFWXUH GH OYDFLHU (TXH#plljl ©@WD®H HIU RFHMMRPAX DOWY R C
modifier cette microstrcture.

16 , QRFXODWLRQ GHV IRQWHYV

/IHV SULQFLSHV SUpVHQWpV GDQV FH SDUDJUDSKH V{DSSC
UplpUHQFHYVY VRQW SOXV QRPEUHXVHYV SRXU OHV IRQWHYV j JUDS
derniéres sont citées par lats.

/H SULQFLSH G1LQRF MpiiteR @sHNbWY qEHitDéM<R 26 Yot les fontes), et
ainsi modifier la métallurgie du métal. Par exempgDQV OH FDV GH OD IRQWH OfYLQR
autres un effet graphitisaf9]. PR X U Q §lIe Buradplutét un effet sla population inclusionnairet sur
la taille des grains& s HWWH WHFKQLTXH HVW SDUWLFXOLqQUHPHQW ELHQ Gj
décrite ici pourradonc servicH EDVH GH WUDY Ddu@rdgéssida@deBGDSWDWLRQ

[1.6.1 Principe de base

/IH SULQFLSH HVW GIDMRXWHU DX PpW Dfi@aton, TineLqpahtitecSH X G
PLQLPH <ulfs¥afrkl (quelqueatizaines de ppjnqui, sans action déterminante sur la composition
chimique globaletéduit la surfusion et provoque ainsi la formation de graphite. La substance utilisée est,
soit un ferrealliage (ferrosilicium contenant des éléments en teneur limitée), soit un mélange complexe ou
unalcaineWHUUHX[ /H W\SH G 1L QREROWQCM KX FHOXNW KRVQA\OWU VW Xp G T >
DXTXHO HVW DMRXWp GHV pOpPHQWYV \Mb].QL&6 tErxe§ ta@gsunbDun &2 6U W
LPSRUWDQW GDQV OH PpFDQLVSRHO DO U P&RXXW DRV R3H RI\W D PIRH G
OYLQR[BFKODQW

Pour des fontes GO TLQRFXODWLRQ YLHQW FRPSOpWHU XQ WUDLV

traitement a pour but d SKpURwGLVHU OH JUDSKLWH DORUV TXH OfLQRFX
une phase adaptée pour la nucléation du graphite pendant le refroidissement ultérieur.

Les prérequis pour une inoculation réussie sont les suivants

X La composition chimige des inoculants des éléments dits porteurs» (par exemple le
ferrosilicium) et des éléments qui sont propices a la germination dans le métal fondu (par exemple
Al, Ca, Ba, Sr, Zr)

X Le nombre de sites de nucléation (D0®/mm3, une partie seulementmera effectivement)

x /HV WHFKQLTXHV GI{DGGLWLRQ HQ SRFKH HQ MHW RX HQ PF

X Un bon processus de fusiomne température trop importante (>1450°C) détruit les germes et
nécessite une inoculation plus importante

1.6.2 /HV GLIIpUHQWHYV WHFKQLTXHY GILQRFXODWLR(

11.6.2.1 Préconditionnement

Cette opération consiste a ajouter dans le bain de métal décrassé soit un recarburant de haute
qualité et pureté, soit du ferrosilicium standard, soit du carbure de silicium, soit un inoculant spécifique afin
G 1D XJPHQW H We@étmBi&ion Hap¥\taLit 1© bain. La granulométrie doit étre adéquate pour une
dissolution rapide en four, soit quelques minutes. En général une addition de 0.1% est suffisante pour
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accroitre la formation de germes dans le cas des fontgdXhCette étape se faisant &t avant le
traitement de sphéroidisationOfHIIHW GH OYLQRFXODQW ULVTXH G{rWUH DI
solidification.

[1.6.2.2 Inoculation en poche

CetteéODSH VH IDLW SOXV WDUGLYHPHQW TXH OfpWDSH SUpFp!
RX ORUV GX UHPSOLVVDJH GH OD SRFKH GH FRXOpH /H EXW HVW
faciliter la croissance des particules de graphite aintit des carburd89].

1.6.23/fLQRFXODWLRQ HQ ILO IRXUUp

/1L QR F X Oar&iMiorpdi@taliressivement dans le bain en utilisant la méthode du fil fourre.
Le produit est placé dans fil creuxdH#irPH PRQWp GDQV XQ DSSDUHLOnNt&ged&V UL E X\
FHWWH WHFKQLTXH HVW TXH OTLQRFXODQW HVW LQWURGXLW |
désavantage est que cette méthode se fait a poste fixe. Cela crée un déplacement supplémentaire de la poch
avant la coulée. De plus sa miseptaice estelativement colteudd?].

[1.6.2.4 Inoculation au jet

Cette étape est la plefficace. 6RQ FR€W GH PLVH HQ °XYUH HVW OpJlqU
processus de fil fourré /TLQRFXODQW HVW DMRXWp GDQV OH MHW GH Pp
GILOQRFXODWLRQ VfHVWRPSDQW DYHF OH WHPW DRHRWWHY H WHDQ
inoculant le métal tout au long du processus de colllést alors possible de diminuer Iégérement la
TXDQWLWp GILOQRFXODQW DMRXWp FDU OH UHQGHPHQW GTDGGLV

1.6.25/fLQRFXODWLRQ DX PRXOH

/ITLQRFXODQW HVW P EYho@Ed dgyddé AR anhéqrdéeneid §p¥cidd dans le systeme
GH UHPSOLVVDJH /H FRQWDFW VH IDLW j WHPSpUDWXUH OpJqUF
quantité de produit est réduite. Cette technique est délicate a mettre en place car il fEubasmutinuité
GX WUDLWHPHQW pYLWHU OfHQWUDVQHPHQW G Hatlrp We.réddike HW O L
OD TXDQWLWp GH PDWLQqUH QpFHVVDLUH SRXU OJREWHQWLRQ GF

[1.6.3 Les effets des différents inoculants sur lesdent

/HV DFLHUV HW OHV IRQWHY QTRQW SDV OHV PrPHV SURSUL
fontes peuvent donner une indication sur les phénomeénes entrant en jeu lors de ce procédé.

Les éléments actifs des inoculants pour les fontes agidgEremmen{39] :

x Le calcium, le magnésium, le sodium et le cérium produisent des sulfures stables.

X Le calcium améliore la germination du graphite et réduit la tendance a la formation de fonte
blanche.

X Le baryum favorise fortement la graphitisatQ  , 0 UpGXLW OTpYDQRXLVVHPHQW
en exces favorise la formation de crasses.

X Le strontium, qui est contenu dans un ferrosilicium de haute pureté, élimine les carbures sans trop
DXJPHQWHU OH QRPEUH GH V Skrddsdgwe @ tHatement Geldph&oididat®db V O
est effectué avec un FeSiMg contenant des terres rares.

X /IH]JLUFRQLXP QHXWUDOLVH OfDJRWH HW DPpOLRUH OTLQRFX
inoculant en diminuant son point de fusion.

X Le cériun et autres terres rares augmentent sensiblement le nombre de sphéroides et réduisent
OfHIITHW GYpYDQRXLVVHPHQW GH OTLQRFXODQW
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Certains éléments perturbent la formation des sphéroideglomb, & bismuth OfDQWLPRL Q
OTDUVHQLF OH WL Yo Qéfinis ohhivie pl€3paisbh@Wavis la littérature. Les sphéroides
sont plus intéressants pour obtenir une meilleure résistance aux chocs.

Le cérium est ainsi souvent utilisé commeoatre poisom avec une teneur comprise entre 0,005
HW | eStfutilisé sans présence de poisons il peut lui aussi devenir nocif et provoquer une
dégénérescence du graphite dans les fontes. Cette caractéristique est propre aux fontes.

.7 , QRFXODWLRQ GHVY DFLHUYV

/ITLQRFXODWLRQ FRQFHUQDQW O Ievdré ReQ \té¢hniquedd dePdds’ aG R QF
FRQFHUQDQW ,0 IDXW HQVXLWH DSSOLTXHU FHV SUDWLTXHV D>
concernansoit le micralliage (| GTpOpPHQWItDMRXMHMXODWGRQOpPHQW DMR
[43][44][45][46][5][6]... Ellesconcernent des aciers laminésyxydables ou encore hypereutectoides
hypoeutectoides mais qui ne correspondentpas] WA\SHV GIDFLHUV XWLOLVge¥ FKH]
RITUHQW WRXW GH PrPH GHV SLVWHV LQWpUHVVDQWHY SRXU OfL

11.7.1 Les aciers hypoeutectoides
Pour rappel,ds aciers hypoeutectoides ont une teneur en carbone irdériei®% de masse.

[1.7.1.1 Aciers pour rail de chemin de fer

&H W\SH GYDFLHU VXELW X$@s profriétés vhécanqueHsantbien dffbrdmies
des aciersmoulgd3] /TLQREXOSGRMWULROHY DFLHUV ODPLQpPpV DILQ GTDPpOLR
de plus en plus couranteHVY W\ASHV GTLQRFXODQW SURSRVpY VRQW j EDVH (
GH WHUUHY UDUHV HW G DXWUHV pOpP HQteWd/pd3siieé.LLieg inddula@ik F X O [
proposés pour les aciers pour rail sont les suijdBis

X Calsibar: 11-18%Ca, 1418%Ba, 5964%Si,7%Fe utilisé en jet de coulée

X Hypercal: 10-13%Ca, 912%Ba, 3840%Si, 912 ou 1921%Al, le reste Feutilisé comme
désoxydant

X STsMishl: 33.234.8%terre rare, 40-84.2%Si, 4.54.9%Al utilisé en désoxydant. Grace a ce
produit la résistance aux chocs agtimentée par un facteur de 1.5 a 2.

Les quantités utilisées (66 kg/tane) sont plus proches du midddO OLDJH TXH GH OfLC
Leurs effets seraient intéressants a observer en plus faible quantité. Ces inoculants ont pour effet de
diminuer la ségégation au front de solidification qui peut étre réduite déGPa[43]. Ainsi les particules
susceptibles de former des inclusion$s®/ PLHX[ UpSDUWLHV HW QH IUDJLOLVHURC
GH JUDLQ /D UpVLOLHQFH GH OYDFLHW®%A8WCeT Kar@ams ot @O H D X
seulement été appliqués aux aciers pour rails mais aussi aux aciers pour ressort, roues et cables. Les acier:
IDLEOHPHQW DOOLpPY QTRQW SDV pWp WHVWpV PDLV OHV UpVXOW

'HV PLFURDOOLDJHV RQW DXVVL pWp HIIHFWXpV SRXU OH'
(1kg/tonne), mélangé au chrome et au manganese toujours pour augmenter sa résistance aux chocs. Pou
DYRLU XQH SOXV JUDQGH HIIL kebduhis¥egen glushivewWeQpe EtHul iU ABOT° R H O
[44] /HV W\SHV GPFFIRIVpVREIMQYLURQ GH FDUERQH GH PDC
de chrompt4] /YDFLHU D pWp FRXOp HQ OLQJRWYV GH WRQQHV 'Lllp

mesurées et sont présentées dginsideaull -4
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Tableaull -4 : Propriétés d'ader pour rail allié et inoculé [44]

_ Direction de| Résistace aux chocs J/cmq Dureté Brinell
Essals OTpFKDQWLOOF 4oec 120°C
Longitudinal 37.24 46,06 369
! Transversal 25.48 33,32
Longitudinal 34.3 45,08 363
? Transversal 31.36 40,18
Longitudinal 32.34 42,14 376
° Transversal 26.46 33,32
GOST 1826772 Longitudinal - 24,5 331-388

La résistance aux chocs est supérieure au minimum requis par la norme russe (GOSR)18267
JUKFH j OTLQRFXODWLRQ DX ApMMYLXP PDQJDQgqVH HW FKURPH

&HWWH DXJPHQWDWLRQ GH OD UpVLVWDQFH DX[ FKRFV HVW
de cérium46] /HV LQRFXODQWV XWLOLVpVY VRQW OH )H&H OH )H6L&H
est leFeCeavec lequel plusieurs essais ont été réalike maximum atteint est de 57 J/cmz par le FeCe.
Le[Tableaull -5|récapitule les résistances aux chocs obtenues avec les différents inotiantmssible
ainsi Gofserver que cette résistance aux chocs est augmentéd RN tOHYV WASHYV GTLQRFXOD
GH OD PLFURVWUXFWXUH OHV LQRFXODQWYV IDYRULVHQW OD IR
grain avec une ségrégation moins importante aux joints de grains.

Tableau II-5 : Propriétés mécaniques d'acier inoculé et microallié a partir d'une fusion en
laboratoire [46]

Résistance aux chocs J/cm?
Essais Inoculants
-40°C +20°C
- - 48,02
FeCe - 57,82
! FeSiCe - 56,84
AlMgCe - 49
- 13,72 18,62
? FeCe 16,66 23,52
- 11,76 28,42
° FeCe 17,64 45,08
. 12,74 15,68
‘ FeCe 14,7 56,84
- 12,74 31,36
° FeCe 13,72 41,16

'"IDXWUHV LQRFXODWLRQV DX[ WHUUHVY UDUHV 75 RQW SR
GIDXVWpQLWH /HV GLIIpUHQWHY YDULDWLRQV GYDGGLWLRQ GH
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0,005%et00 OD WDLOOH GX JUDLQ GYIDXVWpQLWHEbL]IH teeéursd TRI FRQV
MRXH pJDOHPHQW XQ U{OH VXU OfYHVSDKHBHRBW %H \J LWDIDGXHHOCDHH/P !
minimum pour une teneur de 0,0061% en TR puis augne@ente HOj GH FHWWH YDOHXU FUL)\
ségrégation des atomes de TR aux joints de grain.

[1.7.1.2 Acier pour équipements pétroliers

Dans cette étud@], OHV DFLHUV XWLOLVpV VH UDSSURFKHQW SOXV
par SAFE Metal (vo[rableaul-6) PDLV OHV FRQFHQWUDWLRQV XWLOLVpPHV HC
plusj XQ PLFURD O Oa ind koSu@tioW { W T X {

Les aciers microalliés sode nuance 30KhNML et 20KhGSLes microalliages sont a base de
FDOFLXP PDJQpVLXP GH WHUUHYVY UDUHV GYIDOXPLQLXP HW GH E
une dstribution relativement uniforme des impuretés dangereuses telles que les inclusions de sulfure, ceci
DLGDQW j DXJPHQWHU OD UpVLVWDQFH DX[ FKRFV HW OD GXFWL(

Le four utilisé est un four a arc électrique. L'acier a été élaboré a partiatd¥an premiéres
recyclées. Le microalliage utilisé contient des particules de ferrochrome a 65%, des particules de
ferromolybdéne a 55% et du nickel métalliqgue. Ces éléments ont été ajoutés a une teneur de 0,3% du poids
total.

Pour chague métal étudiéois configurations ont été testées :

XUn test avec seulement I'ajout d'aluminium (0.1%)
XUn test avec ajout d'aluminium et d'inoculants complexes a 0.3% au fond de la poche de coulée
XUn test avec ajout d'aluminium et d'inoculants complexes sous le flagtdéaprés avoir rempli

aux deux tiers la poche de coulée

L'augmentation la plus significative est atteinte par ajout d'inoculasttesaous du flux de métal.
L'ajout d'inoculants ne change pas de facon significative la résistance de l'acier mdes wiiteu
rapport résistance/ductilité.

Tableaull -6: Composition d'aciers au chrome étudiés

Inoculant Méthode Composition chimique (%) Propriétés mécaniques Dureté
HB
C Mn Si o N Mo 3§ & B & S
Q.
c 3
Q N
>
Non inoculé | - 030 074 037 149 149 0.21 86 74 14 32 7.2 260
0,3 Fond de 030 0.72 041 149 150 0.25 @87 74 17 42 9.4 260
poche
Jetdecoulée 0.31 0.77 039 152 148 0.24 86 73 19 48 11.6 258
Non inoculé | - 024 117 058 124 032 - 76 62 16 37 8.2 237
0,3 Fond de 025 1.18 055 1.26 0.30 - 76 59 19 44 9.4 232
poche
Jetdecoulée 0.23 1.17 061 123 034 - 75 62 21 51 13.8 235

Ces résultats sont confirmés par des études métallographiques sur lesquatiesroe :

XUn dfinement des grains primaires
xUne Eduction owneélimination de la zone de solidification dendritique
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xUne Eduction des porosités lacunaires locales ce qui implique une augmentation de la densité de
OYDFLHU

Des analyses chimiques désiduels d'oxyde établissent qu'apreés l'ajout d'inoculants complexes
il y a une chute de 1,5 & 2 fois de la quantité totale d'inclusions des deux aciers étudiés, une réduction de la
proportion d'oxydsd'aluminium, une augmentation de la proportion desesifians les résidus d'oxyde. La
haute affinité pour l'oxygéne, I'hydrogéne, le soufre et le phosphore des inoculants complexes conduit a un
raffinage plus complet et donc a une diminution de la quantité de gaz et d'impuretés indésirables dans le
métal. Laquantité d'oxygene et d'azote diminue dans les deux aciers étudiés.

[1.7.1.3 Aciers forgeés, laminés et trés bas carbone

Des étudeselatives aacier industriel (B450NbRE) suggérent également que la résistaxnce au
chos SHXW rWUH DPpOLRUDpH r&28]. Ocf RdieRs XBWS0SOIRE \§0-09%) Horged bt
laminés, contenant de 0,0012 & 0,0180 %nassede TR ont été produits dans un four a induction sous
vide. La résistance aukacs et la microstructure ont été étedidprés un laminage a chaud. Les résultats
indiquent que la microstructure des aciers laminés a chaud est caractérisée par une ferrite polygonale, une
ferrite quasipolygonale, de la bainite et de la perlite. Last@sce aux chocs augmente avec la teneur en
terres rares et atteint un maximum pour une teneur de 0,0047% puis diminue a nouveau si cette teneur
augmentelLa quantité de ferrite suit cette méme évolution avec un maximQD0& 7%de terres rares
introduites. 7RXWHIRLY FHWWH DPpOLRUDWLRQ GH OD UpVLVWDQFH
augmentation de la quantité de ferrite, mais aussi a une structure de grains fins et des contours de grains
plus nets.

La|Figure ll-16[présente les microstructuregs aciers inoculés différentes teneurs en terres
rares. La microstructure la plus affinée est celle correspondant a la teneur de 0,0047% (b) et (e). Il est
SRVVLEOH GIDIILQHU FHWWH VWUXFW&XuWhélvitessk Flel rgfrofdi@sathenbDdew H P F
1°C/s (e).

Figure Il -16 : Microstructures d'acier ayant subi des simulations de tests avec une réduction de 20%

: (a), (b) et (c) correspondent a des teneurs de terreares respectivenent de 0.0012, 0.0047 et 0.018
% avec une vitesse de refroidissement de 0.5°C/s ; (d), (e) et (f) correspondent respectivement aux
mémes teneurs mais avec une vitesse de refroidissement de 1 fZ3§

Une teneur en terres rares appropriée peut donc améliorer la résistandeoa@ude l'acier
B450NbRE de maniére significative. L'amélioration de la résistance aux chocs des aciers inoculés aux terres
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rares est coélée avec me diminution de lateneureBHUOLWH GD GW RPBUURDYVGHW FLEYD I ||
des graing25]. Avec une augmentation supplémentaire de la te@ederres rd HV M XV TKdgjla
massetotale, la martensite en tant que glasecondaire précipite ajoints de grains et induit une
diminution de la résistancexaahocs de I'acier. Une expérience menée par Chunlong[88amontre les

effets des terres rares sur la structure et les propriétés mexaty GH OD QXIDQBRE. G&DFLHU
acier, dont la composition est décrite dan@lbleaul-7] HVW XQH pYROXW.LRQ GH OfDFLH

Tableaull -7 : Composition de 'acier BASONbRE (U74) en %

Acier C Si Mn P S 0] N Al
u74 0.711 0.227 0,872 0.017 0.002 0.0015 0.0048 <0.005

Cet acier a été élaboré dans un four a iridnctous vide et a partir de &ie FeMn, FeNb, une
électrode graphite, du fer industriel pur et des ter2&HV /IDFLHU SURGXLW D HQVXLWI
TXDQWLWp GH WHUUHV UDUHV HVW PHYVXU pdbleéaDig8ldé@if k& LHU H
compositions chimiques des échantillons inoculés aux terres rares.

Tableau Il -8 : Composition des aciers B5ONbRE inoculés aux terres rares

Echantillon = Addition des Composition chimique % (fraction massique)

N o o b~ W N

terres rares (%) c

Si Mn P S Nb TR * O N
0 0.72 0.76 1.29 0.020 0.007 0.051 O 0.0003 0.0025
0.0025 0.71 0.74 130 0.019 0.006 0.052 0.0005 0.0004 0.0026
0.0050 0.71 0.76 1.31 0.019 0.006 0.052 0.0012 0.0015 0.0025
0.01 0.72 0.76 1.30 0.019 0.007 0.050 0.0019 0.0003 0.0026
0.02 0.70 0.75 130 0.021 0.006 0.0 0.0128 0.0007 0.0026
0.04 0.71 0.76 132 0.021 0.007 0.057 0.0271 0.0003 0.0027
0.06 0.72 0.75 1.30 0.021 0.006 0.050 0.0222 0.0003 0.0027

*TR = terres rares

/I NTDMRXW GH WHUUHV UDUHV SHUPHW GH HRBGLUeklindlusiand IRUP
obtenues sont sphériques atilKk GTXQH IRUPH DOORQJpH ELHQ TXH OHV pFKI
/ITREWHQWLRQ GH FHV LQFOXVLRQV VSKpULTXHYV SURXYH TXH OH
inclusionnaireDe plus, les terres rares permett&f] D | | LtQille desQyEains austénitiquiss3).

/1 D G G aptimial Qour obtenir un acier aux propriétés mécaniques les plus élevées est environ
0.01% massique de terres rares. Avec cette qua@i® UpVLVWDQFH DX[ FKRFV HW OD
amélioréeg$33]

11.7.1.4 Acier bas carbone

Dans une étudmenéesur un acier de composition 0,25%; 0,4% $; 0,55% Mn et 0,27% Cr
[5], un inoculant & base de titane et de bismuth est utilisé (0.04%Al, 0.01%Ti, max 0.02%Bi, max 0.02%B).
Il est introduit par le dessous du flux de métal lors du remplissage de la poche de coulée (un peu comme la
méthode du fil foXUUp TXL FRQVLVWH j SORQJHU XQ ILO FUHX[ GDQV OfF
LOQWURGXLWH HW TXL YD VH PpODQJHU j OfYDFLHU /H PpWDO D p
hauteur de 125mm, avec une cavité centrale de 50x50mMABD QW LWp GILQRFXODQW YDUL
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teneur optimale. La structuprésentant legrains les plus fins est obtenue pour une quantité de 0,006%
massique de composajbuté (bore ou bismuth)

La structure colonnaire est réduite et les grains &ffimés pourune teneur optimale de 0.006%
B et de %L /fpYROXWLRQ GH Ofurle{MgurXIFAW|XUH HVW PRQWUpH

Figure I1I-17 ODFUR HW PLFURVWUXFWQ&UH H3M X&1 >XO0Q QIIRW RV LIWLHDF
éléments Al, Ti, 0.006% B et 0.005% Bi (Il} a) microstructure (x3) ; b) microstructure (x100) a 8
mm de la surface du lingot, ¢) a 16 mm; d) a 24 mm.[5]

Les inoculants complexes permettent de prévenir la gteicblonnaire et d'affiner la structure
des aters coulés. Avec un ajoutde 0, GH O 1L QlIeskaxiesDi€)diain sont réduites de 4 unités selon
la norme ISO 643:2012.

8Q DXWUH W\SH GYDFLHU (BED%G; 033% CQ 81349 Hi, 0.0%PH[6], a
été inoculé avec des produits & base de terres rares et calcium. Aprés inotesatimeurs des éléments

GH OfLQRFXO&@ans MRE®WII Gpllesd)inoculants favorisent la germination des inclusions

non-métalliques sphériques. Ainsi la résistance a la corrosion ésiéence a froid des aciers sont
améliorés grace aux inoculants.
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Tableaull -9 : Analyses chimiques des tubes d'acier 13KhFJ6]

Fusion | Teneur des éléments en ppm

Ce La Ca S
1 + + 45 90
2 46 16 11 70
3 56 20 10 40
4 83 36 9 30

Les terres rares générent des inclusimrsmeétalliques de forme particuliere XQ F°XU GH VXO|
GH FDOFLXP HW XQH FRTXH H[WpULHXUH GYR[\VXO laskeHtYas FpULX

pum. LaFigurell-18montre une inclusion typique.

Figure I1-18: Inclusion non-métallique dans I'acier 13KhFA (fusion 4, x15 000) contenant : zone 1)
4.71%0; 24.54%S;29.71%Ca; zone 2) 27.40%0; 5.50%S; 10.50% Ca; 14.69%La; 18.50%Cé]

/ITDFLHU LQRFXOp DX[ WHUUHV UDUHYV ghéspriéchlques of gerkdéd X W G
GIREWHQLU XQH GXFWLOLWpPp HW XQH UpVLVWDQFH DX[ FKRFV p
corrosion au soufre dans un environnement conte@adt OfDFLGH VXOIXULTXH

6XU OTDFLIRARCh . KURFKH GH Orff 0 E4%idé CGAbpoFdp GrHD,44% de Mq
0,70% de Mn GH 6L GIDXWUHV SKpQRP(qQHN7ME&QaranRESKIBIANE pV ' D C
sont étudiés

X/IfHIITHW GH OTLQRFXODWLRQ DX[ WHUUHYV UDUHV

XLTHITHW G@lkage adrvafadium

X/ITHITHW GTXQH DXVWpQLWLVDWLRQ |j f& VxXar¥etp@&sIXQH \
différents revenus entre 680 et 780 °C pendant une heure

CeseiHWV YRQW PRGLILHU OHV SURSULpWpPVY PpFDQLTXHV H

.K 0O /TILQRFXODWLRQ HVW IDLWH SDU GHV WHUUHkysuiilsgd V | S

JTILQRFXODWLRQ GH OJDFLHU DXRW HUW BV arédlliHRe YDRURIBLO¥H OD |F
3 Um ce qui augmente sa résistance a la corrosion sous corftFegute(|-19).
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Figure Il -19: Inclusion non-métallique a deux phass dans I'acier 15Kh5MFBCHh zone noire: oxyde,
zone plus claire: sulfure

x La micro addition de vanadium (0.08% massique) génére des carbures plus fins et augmente sa
résistance a la corrosion sous contrainte et sa résistance aux chocs.
X Le traitement therique augmente aussi la résistance a la corrosion sous contrainte.

11.7.2 Aciers hypereutectoides

On désigne par acier hypereutectoide, les aciers qui ont une teneur en carbone comprise entre 0,8
et 2,1%.

,O H[LVWH GHV FDV GYLQRFXO DddeR@tamidant @oHrMesDagierdl dev K\ S
constructionnavale 'DQV FH FDV OYDFLHU GRLW rWUH OH PRLQVY FRQW
PpWDOOLTXHV /{DFLHU YD rWUH PLV VRXV IRUPH GH IHXLOOH H\
réduire leQRPE hélus@efiHVW FHOOH GX ILO IRXUUp 'HX[ FDV VRQW pWX
OYDXWUH DYHF XQ PpODQJH GH IHUURFDOFLXP HW GH WHUUHV UI
rares seront introduits séparément dans le n@lalT XLGH SRXU REWHQLU XQH WHQHXU
0,002 et 0,004%. Une étudé8] montre que ce procédé permet effectivement de réduire la quantité
G 1L QF O XwWiéRlgues@anQle produit fini.

,O HVW SRVVLEOH GIDMRXWHU GHV pOpPHQWYV JUDSKLWLVL
de la cémentite FHVY pOpPHQWY SHXYHQW rWUH 6L 3 $0 1L &X 7L =U
stabiliser la cénmtite et avoir un effet carburigéne ou antigraphitisant tels que Mn, Cr, Mo, S, V, W, B, Se,
7H« /D FpPHQWLWH HVW PpWDVWDEOH HW D WH®GDQFH j VH GpFH

'DQV OH FDV GHV DFLHUV K\SHUHXWHFWRWGHYV L@Gb¢HUDLW
GYfRe XQH LQRFXODWLRQ DX IHUURVLOLFLXP SRXU D-QJjP@& DR HHWC
GILQRFXODWLRQ HVW wWUqV pYDQHVFHQW HW SHXW QpFHVVLWHU

Un acier hypereutectoide a été inoculé au flioium [50]. Sa composition massique est 1,7%
de C; <0,03% de Si et <0,3% dén. Du FeSi75 (ferrosilicium a 75% de silicium) est introduit dans cet
acier a 1550°C pour obtenir une quantité totale de silicium de 1%. Les coulées ont été réalisées sous
différentes conditionsune sans inoculatigfigurell-20ja), une avec inoculation a@$75

b), une autre inoculéees PDLV FRXOpH PLQ DFgurgN-20)y Lcotie Hetr@eR:\tbuIBeQ
a également subi un recykigurel1-20[ G /[MIDFLHU FRXOp PLOQXWHY DSUqV LQF

désinoculé OHV HIIHWV GH OfLQRFXODWLRQ VH VRQW GLVVLSpV j FD
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Figure I1-20 : Microstr ucture d'un acier hypereutectoide (x500) : a) initial, avant I'inoculation ; b)
LQRFXOp F GpVLQRFXOp G GpVLQRFXOp D&V UHFXLW JUDSH}

/IfDFLHU QREBOWIROXMpHVW FRPSRVp GIfXQH PDWULFH SHU
SRVLWLRQQpH DX[ MRLQWYV GMH OUIDIPQFBRYXW UXFMWALUHH HQWRFKB®Q

SHUOLWLTXH HW GITLQFOXVLRQV G HigltéD-3KEW HDJDOR BXOBPL WV HG HH (
désinoculé, les inclusions sont composées de cémentite (environ 5%)agtttiegenviron 1.959Fgure]
T-20[c).

/ITLQRFXODWLRQ SHUPHW VXUWRXW GH UpGXLUH OH WHPS
inclusions de graphite globulaire formées lors deolaification VH GLVVROY H QtéVpeada@ ¢ O D X'

recuit et sont remplacées par des inclusions de graphite plus sEagles|(-20).

&RQFHUQDQW OTLQRFXODWLRQ GHV DFLHUV K\SHUHXWHFW
GITHVVDLV G1IL QR RexsOdpideks BuQérdtdJ(ABRS) YheBant en évidence une amélioration de la
qualitt GH OTfDOOLDJH SDU FRQWU{OH GH OD IRU FapWt¥ tleRpQudezté F D U E X
tungsténe et de carbure de tungstdames le liquide a été utilisé pour améiola microstructure lors de la
fusion de la nuance AISI M2 et, en conséquence, ses propriétégrajisiment thermique complet.

/IHWXQJVWgQH HVW DMRXWp GDQV OTDFLHU OLTXLGH | fé
OTH[DPHQ PpWedeDI€>Re3td D& &niqlies ont subi des traitements thermiques, un recuit a 850°C
GDQV XQ IRXU VRXV YLGH SHQGDQW GHX[ KHXUHV VXLYL G{XQ U]
puis refroidi a 500°C dans le four et pour finir a température amidien j OYDLU OLEUH
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Figure 11 -21: Micrographies des microstructures de I'acier dans a) non inoculé, b) 0.1, ¢) 0.3 et d) 0.6
% du volume inoculé au WC[51]

Dans cette étudeOHV LQRFXODQWYV VRQW. ddNMRyXt¥We ¥n poacrir&tiohsU OL

comprises entre 0,3 et 0,6% et du carbure de tungsténe a hauteur; @30¢t 0,6%Les effets se

répercutent sur la microstructure et les propriétés mécanigiges€ll -21) :

X

Les deux inoculants permettent un fort affinage du grain. La morphologie est équiaxe dans les
aciers inoculés. Ces effets peuvent étre d I'augmentation du nombre de germes formés dans
OYDFLHU OLT®foeHans§ DU DMR XW

Quatre types de carbures eutectiques ont été identifiés par analyse MEB et EDS dans la
microstructure apres coulée dans les aciers étudiés : M2Gaivtdes morphlmgies abatonnets
soitlamellairesM6C avec une morphologie erétes de poisson et MC avec une morphologie de
pétale ramifié. Par rapport a l'acier non inoculé, les agents inoculants favorisent a la fois la
formation de carbures M6C au détriment de geeb M2C et suppriment completement la
formation de carbures MC.

La formation du réseau interdendritique plus mince et discontinu de carbures par rapport a l'acier
non inoculé a également été observée dans les aciers étudiés apres la coulée. Cetaffétrpour

lié a l'augmentation de l'interface liquide / solide interdendritique due au raffinement des grains de
la matrice primaire.

Aprés le traitement thermique, deux réseaux de carbures différents ont pu étre observés dans la
microstructure des acieisoculés. Ces réseaux sont formés par du carbure M6C stable et des
produits MC M6C issus de la décomposition du parent métastable M2C carbure et qui sont noyés
dans la matrice martensitique.

Des mesures de dureté ont montré gu'il n'y avait pas de dif(ésimificative de dureté et de

dureté a chaud entre les aciers non inoculés et inoculés. Les valeurs de dureté et de dureté a chaud
des aciers étudiés étaient dans la gamme de 64 a 64. 5 et 60 a 61 HRC, respectivement.

Les changements structurels indyisr les agents inoculants aboutissent a une ténacité et une
UpVLVWDQFH j OfXVXUH DFFUXHVY GDQV OHV DFLHUV LQRFXO

Dans une seconde étude, l'effet de l'inoculation auv@nadium (1% de FeV dont 52% de
vanadium de 8 mm de granulométrie) sur la micragtture et les propriétés de l'acier rapide
supérieur (ARS) utilisé pour des cylindreslaminoir a été étudié. Les résultats ont montré que le
réseau de carbures eutectiques de coulée a tendance a étre rompu apres l'inoculation au
ferrovanadium et les dawmres sont remplacés par des formes de tige ou des formes nodulaires.
Aprés un traitement thermique détaillé sUFlgurell-22][52] OHV FDUEXUHV GDQV Of
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sont sphéroidisés et distribués de maniere plus uniforme dans la matrice. La résistance aux chocs
de l'acier rapidesupérieur avec l'inoculation awrfovanadium est évidemment améliorée. En
UHYDQFKH OfTLQRFXODWLRQ QYD SDV XQH JUDQGH LQIOXHQ
aciers étudiés est donnée dafsdeleaull-10

Tableaull -10: Composition finale des ARS en % massique
C Si Mn Cr Mo V Ni S P Addition de FeV

Non inoculé 1,79 0,50 0,50 5,10 4,22 5,10 0,50 ” ? 0
Inoculé 1,80 0,48 0,50 5,12 4,20 5,13 0,50 1,0

Figure 11 -22: Processus de traitement thermique des ARB2]

Dans la microstructure de lliage ARS sans inoculation aterfovanadium, les carbures
eutectiques grossiers sont reliés lesausautres formant un réseau continu le long des joints des grains.
Aprés traitement thermique, les carbures sont sphéroidaux et plus uniformément répartis dans la matrice
métallique. La résistance aux chocs des ARS insauéerrovanadium est évidemmeaigmentée parce
que l'inoculation améliore la forme et la répartition des carbures.

11.7.3 Aciers inoxydables

'DQV OH FDV GHV DFLHUV LQR[\GDEOHV IHUULWLTXHV OfDC
montré une diminution de la solidification colomeaides lingotg53]. La solidification équiaxe est
favorisée. la taille des graingliminue j] FRQGLWLRQ G{XWLAdnvadud vkKiQ etl R ¥ri¢ | L Q¢
températurele couléeomprise entre 1600°C et 1650°C. La quantité idéale est de 0.18% de particules TiN.

La taille des grains obtenus est d8pin et le nombre de particules TiN est de 2000 a 3000/mm2.

Pour des aciers inoxydableQIRFXOpV j Of\WWULXP OD UpVLVWDQFH I
LQFOXVLRQV GIY\WWULXP VH FRQ FBD DoddHetw te® Date\he GémbleMpasL Q W V
conveniraux objectifs initiaux de ce travail de theBeDLV FHUWDLQV DYDQWDJHV TXTHO
LQWpUHVVDQWY j REVHUYHU FRWRIB LOMD X/JRWQW D XWR. B XA.HJ D DWG D
éléments pour en éviter la concentration aux joints de grain avec par exemple desteltalimacomme
le calcium.

Selon une étude réalisée par Van Der Eijk ef=dl], les aciers 254 SMO inoculés au cérium
SHUPHWWHQW GH SURGXLUH GHV LQAOXKNDWQR QG GRI[\GTD BIHHEpVYH:
particules et les grairgnsi I RUPpV VRQW GH WDLOOH UpGXLWH SDU UDSSRU
UpGXLUH OD WDLOOH GHV JUDLQV HVW GTDPpOLRUHU IimMUWDLQ}
élastique et la ténacité.
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Figure 11 -23: Micro autoradiogrammes de l'acier Kh15N25, x28. a) non inoculé; b) inoculé au Zr; c)
LQRFXOp DX &H G LQR[p5¥Op DX &D GTDSUqV

8Q HI[HPSOH GIDFLHU SUpVHQWp LFL HVWDODUEXBtO#ddteE K 1
pour obtenir une teneartficiellement élevée a 0.4% et ainmuvoir observer la répartition de ce dernier
SOXV IDFLOHPHQW /DNEROWKREH BIEDRAH{OOLFLWH PDLV LO VHPI
faite dans le moulélrois inoculants distincts, respectivement a base de zirconium, cérium et calcium ont
été testéd.eurs structures finales sont présentées gkiglarell -23| Les effets sontiétaillésci-dessous

x Effet du zirconium a 0.2%la zone de structure colonnaire se contracte et les grains de la partie
centrale deviennent plus fins. Les sulfures sont uniformément répartis dans toute la sectien étudié
$X F°XU GH OfpSURXYHWWH OHV GHQGULWHY VRQW SOXV i
GpSRVpV HQWUH OHV EUDV GHVY GHQGULWHYV /H JLUFRQLXP ¢

x Effetducériuma0.3% LO QYDIIHFWH Sdadificatdnl IRiAEd¢dages gbaids équiaxes
et unestructure de solidificatiorcolonnaire. Le soufre est trés uniformémeéparti dans
OfMpSURXYHWW ¢trtailad Sndl@siGris @ovhportent une concentration en soufre plus
importantes que dans le c&HY DXWUHV LQRFXODWLRQV &HFL VH PDQL
QRLUV VXU OMDFLHU 6XU OD ]R QdbsoSfrelettSikifprahémextémait e@ T p F K
trés fines inclusions discontinues sur toute la secii@egpendan dans la zone cemtie de
OfpFKD@MHIVOOAROXVLRQV GH VRXIUH VRQW SOXV, eed RVVHV
inclusions sont plus exactement des sulfures de cérium. Elles peuvent étre supprimées en combinant
OTLQRFXODWLRQ DX FpULXIB%W) DabFeesOndilais teixeBr en soufre est
réduite de 30% par rapport aux aciers non traités.

x Effet du calcium a 0.5% : la structure colonnaire est réduite mais est toujours présente. Les
inclusions de soufre sont présentes de fagon ponctuelle et sommémifent réparties. La teneur
en soufre est pratiquement la méme que dans les aciers non inoculés au calcium.

(Q FRQFOXVLRQ OYLQRFXODWLRQ DX FpULXP HW FDOFLXP H)\
De plus la distribution du soufre est meileUH DSUqV XQ UHFXLW GH OfYDFLHU | f
le cas des inoculations au calcium et au zirconiwais pas dans le cas du cérium.
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.74 5pFDSLWXODWLI GH OTLQRFXODWLRQ GHV DFLH

Lors de la coulée, des inoculants tels que le calcium, le bakysiterres rares, le vanadium et le
WLWDQH VRQW LQWURGXLWY GDQV OH MHW GH FRXOpH /HV TXD
toujours détailév O0ODLV JOREDOHPHQW OYLQRFXODWLRQ DPpOLRUH O]
étudiégq56] :

x /IHV WHUUHV UDUHV RQW WHQGDQ R¢han B \W DQ@XOH. U XCHDY elGXTDIMN (
TXL LPSOLTXH XQH PHLOOHXUH UpVLVWDQFH DX[ FKRFV [/qLC
bascarbone, haut carboneaatiers inoxydables.

x /IH FDOFLXP HW OH EDU\XP SHXYHQW DXVVL DPpOLRUHU OD
surtout pour effet de réduire la taille des grains. La résistance aux chocs est alors augmentée. lls
sont surtoutitilisés sur des aciers hypoeutectoides et des aciers inoxydables bas carbone.

x /H WLWDQH HVW XWLOLVp SRXU DIILQHU OHV JUDLQV GH Ofl
OfYDFLHU ,0 HVW XWLOLVp VXU OHV D kidables/ bds\&rbhg.W HF W
CependantOHVY ULVTXHV GH IRUPDWLRQ GH QLWUXUH GH WLWDCQC
XWLOLVp GDQV FHWWH pWXGH &HV QLWUXUHYVY UpGXLVHQW ¢
risque, le titan@e serapasretelriRPPH LQRFXODQW SRXU OD VXLWH GH O

X Le vanadium est utilisé pour les aciers a outils qui ont une teneur en carbone plus élevée

K\SHUHXWHFWRwWGH /IH YDQDGLXP DJLW VXUWRXW VXU O
PpFDQLTXHV GH OWOBDHUpYRWWPRHRB j OTXVXUH HW OD GXFW

1.8 /IDFLHU pW>XO®L p

Les aciers présentés précédemment et ayant subi une inoculation se rapprochent plus ou moins de
OYDFLHU XWLOLVp GDQ Vci@d uN xcienntdulée & b&s TardoxeGdiblQadH OO Lp /pW
pWDQW ILQDQFpH SDU OfTHQW uné 88DLHXU 6@ X(D@QH\W DG DAFLHHMUWT & R @F p
du G20Mn5 XQ DFLHU |j GH & HW GH 0Q /fYHQWUHSULVH XWLC
celleci.

Par rapport au¥tudes déja réalisées sur des aciers se rapprochant le plus de la nuance utilisée,
les choix des inoculants se portent sur les terres rares, le calcium, le zirconium et le baryum. Un
ferrosilicium a 75% de Si servira de base commune a chacun des indtuldattV WA\SHV GJLQFOXVL
DSSDUDVWUH GDQV OfDFLHU DLQVL TXHioefléslploRittésH@diahiquesy JU D
notamment laésilience

1.9 & RQ F O XV PpRUD WIXEWOO

Les inclusions sont nécessaires pour une solidificationEfo FH GH OYDFLHU PDLV SH
QRFLYHV SDU OHXU IRUPH OHXU WDLOOH HW OHXU GLVWULEXWL
SURSULpWpPpV PpFDQLTXHYVY GH OYDFLHU QRWDPPHQW OD WpVLVWL
faire, il existe déja des procédés de métallurgie secondaire dont certains nécessitent des installations trés
FREWHXVHY FRPPH OfDMRXW GI1XQ VHFRQG IRXU SRXU XQH pWD S
précédemment. Néanmojmes méthodes dewstréle inclusionnaire plus faciles a mettre en place et moins
FREWHXVHYVY H[LVWHQW &fHVW OH FDV GH OTLQRFXODWLRQ &H S
quantité dans le bain liquide. Il sert principalement pour le contréle de kitigafon et de la germination
GDQV OH FDV GHV IRQWHV PDLV SHXW V{DSSOLTXHU DX[ DFLHU\
FHWWH FRQILIJXUDWLRQ HVW HQFRUH DXMRXUGYfKXL SHX GpYHO
G 1D F L H Uarxawuit©daNgcefte étude.
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/IHV GRQQpHV UHFXHLOOLHV GDQV FHW pWDW GH OfYDUW
GTLQRFXODWLR®TBRXHU ClitikdVdArsstteie étudea réflexion porterasur la méthode
GILQWURGXFWLRIH WHSH GH FRpKFOH®W LQWURGXLW WHUUHV UDU]

Concernant les inoculants, les terres rares semblent étre les meilleures candidates pour
OYDPpOLRUDWLRQ GHV SURSULpWpPV GHV DFLHUWD QHWVFSHWR BWDW L
PDLV HOOHV VHPEOHQW YDULHU G{XQH H[SPULHQFH j OTDXWUH
donnant ainsi seulement un ordre de grandeur pour déterminer la quantité de terrgstiraads Ces
guantités seront inférieels a 0,1% pour éviterdd fpFDUWHU GH OD FRPSRVLWLRQ QRP

/IHV WHUUHYVY UDUHV DJLVVHQW VXU OHV LQFOXVLRQV GDQV
soufre. Une réelle amélioration de la propreté inclusionnaire est envisageable grace suaresrau
moins sur ce facteda. Elles peuvent aussi avoir des effets sur les nitrures mais les effets ne sont pas trés
ELHQ FRQQXV (Q UHYDQFKH OHV WHUUHV UDUHV VHPEOHQW D
EDVH GID@XPLQLXP

/IHV WHUUHY UDUHV TXL VRQW OH SOXV pWXGLpHYVY GPQV FH
FL VRQW GRQF OHV SOXV VXVFHSWLEOHYV GYDSSRUWHtelsGudV UpV>
le calcium, le zirconium et le baryum sdmniit avoir des effets intéressants sur les aciers faiblement alliés.
lIsserontDXVVL pWXGLpV SDU OD VXLWH SRXU pODUJLU OHV SRVVLEI

/IHV QXDQFHV GYDFLHU HW RX OHV SURFpGpV GTpOBeEERUDWL
GDQV OD OLWWpUDWXUH VRQW DVVH] pORLJQpHV GH FHX[ GH 6
SRXUURQW GRQF VYLQVSLUHU GH FH TXL D pWp WURXYp GDQV |
optimisées.

La maniere dont ces inoculant:s$ introduits se base sur les méthodes utilisées pour les fontes
OYDGGLWLRQ HQ MHW GH FRXOpH %LHQ TXH FHWWH PpWKRGH VF
GHVY DGDSWLRQV SRXU OHV IRQGHULHV ®fidzid dé botatbire. 1D XWDQW

%LHQ HQWHQGX XQ FHUWDLQ QRPEUH GYDQDO\VHV PLFUF
QpFHVVDLUHYV DILQ GH PHWWUH HQ pYLGHQFH OfHIILEDFLWp RX
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$SUQqV O 1pPDMDW FRH PH U Q DilGavit niafhileqaRt lel&fidimrué IpiR@@ type ainsi que
le processugde fonderiequi sera appliqué. La fonderie SAFE Metal produit des lingots de forme
SDUDOOpPOpPSLSPpGLTXH VXUPRQWYPVWGO®ILO@HH RN BBEMEHDePD$ V
laboratoire. Les dimensions du lingot ont ddcétreréduites pour correspondre a une échelle laboratoire.

/IH SURFHVVXV GH IRQGHULH QpFHVVLWH SOXVLHXUV pWDSH
différentes étapes so® D | D E U L F Dagyes, Rl db§ R Kldgueddele (comprenant le modéle de la
piece avec le systéme de remplissage), le moulage, ensuite le processus-dée Ri¥\abpH DYHF OfLQR
et enfin le parachevement (opérations complémentaires tel getdid du systéme de remplissage, des
EDYXUHV« GHV SLqFHV REWHQXHV 7RXWHV FHV pWDSHV VRQW (
les pieces.

.1 'LPHQVLRQQHPHQW GHV pFKDQWLOORQYV

Pour commencer, la géométrie des pieces a été adaptée afinptibesita préparation des
PFKDQWLOORQV DYDQW OD PLVH HQ °XYUH GX SURFHVVXV /HV O
LesdmHQVLRQV LPSOLTXHQW O p O GHPED WU RSEpEdea VR &
comptant le systéme de remplissage. Le four de laboratoire ayant un vadximaum de 20 litresun seul
moule était réalisable par fusion. Ceci posait donc probleme pour pouvoir mener a bien un nombre suffisant
GITHVVDLV [/H OLQadons ibdvdtrielle® povirras étie esté ultérieurement en laboratoire ou
directement sur site industriel lorsque les prodGt§ LQRFXODWLRQ OHYVY SOXV SHUWLQ!
Les dimensions du lingot ont donc été recalculées pour pouveitiohtiminimum6 moules par fusion.

Figure Ill -1 : Dimensions d'un lingot SAFE Metal

Une autre contrainte était la taille des chéssis a disposition. Les lingots de laboratoire devaient
étre moulables dans desaslis de dimensions 430 mm x 430 mm avec une hauteur de 130mm. La quantité
WRWDOH GqDFLH Ue jexaideGituer-autol8 beJ3 Ryi@sit 6 essais pour une méme fusion
selonla capacité du fourLes dimensions du lingot de laboratoire soatl¥5mm x 140mm pour une
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épaisseur de 40mm. Pour éviter les défauts dus au retrait de la matiére lors de la solidification, un
masselottage est nécessdbé]. Le retraf de matiére sera alors localisé dans la masselotte, placée au
dessus du lingot. Pour déterminer les dimensions de la masselotte, il faut au préalable calculer le module
géomeétrique du lingot (M). Ce module est défini par le rapport du volume de la\piéees) sur la section
totale en contact avec le sable (Srefroid).

8LE?A . SHSA

'L sNaenkB®AELH SV

,O IDXW HQVXLWH FDOFXOHU OH PRGXOH WKHUPLTXH GH OD SLq
correctif de forme (We) égal a 0,8 dans le cas de parallélépipédes non §g&hdus

/ "L/ §9AL ss

A partir de ces données, il est possible de calculer le diamétre de la masselotte (Dms) en appliquant des
FRHIILFLHQWY GfH[RWKHUPLH HW GH PDVVHORWWDJH HW HQILQ

&IOL/ "§tawsSsavst L zrl |
*IOL saw8&I0OL strll

Ces dimensions ont étérifiées et validées par simulation numéridiegure Ill -6| et| Figure
[II1-9). De méme, ¢ systéme de remplissagelliaussi étre adaptdin de garantir un replissage laminaire

GH OfHPSWIBILQWHH D GTDERUG p \Fufe H 2)vsLiBplidwsrkslaveckdn systéme
de remplissage en suivant les dimensions définies précédemment.

Figure 11l -2: Modéle CAO du lingot échelle laboratoire

La simulation a étdaite sous le logiciel Quikcast. Les paramétres utilisés pour la simulation sont les
suivants.

x Des mailles cubiques de hauteur 5mm. La taille de la maille a été définguaftoutes les pieces
DLHQW DX PRLQV WURLY PDLOOHV GH FDOFXO GDQV WRXW|
conseillé pouavoir suffisamment de précision dans les calculs.

X Une température de coulée en entrée de 1600°C et constante. Lajsali@@udessus du systéme
GH UHPSOLVVDJH V\PE R@Wi@ur@lH—l—Sl‘ﬂ I-ﬂinL@'ﬂllDﬁD O&LPHHUW OD ]JRQH
laquelle la températuide couléeest appliquée.

X Une pression métalstatiquede 78000 Pa qui correspond a une hauteur de chute estimée de 1
metre (hauteur du chassis + distance poche de coulée et du moule).
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X La perméabilité a été laissée a la valeur théorique du sable a vert (¢gngdH VLOLFH G¢YD
G H D&Xune bonne agd LWXGH DX VHUUDJH HW FigHable Qilisé D KV XWL
suitepour les moules de la piece.

x /fDOOLDJH XWLOLVp SRXU OD VLPXODWLRQ HVW XMussé6,
WUqV SURFKHVMG3ical¢p&IiSHY OHWDO /H UHFRXUV j OTDFLHU
VLPXODWLRQ pWDLW REOLJDWRLUH FDU OD QXDQFH * 0Q Q
du logiciel.

Figure 1ll -4 : Simulation d'un lingot rempli,
Figure Il -3: Remplissage simulé du lingot (tax de  temps final de 8 secondes

remplissage en %)

Figure 1l -5: Vitesse de remplissage en m/s . . , .
g P g Figure IIl -6 :Simulation des retassures apreés

refroidissement
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Figure 11l -7 : Lingot brut de coulée

Figure 11l -8 : Coeu d'un lingot

/ID VLPXODWLRQ GRQQH XQ WHPSV GH UHPSOLVVDJH GTHQYL
correspond au temps réel de remplisq&ggugelll -3|e{Figurelll -4). La diminution de sectiodu systéme
GH FRXOpH SHUPHW GTREWHQLU XQ UpJLPH ODPLQDLUH MXVTXT]j
régime laminaire est représenté par des vecteurs de vitesse parallém eld -5|

Aprés simulation,liapparait quées retassureg-{gurelll -6) se cantonnerit la masselottet ala
descente de coulée ma | D S Sebtyb&sldahg la piece. Ainkds piecesoulées sont exemptes de défauts
majeurs et permettent de se mettre ddes conditions industriellegigure I1l-7|et[Figure Il -8). Les
simulations sur Quikcast ont été validées sur un autre logibielaflow&solid. Pour cette simulation
également, on observe que la masselbtt¢ W HIILFDFH HW TXH OHV UHWBYWMXUHV Q

Figure Il -9 : Simulation sur Novaflow, visualisation des retassures

.2 &UpDWRRWL&ODJH

LasimulatiRQ D\DQW YDOLGp OHV GLPHQVLRQV GH OD SLgFH O
envisagée.
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[11.2.1 Réalisation de la plaguaodeéle

/ID SODTXH D pWp UpDOLVpH DX VHLQ GX ODERUDWRLUH HQ
Bois (MUB). La plaque a étéalisée en 2 parties, ces deux parties devant étre symétriques par rapport au
FKHQDO GH FRXOpH (OOH GHYDLW DXVVL rWUH GpPRXODEOH IDF!
modéles complémentairg&igure I1-10| et|Figure I1l-11) impose un centrage du chassis afin que les
HPSUHLQWHY GHV PRXOHV VXSpULHXU HW LQIpULHXU FRQFRUGH
Pour cela, il a fallu ajouter desHLEQWUH XUV j OTLQWPpULHXU roHelesF K& gont. vV V X
simplement des goupilles qui traversent le chassis et la plagdele.

Emplacemendlespions de centragg

Figure 11l -10: plague-modéle inférieure Figure Il -11: plague-modéle supérieure

Les échantillons obtenus seront ensuite découpés pour les différentes analyses. Le plan de

découpe est représenté sutFigurelll-12| Tous les lingots sont numURWpV DLQVL oOTDQQp!
numéro du lingot dans le mois puis le numéro de morceau de lingot. Exemple-1l&/0Janvier 2017

lingot 1 partie 1c (en haut a droit&)ette numérotation se fait directement lors du moulage par ajout de

repéres sula plaguemodeéle inférieure. Elle est visible sur le lingot d€&igurelll -13

remplissage

Figure Ill -12: Nomenclature d'un lingot découpé
Figure 11l -13: Exemple de lingot coulé avec

nomenclature intégrée

Concernant la masselolléigurelll -14), elle a dO étre dimensionnée avec un col de liaison pour
faciliter la découpe. Pour pouvoir la démoulglte fut éalisée séparément de la plagouedéle[Figure]
-150 (OOH HVW GpERXFKDQWH HW SHXW VH UHWLUHU SDU OfYDXYV
en bois.
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Figure 11l -14: modéle en bois de la masselotte  Figure IIl -15 : positionnement de la masselotte pa
rapport a la plaque-modéle

122 5pDOLVDWLRQ GIXQ HOQWRQQRLU GH FRXOpH

Pour la descente de céal il a été décidé de créer un entonspécifiqgueau-dessus du chassis.
Cet entonnoir va assurer une hauteur métihltique suffisante. Dans cette étude il est nécessaire de
WUDYDLOOHU DX QLYHDX GX MHW GH FR Xianslelp@agraftiw| IGautSUR F p (
donc prévoir suffisamment de place pour pouvoir injecter un produit pendant la coulée sans géner les
personnes procédantcatte opération /THQWRQQRLU GHYDLW UHVSHR&VaAJ XQH
GIpYLWHU XQ GpFROOHPHQ\M®8HBIQY OD GHVFHQWH GH FRXOpH

sas*@
$° F sa
+H KDXWHXU GH OTHQWRQQRLU

*AR

Hd=longueur descente de coulée
B=coefficient des pertes de charges, icGAIDSUqV OHV GBQYQpHY GX &7,)
Donc *AR w W

Cette condition est largement inférieure a la hauteur pratique pour travailler sur le jet de coulée.

$X ILQDO OD IRUPH GH O‘HHQVbFFgQQIRlBlthHg\AMIIIuFI%MthHé@\AhmbISVXU C

est fabriqué pour la dupliquer facilement. Cet entonnoir permet un engorgement suffisant pour décanter le
laitier éventuel en surface et éviter de polluer le lingot.

47



[l : Protocoles expérimentaux

Figurelll -17 'LPHQVLRQV GH OfHQWRC
Figure 11l -16: Entonnoir de coulée

/IRUVTXH FHW RXWLOODJH D pWp UpDOLVp X@HtiumRté@pH WH)\
/ID FDYLWp VXU OTHQFRLIJQXUH GH OfHQWRQQRLU HepavadgsdpheY X H SF
11-6.

1.3 ORXODJH

3RXU OTREWHQWLRQ GH SLgFHV XQH pWDSH SUpOLPLQDLU]
moules est réadée la veille de chaque fusion car il faut entre trois et quatre heures pour fabriquer les moules
nécessaires. Cewi sont dt nonrSHUPDQHQWV HW IDLWYV HQ VDEOH j YHUW ,0O
] GfDUJLOH HW GH G 1 &ld3dcohhipseeA\BY W del $abM kégdnEré (sable ayant déja
VHUYL HW TXL D VXEL XQ WUDLWHPHQW SRXU rWUH Up&WHDXVp
va servir de liant pour donner de la cohésion au sable. Le mélange silice, sable st@égibeést introduit
dans un malaxeUF{gurelll-18) qui YD EUDVVHU OTHQVHPEOH /THDX HVW HQVX
JUKFH j XQ FRPSWHXU GYHDX JUDGXp HQ OLWUHWeF Hitfér&ntsUP HW
constituants sont ensuiteélangé pendant une minute a 280 tr/min dans le malaxeur. Les propriétés du
VDEOH VRQW YpULILpHY QRWDPPHQW OH WDX[ GIKXPLGLWp OD
FKDUJHV HW O fDSWLW X&lalsdencoxnptioh® pddlin eeGam eNgry.G H |

Figure Ill -18: M alaxeur automatisé pour I'obtention de sable a vert

48



[l : Protocoles expérimentaux

Le moulage est fait de fagon seauitomatisée grace a une machirigyrelll -19) dite «secousse
pression> a air comprimé. La plagu RGqOH HVW GIDERUG PRQW phHissisXlle OD P
remplissage ek chassis se fait en plusieurs ét4dpgs

x 8Q DIHQW GH GpPRXODJH UHFRXY WD BOHSQ B TVAH DWUIDJF KGH pOYR
modéle.

x 8QH SDUWLH GX VDEOH HVW WDPLVpH VXU OH PRGqQOH &H V
VXUIDFH DFFHSWDEOH &HWWH pWDSH SHUPHW DXVVL GH VT1I
la plagte.

x /IH FKkVVLV HVW HQVXLWH UHPSOL FRPSOqQWHPHQW DYHF XQ
de sable suffisante lors du serrage machine.

X Le sable est serré & la machine secousse prdgsgnelli-19  Aff comprimé fait monter la
table de la machine portant le chéassis. Ce dernier entre en contact avec la butée amovible
supérieure. Une fois le chassis en butéXQ SLVWRQ j OfLQWpULHXU GH OD
FKRTXDQW 6RXV OTHMIMME GBIW LFRKQRW VOHW BHOH VH FRPSDFW
GH VDEOH HVW UHWLUp HQ OYDUDVDQW

X La plaguemodéle est retirée du moule en le retournant et en la soulevant délicatement.

X ID GXUHWp GHV PRXOHV HVW YpULILpHLHQGIHD VW LVFXOULHW DXH
est suffisant.

x Des firitions peuvent étre nécessaires, comme ajuster le col de liaison de la masselotte, déboucher
OD GHVFHQWH GH FRXOpH HW QHWWR\HU OH PRXOH DILQ G¥r
obtenirun meilleur état de surface.

X Les moules sont recouvenpour éviter que le sable ne séche avant la fusion faite le lendemain de
la confection.

Figure 11l -19: machine secousse pression

Avant la fusionles moules sont disposés sur le chantier de c@iigarelll -20). Pour avoir une
bonne entrée du métal liquide dans le mplteQ SODFH OTHQWRQQ F{FEigUJreSIL}xBFauG HPPHC
dessis du chenal de coulée. Il posséde des parois plates qui diminuent le phénoméne de tourbillon et évitent
Of{HQWUDLQHPHQW GTfDLU GDQV OH PRXOH 'HV FKDUJHV VRQW G
GH OfDFLHU H[HU Band IgprEsendc@ HevceS BharBels Me risdué H OfDFLHU VIpFRXOH
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de joint lors du remplissagest réel Une lingotiére est ajoutéeces 6 moulesHigurelll -21). Elle permet
GIYDYRLU DFFqV SOXV |IDFLO Id RieQeviainetngdifes fihalesdtammdnGaimesukeQ G

GH OYDFWLYLWp HQ R[\JgQH HW XQH SULVH GLUEX (hgbtiBresisetvéenOH GH
égalementf YLGHU OTH[FpGHGW GNP BUHHY \ORLIOT XLGH

Figure Ill -21: Lingotiére

Figure 11l -20 : Disposition des moules avan
fusion

.4 )XVLRQ FRXOpH

/HV HVVDLYV V { Hd fdhdevieXit QBOMaP(@NSAM Cluny)es essais de fonderie se
faisant en laboratoire, la technologie du four utilisé est différente de celle de SAFE Metal. Il a donc fallu
PHWWUH HQ SODFH XQ SURWRFROH GH FRXOpH VSpFLILTXBE SHUPI
du G2Mn>5.

111.4.1 Détail du processus dedion/coulée

Le récapitulatifdes étapes du processiesfusion et coulée est présenté s|Fitaurelll -22] La
fusion dure entre 2 et 3 heures pour obtenir un bain liquide. Durant cette pkritaeur en soufre est
augmentégar addition de pyrite (Q ILQ GH IXVLRQ OH EDLQ D EHVRLQ GYrWUH
SDU OTDMRXW GYXQ UpGXFWHXU /IDMRXW GIDOXPLQLXP HVW L
LQGXVWULH /D WHPSpUDW »ahtivérfldes@maberaiheYsbiig Cela) aRdntley gpkes
calmage. Cette métho@stdécritepar ailleurs (paragrap '"HV SULVHV Jfhedald3 QW L OC
destinées a des analyses par spectrométrie étinsel¢)aussi eéfctuées avant et aprés calmage afin
GYfREVHUYHU OfpYROXWLRQ GH OD FRPSRVLWLRQ FKLPLTXH GH
transvasélans une poche de coulée (récipient servant a la ceuX WUDQVSRUW GH OfDFLHL
remplissDJH GH OD SRFKH GH O 1D O X&hoQritetrRinét \a\te Bxidaidiavtéubdé D M R X
0,04% de la masse totale. La méthode de désoxydation est détaillée dans le paragraphe suivant.
/TLQRFXODWLRQ HQ MHW VH IDLW e@Bule{Figark 1122}, @iV patagkaphe H O L
inoculatian). Le dernier moule esine lingotiere qui permeQ RQ VHXOHPHQW Gdt IgqlideHU O Tt
GX IRXU PDLV DXVVL GYHIIHGWXHND P@yg&id\EtQltehpipddatirél &/ [4 Sadde
&HOR[] &HWWH PHVXUH VHUD FRQVLGpUpH FRPPH l[dxéhpéramed QWD W
GHV DXWUHV PRXOHV (Q SOXV GH OD PHVXUH GH O9YDEFWIQY LW p
échantilondI DFLHU VYD LBYXPGIOH HVW UpDOLVpH DILQ GYDQDO\WVHU C
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Figure Ill -22: Schéma du processus de fusion
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[11.4.2 Matériel fusion/coulée

Une fois les moules et le matériel prét, le processussierfcoulée peut début§Figurelll-22).
TRXWHV OHV IXVLRQV RQW pWp UpDOLVpHY GDQV OH PrPH IRXU
fréquence (3kHz), de puissance maximale de 100 kW et de capacité 20 litrest bstfprésenté sur la
'XUDQW WRXW O He fuHe Sara GtitiséQfleop/uX G thcier foura donc été
préparé pour fondrs H W\SH GH QXDQFH /H IRXU HVW JDUQL GYXQ U
général pour des fours de cette tajl® H JDUQLVVDJH HVW j EDVH GIDOXPLQH
LO VIHVW DONDPAPPTLRHXP GH JGUD@QW OHDIO PLDIUIBDIONTXLGH HW D
aluminium de facon trop importante. La nualkeRUWDLW GH OD QRUPH GfRe OH FlI
magnésie. Ce garnissage pddtY RLU XQH GXUpH GH YLIG®BHQYLORY GRAK
fournisseurApres la réalisation de ce nouveau garnissage a base de magnésie, un cycle de frittage qui
aSRXU EXW GYIDVVXUHU XQH ERQ®&pdrobdn Fopriaiét® realisél @ dungistelemd O X L
un chauffage par palliers de températures avec des rampenatgée» bien contréléesla totalité
du cycle prend 11 heures.

Figure Il -23: Four de 20 litres

Une fois la fusion terminée, la coulée ne se fait pas directement du four aux moules. Le métal est
transféré dans une pocfiéigurelll-24) HW F{HV W qgEitesV shidné® Rikntbules. Celle utilisée
SRVVgGH XQH FDSDFLWp GTHQYLURQ OLWUHV 'H FH IBBLW XQ
litres GIDFLHU /ID SRFKH HVW PRLQV UHPSOLH SRXU FRUUKRVSRQG
SRXU XQ PRXOH DILQ GYfpYLWHU DX[ SRUWHXUV GH SRFKH GIDYR
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Figure Il -24: Transfert de I'acier liquide en poche de coulée

Pour pouvoir couler, la poche est mise en ptia@s un brancard. Le maniement de ce dernier
QpFHVVLWH GHX[ SHUVRQQHV XQH FRQWU{ODQW OD FRXOpH Gj
OH SRLGV GHFiQUEHIQY HPEGVHPEOH SqV Hfin CHNp BILMIMU RHV SHUWH)
GH OYDOOLDJH SHQGDQW OH WUDIBWIBUHW XXFKDX | HFOUDOI$8R 6 OH DA|
nécessaire de préchauffer la poche de coulée avant son utiligétisipendant le processus de fusion, la

pocte de coulée est préchauffée par un bruleur et dbc WHPSpUDWXUH GH OYDFLHU DX
suffisantef3].

Brancard
de coulée

Poche de
coulée

Guide du
brancard

Figure Il -25: Poche et brancard de coulée (a) et préchauffe de la poche de couléd3b)

[11.4.3 Les charges

/TDOOLDJH XWLOLVp GXUDQW WRXWH FHWWH pWXGH HVW O
GHV OLQJRWV GpMj j OD QXDQFH UHTXLVH ,0 QY\ D GRQF SD\
FRQWUDLUHPHQW DX[ PpWKRGHWX LHGKMWMROLHO GHV THEdssRuRIW LEOH.
FKHQDO GH FRXOpH« /H FKRL[ GIXWLOLVHU XQLTXHPHQW GHV |
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FDU FRQWUDLUHPHQW j OTLQGXVWULH OHV PR\HQV G & PHRVPGWH \
ORUV GTXQH IXVLRQ /HXU FRPSRYV [TAOEBWQI-BKLPLTXH HVW GpFULW

Tableaulll -1 : Composition chimique type des charges

C (%) Mn (%) Si (%) S (%) P (%) Ni (%) | Cr(%) | Al ()
0,22 0,53 0,2 0,014 0,01 0,02 0,13 0,044
&H PpWDO QH FRQWLHQW SDV GJLPSXUHWpPV RX GH UpVLGXHOV J

.5 /D GpVR[\GDWLRQ

/ID GpVR[\GDWLRQ HVW OfpOLPLQDWLRQ CGCridcitafeR¢ntIsp@sH GH
formekcgaz &HWWH pOLPLQDWLRQ VH IDLW SDU OTDMRXW G{XQ UpGX
pour le piéger et éviter des dégagements gazeux pouvant provoquer des porosités indésirables.

Une étude préliminaire a été fAlH SRXU GpWHUPLQHU OH nddeQapeidPude) W G H
désoxydation efficace (Q HIIHW LO HVW LPSRUWDQW TXH OTDFLHU VRLW F
PYLWHU OHV GpIDXWV LQKpUHQWY j OfDFLHU joe@dnvbiénXe/Nle SR XU
GILQRFXODQW HW QRFQ. 8QOM EBIPGPVRHGDIHWVDLY D GRQF G€ rwu
définir un protocole de désoxydation fialglerépétable qui sera utilisé pda suite de cette étudeour
cela, deux types de désoxydation ont été préalablement établis :

X Une désoxglation en four selon les procédédustriels utilisant /kg d'aluminium(0,1%), afin
de calmer le bain.
X Une désoxydation en poche de coulée avec une addition de quantités variables d'aluminium.

Deux fusions ont ensuite été réalisées suivant un pracesailaire a celui de J&igurelll -22
LesconditionsGIDGGLWLRQ G ppe€eKtBddank ERbM&RIQ-2

Tableaulll -2 : Méthode d'introducti on de I'aluminium dans l'acier

Fusion 1 Fusion 2

$GGLWLRQ GY$%$0O $GGLWLRQ GT1%0
Essai Essai

Four (g) Poche (g) Four (g) Poche (g)
1 0 Fond 8,7 4 60 0
2 0 Milieu 7,0 5 60 Milieu 32
3 0 Milieu 7,3 6 60 Milieu 17,5

7 60 Milieu 8,4

Pour la fusion 1l'aluminium a été ajouté uniqguement en poche, ainsi |'étape fFapitalll -22
QYHVW SDV HIIHFWXpH 3RXU OD SUHPLqUH FRXOpH OfDOXPLQLX
et la troisieme coulée, il a été afé au milieu de la poche.

Pour la fusion 2, de I'aluminium a été ajouté dans le four (étgpiguzelll -22) et une seconde
addition a été effectuée dans la poche pour les essais 5, 6 et 7. Pour 'essai B, lduRaumin@rfi n'a
étéfait GDQV OD SRFKH GRQF O pWDSH QYD SDV pWp UpDOLVpH

Le|Tableaulll -3|présente la quantité résiduelle d'aluminium dans l'acier. L'essai 1 (aluminium
ajouté au fond de la poch&€pmparé aux essais 23montre qtil est préférable d'ajouter de I'aluminium
au milieu de la pochear le rendement est plus éle@ ce fait, cette méthode de désoxydation sera
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DEDQGRQQpH SRXU OH UHVWH GH OfpWXGH /fHVVDL QH VHUD
ceparagraphe.

Dans le cas d'une addition unique dans le four (test 4), aucun résidu d'aluminium n'est détecte,
celuici est totalement consommé. Ceci indique que seul I'aluminium ajouté dans la poche apparait dans la
quantité résiduelle.

Tableaulll -3 : Résultats des analyses spectrométriques des différents essais

C(%) | Mn(%) | Si(%) | S(%) | P(%) | Cr(%) | Al(%) | Alajouté (g)

1 0.31 0.57 0.24 0.017 | 0.02 0.11 0.027 8,7
Fusion 1 2 0.26 0.54 0.22 0.016 | 0.017 | 0.11 0.04 7

3 0.23 0.49 0.19 0.015 | 0.016 | 0.10 0.045 7,3

4 |0.20 0.36 0.07 0.009 | 0.015 | 0.10 0.001 0

5 0.23 0.41 0.11 0.013 | 0.017 | 0.10 0.120 32
Fusion 2

6 0.22 0.45 0.12 0.012 | 0.017 | 0.10 0.070 17,5

7 0.22 0.45 0.12 0.011 | 0.017 | 0.10 0.040 8,4

Test 7
Test 6
Test2,3et7

Figure Il -26: Aluminium : quantité résiduelle en fonction de la quantité ajoutée en poche

/I NDMRXW GIDOXPLQLXP GDQV OH IRXU HVW QpFHVVDLUH ¢
I'activité de I'oxygéne, cequi@XLW OHV GpIDXWV WHOV TXH OD SRURVLWp GD

I'aluminium réagit complétement avec l'oxygéne dans le foyFigare Il -26/montre que I'aluminium
résiduel est proportionnel a l'aluminium ajowténs la poche. Il est ainsi possible de déterminer le

UHQGHPHQW GH OYDOXPLQLXP /HigureNM 21 WD WH/Q\GRIPW QMg FDHS IOW R
est calculé selon la formule suivante
#HEIJPNKEHHEPEPE=H
#HBEJ=H
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Figure 11l -27: Rendement de l'aluminium en poche de coulée

PlusOD TXDQWLWp GTIDOXPLQL B I®rendemahp timidubstehariBisée) W D Q W
(0,04%)est obtenue avec 7 g introduit en poche de coulée avec un rendement a 94%. Quand la quantité
GIDOXPLQLXP HVW IRUWHPHQW DXJPHQWpPH OH UHQGHPHQW GL
coulée).

Cette étude préliminaire a pesme déterminer un protocole de désoxydatjgirsera utilisée pour la suite
GH OTlpWXGH

X Une addition en four a un taux deg/kg soit une masse de 140 grammes pour une coulée de 20
litres en four de laboratoire,cebilLQ GH FDOPHU O Hsdtdxbrgpletehiz@ ¢coRdoQrhé&X P
avant le transfert en poche.

X Une addition en milieu de poche de couléa.teneur visée en aluminium sera obtenue par une
addition de 7g le rendement atteindra alors sa valeur maximale de 94%

.6 $MRXwW GH VRXIUH

Le soufre est pQpUDOHPHQW XQ pOpPHQW QRQ VRXKDLWp GDQV
SURSUHWpP LQFOXVLRQQDLUH 6L OH GpIDXW HQ OYRFFXUUHQFH
DORUV LO VHUD SOXV IDFLOH G9YREVH WésHadtsGhekhadt ad Impddiie@ BHYV V
SURSUHWpP LQFOXVLRQQDLUH &fHVW SRXUTXRL GDQV HFE&VWH pW
Les teneurs habituelles e RXIUH GDQV OYDFLHU IDLEOHPHQW DOOLp VRQW
O 1D FlisH idi IxXtéheur e soufre est de 0,015% en madsesoufre est ajouté sous forme de ferrosoufre
(FeS) qui est composé a 66% de soufre. Il est toujours ajouté en début de Rliggdaurs quantités de
soufre ont été ajoutées lors de différentes fusioD ILQ GH GpWHUPLQHU XQ UHQGHPHQ
D pWp IDLW SUpFpGHP P HTDS iRyl IE2B|Deden demerit X ihe répartition linéaire
par rapport au soufre résiduel. Il existe certaines valeurs avendement supérieur a 100%. Cela est da
a lateneur initiale en soufre de la charge plus élevée que 0,015% en masse. Le rendement étant une fonction
affine du soufre, la teneur optimale en soufre est défini autour de 0,035% pour un rendement proche de
100%. Cette teneur est suffisante pour une modification de la microstructure. Il est donc possible de définir
la quantité de FeSx ajouter. Pour une charge en four de 130 kg il faut 40 g depees augmenter la
teneur ersoufre a la valeur visée de 0,085
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Figure Ill -28: Rendement G 1 D G GduWwbufR@ RUV GH OfpODERUDWLRQ GH OfDI

.7 ,QRFXODWLRQ

La derniere étapdu protocole completle fusion/couléeFRQFHUQH O[FigQRIF9P DWLRQ
Commevudanslehapitr@ LO H[LVWH GLIIpUH Q Verifour) engBdReV esj§tlo@dw FxuleH U
/ITLQRFXODWLRQ HQ IRXU HVW WURS SUpFRFH OHQWL.DYXKHWH>$BU
HQ PRXOH HVW WURS LPSRUWDQW /fsh@RBADXQ@BIWRRXQY B RV A RX©OSD
OfLQRFXODQWDGRVQMHOMMEUHUW G TIXQ WUDYDLO GH ODERUDWRLUH ¢
coulée semble étre la sdl la plus adéquatd I LQRFXODWLRQ HQ SRFKH SHXW VH IL
QRWDPPHQW HQ ILO IRXUUp TXL SHUPHW XQH LQWURGXFSWLRQ F
elle est couplée a un brassage du métal en p@ite technique e WLOLVpH FKH] 6$)( OHWDC
pas adaptt&&s R XU GHYVY YROXPHVY GH ODERUDWRLUH /D VROXWLRQ UHW
&H PRGH GfLQRFXODWLRQ HVW OH PHLOOHXU FRPSURPLVY HQWU
miseen°XYUH HW DGGLWLRQ DX SOXV SURFKH GH OD FRXOpH GHV S

Figure 11l -30: Tube d'inoculation et entonnoir

_ _ _ ) de coulée
Figure Il -29: Inoculation en jet de coulée
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/ID PpWKRGH GTLQRFXODWLRQ HQ MHW GH FRXOpH LQWHUY
SRFKH DX PRXOH /fpOpPHQW HVW DMRXWp HQ TXDQWLWp FRQWL
estinséré ¥ D XQ WXEH SODFp VXU OfHQWRQQRLU SUpDODEOHPHQW F
poudre calibrée et doit étre intégré correctement dans le jet de coulée pour que la poudre soit entrainée dans
OH PRXOH HW QH UHVWH SDV HQ VXUIDFH GH OYDFLHU

PRXU UDSSHO OYDMRXW HQ MHW GH FRXOpH HVW SOXV H
GIpYDQRXLVVHPHQW G€ j OfYDMRXW GfpOpPHQW HQ WUQqV IDLEC
OTLQRFXODQW | Of9DF H& Une anubbDéxladeddate dRi@piide Bntid 0,2 et 2 mm pour
des essais de laboratoire est utilisée.

/ID PPWKRGH FKRLVLH SRXU LQRFXOHU HVW XQH DGDSWDW
HILVWH GHV V\VWqPHV GH WUpPLHV HW GHY cés\ systeqiedisontGoieh Q M H |
GpYHORSSpV GDQV OTLQGXVWULH 'DQV OH FDV GTXQH LQRFXOD\V
Il a fallu créer un systeme plus facile a mettre en place. Une des conditions était de pouvoir se déplacer
rapidemende noule en mouleVDQV JrQHU OHV SHUVRQQHV j OD FRXOpH [/H
DFLHU DYHF XQ HOQWRQQRLU j XQH H[WUpPLWp HW XQH FDOH VX
coulée décrit précédemmdrigurelll-30) /TLQRFXODQW HVW LQWURGXLW SDU Of!
sur IgFigurelll-29) /D JUDQXORPpWULH D VRQ LPSRUWDQFH GpMj j FHWYV
EORTXp GDQV OfHQWRQQRLN WKEHWHWR GXHF WLIHERU/® G&B OH QW R
GIHQYR\HU OYLQRFXODQW GLUHFWHPHQW GDQV OH MHW GH FI
GIYLQFOLQDLVRQ LQIOXH VHXOHPHQW VXU OD YLWHVVH &TLQWUI
étre introduit avant la fin du remplissage du moule afin que la poudre ne stagne pas dans la descente de
FRXOpH &HOD ODLVVH XQH PDUJH GH PDQ°XYUH GDQV OfLQWU
VIDGDSWHU HQ IRQFWLRQXGHKXQB Yphp®BHYWHWILHR @ RXDWPHPHROH GH O
OpJHU HW VLPSOH GYXWLOLVDWLRQ LO SHUPHW GH VH GpSODF
moules suivants.

58



IV : Méthodes de caractérisation

IV. O(7+2'(6 '(
&$5%$&7(5,6%$7,21
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$SUqV DYRLU GpFULWFHIWXXVYHBE®OMHD ERVDIWLRQ GHV SLgFH)\
consacré aux différentes méthodes de caractérisation utilisées lors de cetteD#étédmts types
GIYDQDO\WHVY RQW pWp QpFHVYVxldd binvétéd/rBssembi@es ¢€b RegpipeSH FH WUDY

x /HV DQDO\WHV FKLPLTXHVY TXL YRQW HQWUH DXWUHV YDOL

x /TDQDO\WVH GH OD SURSUHWpP LQFOXVLRQQDLUH ®BXlesSHUPH
LQFOXVLRQV SUpVHQWHY GDQV OYDFLHU

X /9D Q Dmicrbstiucturale, pourvdd OfpY RBRGXWALRPDLOOH GH JUDLQ VXLWH

V.1 $QDO\WVHV FKLPLTXHYV

IV.1.1 $QDO\WH GH OD FRPSRVLWLRQ FKLPLTXH GH Of

$ILQ GH FRQQDVWUH OD FRPSRVLWLRQ FKLPLTXH GH OfYDFI
Cette technique de caractérisatiest une des plus courantes dans les fonderies. Elle nécessite de prélever
un étbantillon dans le bain liquide.pkés solidification et refroidissemermet échantillorsousforme de
PpGDLOOH HVW DQDO\Vp /THQVHPEOH € éhvétHaitesx aHordSiB SIARES HF W I
Metal de Feurset utilise unappareil Thermofisher ARL4460 & THVW XQ FRPSRVDQW HVVHC
GfRe OD QpFHVVLWpP GH UpDOLVHU GHV DQDO\VWHV FRPSOgQWHYV
disparités. Les nncipaux éléments mesurés sont le carbone, le manganése, le silicium, le soufre, le
SKRVSKRUH OH QLFNHO OH FKURPH HW OYDOXPLQLXP /HV PHV]
caractériser le bain liquide (paragraphe Itb), donc prise ddeux médailles. De plus chaque lingot obtenu
a faitégalementOTREMHW GYIXQH DQDO\VH Ipthcips deRavgpsRrBrpdvid) dtikcetiaV L Q F
a été décrit pavleilland [61] [62].

&HWWH D QD O\ ViderSHd tdhelvien@iRiE v Hest suffisapoeir chaque fusioainsi
guela teneur en soufre. Elle permet aussi de valider la nuance pour chaque échantillon.

Pour les éléments en faible quantité nuteent ceux contesudans les inoculants, la mesure au
spectrométre étincellest trop dispersiveTableauV-1) FI{HVW SRXUTXRL OD WHFKQLTXH

TableaulV -1 : Seuil de détection et surestimatiordes éléments détecté papectrometre utilisé pour
cette étude

Seuil de

o 0,0025 0,0005 0,0015 0,0005 0,0005 0,0006
détection (%)

Surestimation

0,05 0,095 0,035 0,05 0,01 NA
max (%)

IV.1.2 Analyse ICP

Cette analyseSHUPHW GH PHVXUHU GH PDQLqQUH SOXV SUpFLVI
QRWDPPHQW OHV LQRFXODQWY TXL VRQW DMRXWpV HQ WUQqV IDL
FDOFLXP HW EDU\XP /YfDQDO\VH HVW U p#&sma Mguit aBute fréqQuebcd SD U +
(ICP). Il est associé a un spectrométre a émission optique ou de masse.

I MpFKDQWLOORQ LRQLVp HVW HQVXLWH DQDO\Vp SDU XQ VS|
'DQV OH FDV G1XQ VSHFWUR PRagtlisd K faitmBd lgsvaleRti@nRdes\atomEHexcieés
(ionisés), émettent un photon dont I'énergie est caractéristique de I'élément. La lumiére émise par I'élément
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recherché est alors détectée et mesurée, et son intensité comparée a celle émise parélénmeémn
contenu dans un échantillon de concentration connue analysé dans les mémes conditions.

Pour la spectrométrie de masse, cette technique utilise le fait que des ions peuvent étre séparés
les uns des autres par applications de champs électronspgseten fonction de leur masse atomique, de
leur charge électrique et de leur vitesse. Les éléments sont déterminés selon leur masse. Pour plus de détails
LO HVW SRVVLEOH GH VH UplpUHB3]] OfpWXGH PHQpH SDU %LQJV |

Notre laboratoire ne dispdd QW SDV GH FH W\SH GIDQDO\VH HOOHV
partenaire du projet, laboratoire reconnu pour ses compéteansese domainee H VSHFWURPgWUH
utilisent détectent les éléments a partir de 5 ppm avec un intervalle de tolérancealerpbins 1 ppm.

IVV.1.3 Analyse de la teneur en azote

/ID SULVH GIpFKDQWLOORQ SRXU PHVXUHU OTD]J]RWH VH IDLYV
D XQH IRUPH GTDLJXh0eé 8 IXI® K ICDRQWQH GH FHQWLPQWUHY GH O
pPRXU REWHQLU XQ pFKDQWLOORQ GH JUDPPH TXL HVW OD TXDQ

Les analyses ont été faitesSAFE Metalet le matériel utilisé est UBMGA620N de marque
Horiba. Il permet de mesurer a la fois la teneur en oxygéne et en azote. Dans cetié ettidélisé
uniquemetW.SRXU OYD]RWH /YD]JRWH HVW PHVXUp SDU OD PpWKRGH
SODFp GDQV XQ FUHXVHW HQ JUDSKLWH HW LQWURGXLW GDQV X
gaz inerte (argon) puis umrt courant passe au travers du creuset, ce qui crée une augmentation de
température (adessus de 2500 °C). Tous les gaz produits dans le four, e lbérent dans le flux de
JD] LQHUWH TXL HVW GLULJp YHUV XQ Foie\paKd@hdRcE\dt&\the Hnique.LLeP HV X |
FDOLEUDJH HVW HIIHFWXp HQ VH VHUYDQW GYfpWDORQV FHUWLIL
pPLV SDU OH GpWHFWHXU HVW DQDO\Vp HQ IRQFWLRQ GHV FRXU|I
Lesmesuresd D]JRWH VRQW FRPSULVHVY HQWUH HW SSP /D SUpFL\

6L OD TXDQWLWp GID]RWH HVW W U Rk de Pdro¥igsisdi©nitrubesx Q U LV
notamment de nitrusade titane[FigurelV-1} et donc de fragilisatio0 fDFLHU ,0 \ D WUqV SH)>
QLWUXUH GDQV FH W\SH GYDFLHU OD PHVXUH VHUW SULQFLSDO}
bonnes conditions.

Figure IV -1: Inclusion de nitrure de titane

V.14 $QDO\WVH GH OTDFWLYLWp HQ R[\JgqQH GX EDLQ

Lors du processus de fonderie, il est impoanGH VDV YV XU kheuGdhDoxygéne X QH
acceptableEn effet, lors de la solidification du métal si lagenen oxygéne est trop éleyées bulles de
gaz peuvent rester piégées dans le métal créant des défauts fragilisant la matiére.
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/ID PHVXUH GH OYDFWLYLWp HQ RI[\JdrQdiox®d&\mBRMeVaedESO H J U k
Cette sonde est composée de dparties de mesureun thermocouple donnant la température du bain
GYDFLHU HW XQH FHOOXOH pOHFWURFKLPLTXH /D FHOOXOH pOH
magnésie et de zircone et permet le transfert des ions oxygéne entre |'anienaeuau de référence
donnant un signal électrique. Les mesures de la cellule électrochimique et du thermocouple sont associées
SRXU GRQQHU OYDFWLYLWp HQ R[\JgQH GH OfDFLHU OLTXLGH
constructeur.

Z'%r;LsaxErarw{Uk Er&wvW:6FswryErarrt0 U:6Fswrto
E en mVavec une dérive maximum de 1,2mV
T en °C avec une précision de 4°C

a(0) en ppm avec une précision de 1 ppm

LalFigurelV-2|décrit la sonde Celox®.

Affichage température

\ <« Canne

Affichage teneur oxygéne Bain

Cellule
Thermocouple g / élQCtrOChlm'que

Figure IV -2: mesure a la sonde Celox®4]

&HWWH VRQGH HVW XWLOLVpH GDQV FHWWH pWXGH SRXU Y
procédure a chaque essai.

Pour rappel, il y a deux désoxydaRQV GH OYDFLHU GDQV FHWWH pWXGH
GIDOXPLQLXP OD SUHPLQUH HQ IRXU HW OD GCadl¥G#PE B G LFHRIF K/|
SULVHVY GH PHVXUH VH IRQW D X-SMiReXdéuxGeH fduH ataetapt&s[ddadxidtienQ vV F It
et une aprés désoxydation en poche. Pratiguement, la derniére mesure se fait en lingotiére. En effet, la
PHVXUH GLUHFWHPHQW HQ SRFKH QYfHVW SDV SRVVLEOH GX IDL
ULVTXH TXH s@ifite@apltd@d.JH VH

/ID SULVH GH PHVXUH HQ OLQJRWLQqUH SUpVHCOQWdécouey VL O I
HW OD WHQHXU HQ R[\JgQH TXL FRUUHVSRQGHQW j FHOOHV HQ P
des désoxydations qui sgiesentées sua{FigurelV-3] Les résultats sont globalement homogenes quelles
que soient les conditions de coulée. La diminution de la teneur en oxygene tout au long du processus montre
OYHIILFDFLWp GH OD GpWR[\GDWLRQ j OfDOXPLQLX
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FigurelV-3 (YROXWLRQ GH OD TXDQWLWp GYR[\JgQH SHQGDQV

/ID EDLVVH GH OD TXDQWLWp GTR[\JgQH SHUPHW DXVVL GF
FRQWU{OHU FH W\SH GYLQFOXVLRQV

V.2 /D SURSUHWpP LOQFOQBRULWRMM)DXUH FURVFRSH
%DOD\DJH 0(%

6 XLWH j OfpWDW GH OUW'[]BQR‘FB(QWWLER)Q F&KB\S IDFUHUYV Vi
influence sur la population inclusionnaire @fDOOLDJH /D FDUDFWpPULVDWLRQ GH
OYDFLHU WDLOOH IRUPH FKLPLH« HW GpFULWHVY SOXV HQ Gp
primordial dans cette étude. La propreté inclusionnaire est mise en évidence par obseivaBsoopique.

'"HX[ WHFKQLTXHV GTDQDO\VH : VR Qitvos@eR aptiquéd QuY laVrbickésE0Ri© H V
électronique. Ce paragraphe se focalisera principalement sur la caractérisation de la population
inclusionnaire par microscopie électronique autiis@a en décrivant son principe de fonctionnement, ses
limites et sa dispersion de mesure. Cette technique sera aussi comparée a la microscopie optique,
classiquement utilisée pour le comptage inclusionnaire. La préparation des échantillons pour abservatio
PLFURVFRSLTXH QH VHUD SDV GpFULWH HQ GpWDLO ,0:VIDJL\
HQUREDJH HQ UpVLQH FDUERQH FRQGXFWULFH HW SROLVVDJH
inclusionnaire, les échantillons ne sont pas attaqués

IV.2.1 Les inclusions observées

/IHV SULQFLSDX[ WsdstelctesGdnt I@sroydesleRsQifures. Les oxydes sont petits,
ronds et noiret VRQW LQIOXHQFpVNSFDXUWD DWW XPILDAXPL Q L X Bgitd pMthtG X H O
surleur nombre. SOTDFLHU HYVWéBdRYd& IHF W DXHU@WS HX GH |RE3RDAUXRQ G
UHVWDQW VHURQW SULQFLSD@BH.PHQW GHV R[\GHV GIDOXPLQLXP
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Figure IV-4: Exemple G L Q F OloxytHdR Q V

En ce qui oncerne les inclusions a base de soulfien éxiste trois type§6]. Le type I
IV -5) est sphérique, grign optique) et réparti aléatoirementes le moins nocif des trois types-eivis
GHV SURSULpWpV PpFDQL T[Kigle\G-6) eSt hlbRdeHis olHaunai@rHoptique)et
aligné plus ou moins de fagon discontinue ; c'est le plus nocif pour l'acier car il peut provoquer des amorces

GH UXSWXUH HW GRQF U [Rgu@IV\Hest foifdiifue] brigentoptitfiektisitué aux

joints des grains de solidification.

Figure IV-5 : Exemple Figure V-6 : Exemple Figure IV-7 : Exemple
d'inclusion de sulfure type I, dinclusion de sulfure type I, d'inclusion de sulfure type lll,
x800[12] x500[12] x500[12]

Les inclusions de sulfures sont influencéeslpaeneuren carbone et en aluminium résiduel, Le

couple Al/C agira plutdt sur leur fornjgé7][21]. La|Figure IV-8) PRQWUH TXH OYDFLHU XYV
majoritairement présentees sulfures de typié
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Acier étudié

Figure 1V-8 : Influence de l'aluminium résiduel sur la morphologie des sulfures en fonction du
carbone[68]

Dans la pratiqueOfDFWLRQ GH OYDOXPLQLXPt diffdenaebt ddkdndlite GHV
GX PRLQV Vvéxudié @ BffetlesUrois typede sulfuressont présents et les types Il ne sont pas
IRUFpPHQW PDMRULWDLUHY 3RXU GpILQLU OD TXDQWLWp HW C
existent: la métlode optique et la méthodéectronique

IV.2.2 Méthode optique

/TDQDO\VH S Ddofidue Rl priRcale méthode utilisée en industriegchantillon
UHSUpVHQWDWLI GH OD SLgqFH HVW H[DPLQp 8QH VXUIBpolie GTHQY
PLURLU MXVTXYj REWHQLU GHV GpIDXWV UpVLGXHOV LQIpULHXUV
sur fond clair. Le grossissement appliqué est de x500. Le nombre de champs examinés aléatoirement est de

,O HVW GLIILFLDNXGCGOWDWNQLHSGRGXFWLEOHYV | EPiKdusiodH O L C
de chague champ sont classées selon la norme NF EN 10247. La nature des inclusions est définie par
différenciation des couleurs de celig@sainsique par leur forme (voir fige[FigurelV-4]pour les oxydes
effFigure IV -5|[FigurelV -6|efFigureIV-7|pour les sulfurgs Le comptage par cette méthode est long et
fastideux (1a2KHXUHV HW GRSY WHWMXU FRQFHQWUp VXU VD WkKFKH

IVV.2.3 Méthodepar microscopie électronique

/H PLFURVFRSH pOHFWURQLTXH j EDOD\DJH YD SHUPHWWU
REWHQXHYV SDU SURFpG prl&¢dmpositiGrntiesipartielids. GENDEB BEDL (Fidld Emission
Gun) utilisé ici (JEOL JSM610F)est équipé de détecteurs pouvant effectuer une spectrométrie a rayon X
j GLVSHUVLRQ GYpQHUJLH ('6 TXL YD GRQQHU O DapRfatioM LW LR C
des échantillons est similaire & celle de la méthode optique mais elle doit respecter quelques criteres
supplémentaires

x La compatibilité avec le videles échantillons doivent le supporter sans se dégrader ni dégrader le
MEB. lIs doivent agsi étre le moins humide possible.

x La conductibilité électrigue LO H[LVWH GHV UpVLQHV pSR[\ TXH OTRQ St
GH FDUERQH SRXU REWHQLU XQ HQUREDJH VXIILVDPPHQW F
pour cette méthode.

x Latenue au faisceau d'électraria puissance dégagée par le faisceau peut provoquer une fusion
ORFDOH HW XQH UHFULVWDOOLVDWLRQ GpJUDGDQW DLQVL
GHV PpWDX[ /H FKRL[ GH OD WHQVORQGWYHOTPPWMGHI9 SRXU O
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&RQFHUQDQW OfYDQDO\WH SURSUHPHQWEG; AXted, petrgetetORJLFL
FRPSWDJH LQFOXVLRQQDLUfancBdnte g différen@etigrHdes filaRded e gris d'un
échantillon pour définir la morphologie de ¢losion /TREVHUYDWLRQ VH IDLW HQ pOHF
avoir un contraste chimique. dlonneaussisa composition chimique au centre de la particule grace a
OYDQDO\VH (‘6 /H JURVVLVVHPHQW FKRLVL HVW GH da uneLGHQW
préparation métallographique méticuleuse est obligatoire. Le mouvement de la caméra et les analyses EDS
sont automatisés grace au logiciel associé. Les champs scannés sont enregistrés pour une éventuelle révisiol
ultérieure.

IV.23.13URFpGXUH &#fIBaFoue WEBFEG

Premiere étape

La premiére étape de cette analyse est I'acquisition du premier frigomel\/ -10). La taille du
champ correspond a la taille de la méthode optique. Les niveaux de gris sont définis manuele
maniére a détecter un maximum de particules quel que soit leuL&pkramp étudié, tel que défiir la

FigurelV-10| doit étre représentatif de I'échantillon total afin de détecter tous les types d'inclusions. Cette
pUHPLqQUH pWDSH HVW GRQF FUXFLDOH SRXU OD UpXVVLWH GYfXQ

8Q VHXLO PLQLPDO GH GpWHFWLRQ D pWp XWLOLVp DILQ G
donnéesUne étude préliminaire sur des aciers inoculés au FeSnast en faisant varier le seuil de

détection. Trois cas ont été réalisg¢sont reportés surfEgurelV-9|:

X Un seuil 2 0,27 pum,
X Un seuil a 1um
X Unseuila 2 um

Figure IV-9: Analyses des inclusions a différents seuils de détection

PourunseuvilalumPH QRPEUH GYTLQFOXV L RW¥Wpar appoH @ W seuGdH Q Y L L
—P DYHF XQ WHPSV G 1D Q D O $dittendrxn % QuiepnpS fioiQuil s&ul de 2 Riour
unseXLO j —P HQYLURQ GILQFOXVLRQV HQ SOXV VRQW GpWt
WHPSV GIDQDO\WH DXJPHQWH &STUMNQ YLO R/ YHPUHKHXH KDMD TXDQWL
évolue linéairement avec le seuil de détectibHV UDWLRYV GHV GLIIpUHQWY W\SHV G
quantité globales de particules détectées restent constants. Il est donc possible de choisir un seuil de
détection 2 um qui présente le meilleur compromis temps/précision.
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De plus, O 1 p W B /U @&/H @ @8vdadtcules avec un diamétre équivalent inférieur a 2 pum
QIDXURQW SDV GYfLPSDFW VXU OYDFLHU TXH FH VRLW DX QL
mécanique$6]. &ETHVW SRXUTXRL OH VHXLO PLQLPDO GH —P D pWp G
étude.

Figure IV-10: Exemple de champ élémentaire. Grossissement x500

Deuxieéme étape

/ID GHX[LqgPH pWDSH HVW OTDXWRPDWLVDWLRQ 8QH VXUIDF
mmz2 soit 330 champs.D V X U | D Ryse &1 @M@ été choisie en fonction de la littérature, afin de
SRXYRLU VH SODFHU GDQV GHV FRQGLWLRQV VLPLODLUHYV j GYD>
microscopie électroniqufp9]. Le logiciel divise cette surface en champs élémentairé&nénchamp
pPOpPHQWDLUH TXH SRXU OHVY PpWKRGHV RSWLTXHV SXLV GpWHF
champ élémentairéPlusieurs surfaces peuvent étre examinées comme le mdfiguta IV-11] Cela
signifie que différents échantillons peuvent étre analysés pendant I'automatisatio[f.i@unelh/ —11|se
WURXYH XQH VXUIDFH Ger@en) HOW DQIHO WXHU DWW IGLRQ W O fadi€3D O\ V H
des zones et surfaces ont été définies précédemment.

/ =RQH HQ FRXUV
\ Champ élémentaire déj

analysé

Zone complétement analysée

Figure IV -11: Surface étudiée aux différentes étapes d'analyse
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Troisieme étape

La derniére étape est la classification des particules gté@malyses chimiques. La méthode de
classification des particules est réalisée en fonction de leur composition chimique et de leur forme dans le
cas des sulfures. La classification de la forme est faite grace au facteur de forme déterminé par le logiciel
(rapport grande diagonale sur petite diagonale). Malheureusdméantteur de form@ermet seulement
de dfférencierle type Il des autres typeke sulfuresLes types | et lll ne sont pas différenciés dans cette
classificationcar le rapport de leursdDJRQDOHYV HVW OH PrPH TXH OfLQFOXVLRQ
Cette derniere est comparable a la classification utilisée dans les logiciels conf@d®tebtke s'appliquera
a toutes les particules aprés analyse et est la méme pour chaque surface évaluée

Lors de la caractérisation de la population inclusionnaire, il est difficile de différencier une
LQFOXVLRQ GYXQH SRURVLWpP SDU PLFURVFRSLH RSWLTXH /H U}F
analyse EDS de chaque particule détectée perntet dédférenciation. Cet avantage offert par la
microscopie électronique permet, de plus, de ne pas surestimer la population inclusionnaire. Dans le cadre
de cette étude, toute particule détectée présentant une teneur en fer supérieure a 70% seomolessée ¢
une porosité.

Ensuite les critéres suivants sont établis afin de classer chaque inclusion

x Sulfure(Type | et Ill) : teneur en soufre supérieure & 15% et facteur de forme inférieur a 1,5
(tendance a étre ronds)

x Sulfure Type II: teneur en soufre s@peure a 15% et facteur de forme supérieur a 1,5

X 2[\GH GIDOXHFH@HX¥U HQ DOXPLQLXP VXSpULHXU | FH VRC
courants de cet acier

X Oxydes de silicium teneur en silicium supérieure a 15%. Critere appliqué aprés tousties a
criteres.

V232 (WXGH GH OfLQIOXHQFH GX V\VWgPH GH PHVXUH VXU C

7TRXW DSSDUHLO GH PHVXUH SRVVQGH XQH GLVSHUVLRQ [/H

0(% DYHF OD PpWKRGH DSSOLTXpH 3 Reéhantfdh dedlberoddt des@xidé adut D F H
GIDOXPLQLXP HVW DQDO\VpH /D VXUIDFH HVW G HniseReR @sig p F KD (
FDUERQH HW SROLVVDJH /D VXUIDFH HVW UHSpUpH DYHF XQH S
dans & MEB-FEG. La surface est analysée 10 fois consécutivement, sans changement de réglage, puis
OTpFKDQWLOORQ HVW UHWLUp GX 0(% &HWWH RSpUDWLRQ HVW L
Une étude statistique est réalisée sur les résultadi Q IRQFWLRQ GX QRPEUH HW GX
distribution des particules doit étre normale pour pouvoir appliquer les lois statifiQled TH[HPSOH GH®
[FigurelV-12|efFigure IV -13lmontre effectivement une répartition normale des données selon le test de
Shapiro Wk [71] ce qui simplifie grandement les prochains calculs.
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Figure IV -12: Distribution des oxydes

Figure IV -13: Distribution du total des sulfures

8Q FDOFXO GVYpHIWUWWDWSESSH. TXp DX[ GRQQpHV /TpFDUW W\SH
desdites données et ainsi obtenir un intervalle de tolérance pour chattleBHLQFO XVLRQ $ILQ
XQH SUpFLVLRQ VXIILVDQWH LO D pWp GpFLGp GH FKRLVLU XQ L(¢
GYfHQJOREHU GHV GRQ#ledlW-BHYKDBHW X OHR BWHI@LB®R @ BLIQ W H L
toléranceles porosités sont prises en compte dans le calcul du total de particules.
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TableaulV -2 : résultats de I'&ude statistique sur le nombre et ldéype de particules analysées

Oxydes Sulfures type Il ﬁlulfures type | et 'SI'L(J)l';zilJIreS des ;Z::(l;me ges
moyenne 11,7 20,5 155 175 809
1 pFDUVY 2,7 4,2 17,9 20,8 36,7
1 10,7 16,6 71,5 83,3 146, 9
m= 12+5 m= 21+8 m= 155+35 m=175+41 m= 809+73

LajFigurelV-14|extrapole les intervalles de tolérances a parlllTahleauIV—Z et pour tous les
nombres de particules.

Par exempleVL ORUQ I®XOXAHVH VEBDWWAEFW B AW pH VG KD DpTHDUGN MV X
14% |Figure IV -15) cela signifie donc que le nombre réel detigules sera compris entre 430 (courbe

bleue) et 570 (courbe orangieifurelV-14).

Figure IV-14: Intervalle de tolérance en fonction du nombre de particules

De plus, {FigurelV-1§ PRQWUH TXH SOXV OH QRPEUH GH SDUWLFXOF
type sera faible par rapport a la moyenne des particules détectées. La précisiatbcide particules
détectées serdonc plus importante.Cette analyse statistique vient confirmer la nécessité de dégrader
DUWLILFLHOOHPHQW OD SURSUHWpP LQFOXVLRQQDLUH SDU DMRX

SHUPHWWUD GY{DXJPHQWHU OD TXDQWLWD GLUdWQH CXOX\R QY pHFWV E
chaque inoculation sur la population inclusionnaire.
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Figure IV -15: Evolution de I'écart type en fonction du nombre de particules

Ces analyses statistiques étant faites, clamparaison entre les différents ensembles
inclusionnaires est maintenant possible. Grace aux intervalles de tolérance déterminés précédemment il
sera alorsSRVVLEOH S TOREWVWIGBUYIBUHQWY pOpPHQWYV G bppdeteénitVdeR Q LQ\
différences significatives ou non

IV.2.4 Comparatif des deux technigueptique etlectronique

8QH IRLY OD PpWKRGH GIDQDO\WH DXWRPDWLVpH SDU PLFL
possible de la comparer a la méthode optigefableaulV-3 VIQWKpWLVH OTHQVHPEOH GH
propres a ces deux méthodes.

Tableau IV -3 : Comparaison de temps entre la méthode optique et la méthode MEB

Surface Temps Temps Type Ratio Prix
analysée GILQVMWDO GYDQD| GYDQDO installation
30 min (chambre
Electronique| 11 mm? VRXV YLG| 4h Automatique | 80 champs/h| YaYa Y4
FEG)
Optique 0,67 mm2 | 1 min 1h Manuele 20 champs/h | Ya

Comme le systemél VW DXWRPDWLVp 8ritgdle GADIE toraps\ést impoitaRt\Wad
rapport & une observation conventionnelle sous un microscope optique. La méthode optique est basée sur
le comptage d'inclusions sur 20 champs aléatoires de méme taille q La zone couverte
est alors moins large qu'avec le logiciel et la précision de détection des inclusions est subjective pour
l'observateur. Pour 20 champs analysés en méthode optique, 80 seront analysés en méthode MEB. De plus
la méthode MEB fournit l@omposition chimique de chaque particule. Cela réduit le risque de confondre
une porosité avec une inclusidgku regard de ces éléments, la propreté inclusionnaire sera analysée grace
a la méthode électronique lors de cette étude.
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V.3 $QDO\WVH VWURFWKWDOH GH O

/IH EXW GH FHWWH DQDO\VH HVW GYREVHUYHU VL OHV GL
également uneffet sur la taillede grain. Pour ce faire il faut que les grains soient observables afin de
pouvoir les compter. La méthode de comptafiddsSSXLH VXU OD QRUPH ,62 HW OD

/IMDFLHU EUXW GH IRQGHULH QH HFlgwdh\H1E). BibtMitSrieRt Be/norchalisatiorO HYV  J |
des échantillons est donc nécessaire.

Figure IV -16: Acier brut attaque au Nital

V.31 1IRUPDOLVDWLRQ GH OYDFLHU

Les normalisations se font sur les lingots bruts de coulée. Le but est de faire apparaitre les grains
apresXQH DXVWpQLWLVDWLRQ GH O 1&arttéristir R HW @ H RHRQWE B0 [P\LIVW LH
SAFE Metal.

/H OLQJRW HVW SODFp GDQV XQ IRXU VRXV YLGH SRXU pYL\
centre de la surface supérieure de la piéce a une profondeur de 10 mm. Ce thermocouple donne la
température de la piéce qui permettimréguler les différentes étapesti@itement.

Les différentes étapes du recuit de normalisgiagurelV-17) sont:

X Montée en températuce20°C/min M X \A TaXt@insigne.
x Palier a 920°C pendaune heure

X Refroidissement
0 Sous azote a une pressionldear pendant 5 mifvitesse 1500°Ch
0 Sous azote a une pressionlggbarM XVT X ] OD WHP S piteEs&VI8FCHD PEL D Q)
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1000
900
800
700
600
500
400
300
200
100

Température {C)

0 50 100 150 200 250
Temps (min)
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Figure IV -17: Recuit de normalisation

/ID VXUIDFH DQDO\VpH HYV NgbedV A8)XcorreSgandarid aSd. suFfate2t

adjacente a la zone3b du plan de découpe du ling&idurelll-121 8 QH DWW D T Xethitrique GTDF L
est nécessaire pour faire apparaitre les grains et pouvoir les compjBiguredV -18|et{Figure IV -19|
PRQWUHQW OfDSSDULWLRQ GHV JUDLQV DSUqV QRUPDOLVDWLRQ

Figure IV-18 : Acier aprés traitement de Figure IV-19 : Acier aprés traitement de

normalisation, faible grossissement. Attaque ,rmalisation grossissement x500. Agique
Nital (5%), surface de 11mm?2 Nital (5%)

I\VV.3.2 Taille des grains

La définition de la taille des grairs la facon de les comptsuivert les normedNF ISO 643 et
ASTM E112.

La grosseur de grain est mise en évidence par I'examen micrographique d'une section polie de
O 1 p F K D @¥pate® gaRuRe Shéthode appropriée au type detcielinformation recherchéBlusieurs
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méthodes existent pour obtenir la grosseur moyenne. Celle utilisée est caractérisée par la valeur moyenne
du segment intercepté.

Figure 1V -20: lllustration de la méthode des interceptes pour déterminer la taille des grains d'un
acier (NF ISO 643

/IH QRPEUH GILQWHUFHSWLRQ 1 HVW |Hdrre YVEQpleyfletheXQH OL

indiquent les 6 interceptions et les deux segments de ligne se finissant dans un grain. Ce qui donne

S
0 LtT—tExLy

Dans le cas de la structure analysée, trois segments sont reportés con"lrlﬁigswlla—Zl pour
compter les interceptes. Les segments horizontaux et verticaux mesurent 2 mm et le segment en diagonal
mesuran®,5mm.
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Figure IV -21: Modéle pour déterminer la taille des grains

$sUgv OH FRPSWDJH GHV LQWHUFHSWHY OfLQGLFH GH JU
moyenne (M) des résultats trouvés sur les segments puis en appliquant la formule

) LFudzyyE x&vu{Z %s: ;[72]

30XV OLQGLFH HVW pOHYp SOXV OD WDLOOH GHV JUDLQV
HQWUH HX[ SRXU REVHUYHU OYfpYROXWLRQ GH OD WDLOOH GHV J

75
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V. 5(68/7$76 (7 ',6&84a6,
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V : Résultats et discussion

&H FKDSLWUH SUpVHQWH OHV GLIIpUHQWY UpVXOWDWYV Gt
différents inoculants. Les analyses subies sont chimiques, inclusionnaires, microstrustonadasigues
Ellespermettentde mow UHU GLIIpUHQWHY WHQGDQFHYVY LQGXLWHY SDU OH

V.1 (VVDLV

$YDQW GH PHWWUH HQ SODFH OH SODQ GYfHVVDLV TXL VHUCL
a da étre réalisé. Ces expériences préliminaires avaient pour but de lealigestocoles de fusion, de
GpVR[\GDWLRQ HW GIDMRXW GH VRXIUH DILQ GYDXJPHQWHU OD
gue leus résultats respectifs ont étééplablement décrits dans le paragr Cese¥ DLV GIDFLHU
LQRFXOpV j WHQHXU HQ VRXIUH DXJPHQWpPpH VHUYLURQW GH E
OYLQRFXODWLRQ VLPSOH )HG6L RX FRPSOH[H %D &D =U /D &
coulés.La teneuren V R X | U Hpa® §athstalt mais &€s teneurobservéesont toujours suffisamment
élevées pour augmenter les défauts liés a ce déefier recherche)

V.1.1 Les essais aferrosilicium

Tous les inoculants ont pour base commune le ferrosilicium a 75% &®rSrendemengst
préalablement étudié. Urfeision est préparée avec une charge contenant environ 0,2% de silicium.
/ITDSSRUW HQ VLOLFLXP SDU OTLQWHUPpGL Dietrku@nal JihtGdnedv HU D (
de 0, GH VLOLFLXP GDQV HDQWFG flUQ WH) REBIRQFWIIPRQ GX VLOLFLXP St
formule suivante

SEJPNKESEEFEPE=H
SBEJ=H

LH UHQGHPHQW GIDGGLWLRQ GX VLOLigirevD| pWp FDOFXOp

Figure V-1 : Rendement du siicium (%)

les essais ayantn rendement comps entre 65 et 85 %c¢orrespondent aurendements
KDELWXHOOHPHQW UHQFRQW UWpaWYfegmsfitiurglIPl QdauFIXsCabtiabsRiQ d&H YV | R (
YDOHXUV IDLEOHV VRQW RiguéipbrYepcHrectéevhngséent SdHo¢ Yroduf bl pae
mauvaise introduction dans le jet de coulée lors des essais.
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V12 /HV HVVDLV GITLQRFXODQWY FRPSOH[HV

Concernant la nature des inoculants, la littérg2rg73][30][25] SUpFRQLVH VXUWRXW (¢
GHVY WHUUHYV UDUHV '"fIDXWUHV pOpPHQWYV SHXYHQW pJDOHPHQW
[13]. Le baryum est cité dans la littératird] comme inoculant pour ldentes et peut avoir un réle de
désoxydanttaffiner OHV JUDLQV GH OYDFLHU

Et enfin, deux inoculantdéja commercialisésont aussi testés. lls sont & base de cérium. Le
ZHDUVHHGE HVW XQ SURGXLW SRXU OHV DFLkydable& feuwvbutiest HW V
GIDIILQHU OD WDLOOH GHV JUDLQV ,0V VRQW IRXUQLV SDU (/.(
cérium contenu dans les deux produits. Ces produits contiennent aussi du chrome. En conséquence, les
inoculants testés serant

Cérium (FeSiCe)
Lanthane (FeSiLa)
Calcium (SiCa)
Zirconium (FeSiZr)
Baryum (FeSiBa)
EGR wearseed
EGR stainseed

X X X X X X X

Trois teneursnassiquegen éléments actifs seront testpesr chaque inoculant

X 8QH WHQHXU EDVVH TXL FRUUHYV &bsiQues poxif |64/ idrfes, 045G TLQR F
X Une teneur haute qui correspond a la limite basse des ihagea: 0,1%
X Une teneur médianed,07%

/IH FDOFXO GH OD PDVVH GILQRFXODQW j DMRXWHU ORUV G
WHQHXU PDVVLTXH HQ pOpPHQW FRQFHUQp &H /D =Uc

/HV GLIIpUHQWHV VpU L HishsGETabeanD-1| v/ B RRQW FLmfUHsWpdiL H G T H
EXW GIDXJPHQWHU OD WHQHXU HQ VRXIUH SRXU DFFHQWXHU OH
TXDQWLWp GILQFOXVLRQV /®HGHXPLY B H VHisSineDERHDNMeHdts du
IHUURVLOLFLXP )H6L VXU OYDFLHU HQ HIIHW OH )H6L HVW OD E

/HV VpULHYV j SHUPHWWHQW GH WHVWHU OHV GLIIpUHQMW
série7 (essais de synthése) estde mette e XYUH WRXV OHV SURGXLWYV pWXGLpV |
gue ceuxci puissent étre testés dans des conditions semblables.

Les séries 3, 4, 5, 6 et 7 correspondent a une fusion chacune.
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TableauV-1: Plan des essais

1** VpULH &| SOUFRE

Teneur visée (%) | 0,035% 0,03%% 0,03%%0

Dénomination S1 S2 S3

2éme VpULH G| Ferrosilicium (FeS)

Teneur visée (%) | 0,12% 0,12% 0,12%

Dénomination Sil Si2 Si3

3¥*m VpULH G| LANTHANE (La) CERIUM (Ce)

Teneur visée (%) | 0,04% 0,07% 0,1% 0,04% 0,07% 0,1%
Dénomination La4-3 La7-3 Lal03 Ce43 Ce?3 Cel03

4me VpULH G| Zr

Teneur visée (%) | 0,04% 0,07% 0,1%

Dénomination Zr4-4 Zr7-4 Zr104

5eme VpULH G| BARYUM (Ba) CALCIUM ( Ca)

Teneu visée (%) | 0,04% 0,07% 0,1% 0,04% 0,07% 0,1%
Dénomination Ba45 Bar5 Bal05 Ca45 Car5 Cal05
6™ VpULH G| Stainseed Wearseed

Teneur visée (%) | 0,04% 0,07% 0,1% 0,04% 0,07% 0,1%
Dénomination St4-6 St7-6 St106 W4-6 W7-6 W10-6
7¢me VV p U L Hai§| La Ce Zr Ca Ba FeSi
Teneur visée (%) | 0,07% 0,07% 0,07% 0,07% 0,07% 0,12%
Dénomination La7-7 Cet7 Zr7-7 Car7 Ba7-7 Si7-7

/IRUV GH OD SUHPLqUH IXVLRQ OHV UHQGHP sthvéonSdeté® WU R C
égaux a 100%.

V2 OpWKR PO\ HV

V.2.1 Analyses chimiques

3RXU OHV DQDO\VHV FKLPLTXHV TXDWUH WHFKQLTXHV GT
PWLQFHOOH OD WHQHXU HQ D]JRWH decfilosaw¢h¥difWb HQ R[\JqQH HW

V.2.1.1Spectrométa étincelle

Les premiéres analyses sont réalisées par spectrométrie étincelle. Elles permettent de constater la
stabilité des différentes teneurs.
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Tableau V-2 : Composition chimique des essais au soufre

V : Résultats et discussion

Mn Si Ni Cr Mo Cu |2zr Ti Ca
C®) | (%) | () [S*) |[P%) | () | () [ () [V (%) |A(%) | (%) |ppm | ppm | ppm
S1 (022 |053 |02 0,048 | 0,02 0,02 | 0,23 |0,01 |0,009 |0,044 |0,03 |7 10 0
S2 10,5 0,69 |0,25 (0,031 |0,017 |0,02 |0,12 |0,01 | 0,005 |0,041 |0,03]|9 11
S3 | 0,26 |0,66 |0,24 |0,03 0,017 | 0,02 | 0,13 |0,01 | 0,005 |0,043 |0,03]| 10 11 2

/IHV HVVDLV DX VRXIUH RQW pWp UpDOLVpV @RdMposkibn | XVLR
chimiques /HV pOpPHQWYV GH EDVH GH OYDFLHU WHOV TXH OH FDUEF
stables (voir[TableauV-1}. Le molybdéne, le vanadium, le cuivre, le zirconium, le titane et le calcium sont
en tres faible quantité &fH SRXU WRXV OHV DXWUHV HVVDLV OrPH VYLO HVV
les essais S1S2 et S3, la composition chimique des aciers reste globalement stable, ce qui permet de
considérer ce groupement de trois essais comme répétable.

Lesaciersinoculésuniquementwu ferrosilicium sont présentés dan3 ébleauv-3| La teneur en
VLOLFLXP HVW WUQqV YDULD H®e H varigtio déldomsitipn @Hibiquevde th dBatgd D L W
initiale du four (teneur en silicium maximum de 0,4% pour du G20Mn5) mais aussi a cause du mode
GILQWURGXFWLRQ Hteniahey uGeHafaRikdde k quantitésde 3dlicium réellement ajouté
ORUV GH OJLQRFXODWLRQ

Tableau V-3 : Composition chimique des essais awfrosilicium

Essais| C(%) |Mn(%) |Si(%) |S@®) |P@©) |Al(%)

Si1 0,22 0,53 0,2 0,048 0,02 0,044
Si2 0,24 0,52 0,28 0,046 0,018 0,04
Si3 0,23 0,55 0,37 0.033 0,016 0,044

Latroisieme pULH GITHVVDLV Dupavi@neé iuSiot VHNSNO R VXETOD FKDUJFH
est la méme pour tous les essais de la.déecompositions chimiques sont récapitulées dnabead
V-4 /HV WHQHXUV GHV pOpPHQWYV G1DG G L WI®easT|PouiQappeX OD W L
cespOpPHQWY GY{DGGLWLRQ RQW pWp PHVXUpV SDU OD WHFKQLTX
quantité introduite.

Tableau V-4 : Compositions chimiques des essais aux terres rares

Essais C(%) | Mn (%) | Si(%) |S(%) |P©®) |Al@%)
Lad-3 0,30 |0725 |0,255 |0,0375|0,0215 | 0,0385
La7-3 0,28 |0,71 0,28 |0,027 |0017 |0,037
Lal0-3 024 |07 0,39 | 0,0275 | 0,0155 | 0,033
Ce43 028 |07 0,325 | 0,024 | 0,017 |0,0385
Ce?3 027 | 0,69 0,36 | 0,0255 | 0,017 | 0,037
Cel-3 027 |07 022 |0,038 |0,0185 |0,0385

/IHV pOpPHQWY GH EDVH GH OD QXDQFH GYDFLHU VRQW VW
molybdéne) et en adéquation avec la spécification du G20Mn5. Des dispersions sont observées sur le
silicium (rendements non constants véggdemment) et sur le soufre. Concernant ce dernier élément
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variabilité de mesure est importane DLV OD PHVXUH GH O DS 9D%%HLed neslideyy Y D U
en soufre ne sont pas précise (fableaulV-1).

Le mémeW\SH GIDQDO\WH D pWp HIITHFWXp Mxités@dnhd @ \pldPEOH
G 1 H \evdonduit aux mémes conclusions.

Concernant ces premiers esskseneur enVLOLFLXP QfHVW SDV VWDEOH Gf
PRGH GTLQWUR GnoEWdtioRQWO B UM XGHJ B ISDUW FDU OD WHQHXU LQWL
FHOOH GH O TEnCfie?, Hdapndudhtelter la teneur en élément actif de 400 ppm & 1000 ppm, il est
QpFHVVDLUH GYDXJPHQWHU OD TXD QW bé\tpulee] LabBde XI€s InQcWarjtsG L V
étant du ferrosilicium a 75% de silicium, cela revient mécaniquement a subir une augmentation de la teneur
finale en silicium.

Concernant les essais de synthese, les teneurprésentéedans I¢TableauV-5| Les teneurs
YLVpHV VRQW SSP GH OfpOpPHQW DFWLI HQ VXSSRVDQW XQ U

Tableau V-5: Composition chimique des essais de synthése

Produit C®%) | Mn@©®) |Si®%) |S%) |P®) | Al (%)
La7-7 0,24 | 0.90 0.45 | 0,035 | 0,016 | 0,055
Ce?7 024 |0.97 0.44 | 0.038|0.017 | 0.055
Zr7-7 023 |0.86 0.47 | 0.030 | 0.016 | 0.055
Ca?7 025 |0.85 0,45 | 0,035 | 0,016 | 0,049
Ba7-7 023 |0.85 0.47 | 0.028 | 0,016 | 0.044
Si7-7 023 |0.85 0.47 | 0033 | 0,016 | 0.044

Comme pour les premiers essais les teneurs des éléments de base sont stables mais le manganeés
est un peu plus élevé que dans les essais précédents. La teneur en silicium est stable elle aussi contrairemer
aux essais précédents. Les tasevisées étant les mémes pour tous les produits, cela peut expliquer en
partie cette stabilité.

V.2.1.2Teneurs en azote

Les analyses par spectrométrie donnent une composition partielle des élénsanits piéns
OTDFLHU [/[2endinsQeizpButd@ir annfluence considérable sur la propreté inclusionnaire de
O 1D F [[FhbleauVt6|présente les valeurs des différentes teneurs en azote dans les échantillons. Cette
PHVXUH GYD]RWH D pWp UpDB®@ unemigilis maleviex ¥rifR Qe tbpl€eXFoWdHdpFrel
V).

Tableau V-6 : Teneurs en azote des différentes fusions

Essais Teneur en azote (ppm)
La4-3, Lar3, LalD-3, Ce43, Ce?3, CeD-3 127
Zr4-4, Zr7-4, Zr10-4 116
Ba4-5, Ba%5, BalD-5, Ca45, Ca75, CaD-5 113
St4-6, St76, StI0-6, W46, W7-6, W10-6 127
La7-7, Cet7, Zr7-7, Ca*7,Bar-7Si7-7 155

Dans les conditions industrielles, une teneur de 130 ppm correspond & une valeur a ne pas dépasser
pour éviter Idormation de bullesCela pourrait avoir une incidence sur certaines propriétés notamment en
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augmentant la duref@6][77] ainsi que la quantité de nitrures. Cette limite haute est toujours observée sauf
SRXU OTHVVDI":elicy FAWHQGH QW DXFXQ Q oW deXahblyseqd> qoitvge Gp W H |
inclusionnaire

V.2.1.3Activité en oxygene

/ITR[\JgQH D DXVVL XQ LPSDFW VXU OYDFLHU 6RQ DFWLYLW;y
grace a une sonde Ce|@résentée dans le chapitre \és mesures se font a trois moments différents lors
delafWLRQ HW GH OD FRXOpH /D SUHPLqUH HVW IDLWH HQ IRXU j
GpVR[\GDWLRQ QTHVW HQFRUH IDLWH /HV WHQHXUV HQ DOXPLQ
La seconde mesure est faite en four quelqueDigWyVv DSUqV OD SUHPLqQUH GpVRI[\GD
GYDOXPLQLXP /D WURLVLgQPH PHVXUH HVW IDLWH HQ OLQJRWLq
SRFKH &HWWH PHVXUH FRUUHVSRQG j OTDFWLYLWp H@tRMNIqQH
pas dans la poche ou dans les moules pour des raisons pratiques. Les résultats de toutes les mesures sol

présentées sur|EigureV-2

Figure V-2 : Evolution de la quantité d'oxygéne pendant la fusion et la coulée

Les activités en oxygéne décroissent au fil des désoxydations. Les activités les plus basses sont
principalement mesurées en lingotiet@HWWH pYROXWLRQ GH OYDFWLYLWp HQ R
processusGH IRQGHULH HVW FRKpUHQWH HW YLHQW YDOLGHU OH SUF
&HSHQGDQW SRXU FHUWDLQV HVVDLV OYDFWLYLWp HQ R[\JgQH
désoxydation a la poche & fHVW SDU H[RREOGIDOIKXKWIRQSGH VIQWKgVH GRQW
DXJPHQWH j QRXYHDX MXVTXH SKPRR PIGQELHRW MIHJSOLTXHU S
OTDOOLDJH ORUV GH OD FRXOpH HQ OLQJRWLQqUH etQ@hieblHW O]
GLUHFWHPHQW SDU OH KDXW VDQV V\VWgqPH GTDOLPHQWDWLR
contrélable et propice a la réoxydation.

La fusion de synthése a des teneurs un peu plus élendggzcomme vu précédemment avec
O 1 D] R W binditidhd/ dé- coulée ne sont donc pas optimales pour une compaaaBsores essais
précédentsll faudra prendre en compte cette valeur un peu plus élevée pour le comptage des inclusions
GYR[\GH &HSHQGDQW OfMDFWLYLWp HQ Bd3skq@ui pouvBiS&udierHe¥ WH V
échantillons.
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V.2.1.4Analyses ICP

/IHV GHUQLqUHV DQDO\VHV FKLPLTXHV FRQFHUQHQW OHV D
effet ces éléments sont soit non medt@HY SDU O §aecroni@iriedtincsle (anthane, cérium,
EDU\XP VRLW PHVXUpV GH PDQLqUH LPSUpFLVH FDOFLXP HW ]
mesures supplémentaires. Les résultats sont présentés [TahéelauV-7| Ce tableau présente aussi les
UHQGHPHQWYV Gekléldnientdk BoMrHad hréniers essais, une mesure est disponible par élément,
et deux mesures sont présentées pour les essais de synthése. Ce tableau présente les essais avec les tene
YLVpHV j SRXU FKDTXH pOpPHQ WctileF #gd dorpidraBdhs QRFXODQW DI

Tableau V-7 : Analyses ICP des échantillons inoculés a teneur visée de 0,07%

Teneur  visée
700 ppm (0,07%]| Mesure (ppm) | Rendement (%
La7-3 20 3
Ce73 150 21
Zr7-3 310 44
Car3 58 8
Ba7-3 8 1

150 21
Ce7

310 44

10 1
Cav

21 3

530 76
Zr7

840 120

23 3
La7

22 3

10 1
Ba7

18 3

/IHV UHQGHPHQWY GILQWURGXFWLRQ VRQW I|DLERHM VXKD C
prélevé sous forme de copeaux, la quantité est nléadaible et des disparités dans les teneurs peuvent
apparaitre méme pour deux copeaux prélevés cote a/@dtefRQH GH SULVH GpFKDQWLOO
sur ces teneurs, ce qexplique la quantité de zirconium trés élevée dans un cas, dépassantanido
SSP &HUWHV GHV WUDFHV GH JLUFRQLXP SHXYHQW rWUH SUp
GITpFKDQWLOORQ D SX VH IDLUH DXVVL VXU XQH JRQH j IRUWH FF
\' D DXVVL GHV GLVSDEHLWPAP @ADQY\@MDSEKRDOABBHH GIDFLHU /HV GLV
dues a la répartition du cérium introduit. Malgré les disparités, les ordres de grandeur restent les mémes
guel que soitinficulant.'H SOXV OHV UHQGHPHQWYV G %l @dbdlemerR@pdtadles KD T X
entre les premiers essais et celui de syntl@s® teneurs pourront apporter des éléments de réponse pour
les disparités lors des analyses suivantes.

84



V : Résultats et discussion

V.2.2 Analyses des inclusions

V.2.2.1Nature des inclusions

La plupart des inclusions olisées sont des sulfuree manganéseales oxydesG{DOXPLQLXP
voire une combinaison des dewBauf indicatios contraires elles serontdésignées respectivement par
sulfures et oxyde®es inclusims types sont présentées s{fFigureV-5|et IgFigureV-6|

Comme vu dans le chapitre IWexiste 3 types de sulfures différents. Ces trois types sont présents
GDQV OYDFLHU HQ IRQFWLRQ GH OfDO XPPE&LXmiadge \GR@MXNBH2% HW GH
C et 0,04% Al), selon Van Eeghdf8], il y aurait une forte présence ddfste de type Il et selon Sims

[68] il y aurait surtout desulfures deype Il et III.

=RQH GH O¢YD

Figure V-3 : Types de sulfure en fonction de la teneur en carbone et en aluminiui®8]

/ID GpWHFWLRQ DXWRPDWLTXH GHY SDUWLFXOHY QH SHUPHYV
de formecomme expliqué au chapi Le logiciel AZtec classe entre eux les sulfures globulaires mais
QH IDLW SDV OD GLIIpUHQFH VILOV VRQW UR,(®YicieWArSE classe X SRO
entre eux les sulfures allongés (type Il) mais détectnédissions alignées comme plusieurs inclusions

unitaires plutét que comme une seule de typEigureV-4). Il y a donc un biais dans la classification des
sulfures. Il y a déja 2 groupes au lieu de 3 et lesigmhs ne sont pas forcément dans le bon groupe.

Classement AZtec» :
< 10 inclusions de
sulfures

Classement eptigue» : une
inclusion sulfure type Il

X 6 detypeloull
X 4 detype ll

Figure V-4 : Détection du nombre d'inclusions : biais des sulfures de type Il

Afin de quantifier ce biais de mesure, plusgsurfaces ont été analys@asomatiquement et
manuellement par la méthode optique. Les résultats de ces analyses ont été campad@d a deux
conclusions principales concernant la classification des sulfures par la méligcidenique
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x La quantité de sulfures globale est suree GfHQYLURQ

X ID TXDQWLWpPp GH VXOIXUHV GH W\SH ,, OHV SOXFIARKILIVRKF
50%

/HXU VXUpYDOXDWLRQ QH SRUWHUDHT %@ XWU d\O SHPH [S.WMVHX G XFFEX (
prémunir de cette erreur diassification des sulfures, hormis le recours systématique a la méthode optique.

Figure V-5 Inclusion de sulfure de manganése dans l'acier

Sulfure

Oxyde

FigureV-6: 1 QFOXVLRQ G R[\VXOIXUH GDQV OYDFLHU

/IHV W\SHV GYLQFOXVLRQV DSSDUDLVVDQW GDQV OYDFLHU
ou un mélange des deux mae&tainesit RQW DXVVL LQWHUYHQLU OfpOpPHQW DFW
terresrares,gd FH VRLW OH ODQWKDQH RX OH FpULXP OfpOpPHQW DF\
et forme une inclusion complexe globulgia effet de coalescence ou agglomérdi@j. Ces inclusions
VRQW JpQpUDOHPHQW LVROpPHV HW GpSDVVH Q3XorteEporddhta@ywv  —F
données de la littératufd1][79]. Les inclusions ont été observées au MEB avec le détecteur BSE et sont
présentées sies figures suivantegigureV-7|3dFigureV-12).
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Figure V-7 : Inclusion d'oxysulfure de lanthane

Figure V-8: Inclusion d'oxysulfure de c&rium

&RQFHUQDQW OHV HVVDLV LQRFXO pyappataibtantsBnQdeX xydesH V. W
de zirconium souvent associés a des sulfures présentant des aluminates en bordure. Les inclusions dépasser
rarement 20pm mais elles se regroupent easstomme cela est visible syFigureV-9let IgFigureV-10|
/HV DPDV SHXYHQW rWUH QRFLIV SRXU OfDFLHU HQ SURYRTXDQW

< Sulfure

\ Aluminate\
‘\ (bordue)

Zirconium

. —

Figure V-9: Amas d'inclusions au zirconum Figure V-10: Inclusions au zirconium
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<« Sulfure

 »

Aluminate >
(bordure)
Calcium -

Figure V-11: Inclusion d'oxysulfure dans un Figure V-12 : Amas d'inclusions dans acier
acier inoculéau calcium inoculé au calcium

Les essais inoculés au calcium ne présentent que rarement des inclusions particuliéres. Ce sont
généralement des sulfures et des oxydes voire les RIXELQpV FRPPH F{ FDV V.
Parfois les inclusions peuvent former des amas et un peu de calcium apparait dans ces inclusions ce qui est
visible sur IgFigure V-12] Les zones en gris foacsont les aluminates, les zones en gris clair sont les
sulfures et les zones blanches sont constituées de calcium, elles sont peu nombreuses. Les teneurs
UpVLGXHOOHY HQ FDOFLXP pWDQW IDLEOH FHOD H[SOuUsibnéH OH S
contenant du calcium ont, comme le zirconium, tendance a se rassembler en amas qui peuvent étre nocifs
SRXU OYDFLHU HW SURYRTXHU GHV DPRUFHV GH UXSWXUH 'H S
caractére désoxydant se retrouvent touddBRPELQpYV DYHF OYR[\JgQH IRURR.QW DLQ

'DQV OH FDV GHV DFLHUV LQRFXOpV DX EDU\XP LO QT\ D SI
oTfBBL /D WHQHXU UpVLGXHOOH HQ EDU\XP pWDQW IDLEOH FHOD
baryum. Les inclusions rencontrées sont des sulfures, des aluminates voire un mélange des deux comme

FIHVW O Dées/ai@ad observés correspondent aux sulfures de type Il et sont présents dans
tous les cas mais toujours en faible quantité.

V2221RPEUH GYLQFOXVLRQV

Les inclusions présentes dans éssaisde référence (S1, S2 et S3) sessentiellementes
sulfuresGHV W\SHV HW GHV RElésditetéchDpiaKilseal ettdyroupées en fonction de
leur nature (volFigureV-13le{FigureV-14).
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Figure V-13: Nombre d'inclusions de sulfures Figure V-14 : Nombre dinclusions d'oxydes
dans les essais de référence (S1, S2 et S3)  gajyminium dans les essais de référence (S

S2 et S3)

/IHV EDUUHV GTHVYXYHXOHYUpPMKQWW VRQW Fde @ebi®geHay JUKF I
méthode de comptage inclusionnaite dans lechapitre V- & HV EDUUHV GTHUUHXU SHUPF
OHV TXDQWLWpPV GHV GLIIpUHQWYV W\S H \poGriet@ib €s3a4leR @sMROY W V H
QRXV VHUYLURQV GH UplpUHQFH SRXU DQDO\WVHU OHV HIIHWV GH
produit, il faudra que les différences observées soient significatives par rapport a ces résultats, en tous cas
supéreures aux incertitudes définies précédemment.

V.2.2.3Comparaison avec les inoculants

Les essais préliminaires servent de référence pour les quantités des inclusions. Des zones de
référence ont été créées grace aux essais présent§sigurdd/-13/et IgFigureV-14fet aux intervalles
de tolérance déterminés dans le ctrapilV ORUV GH OYpWXGH VWDWLVWLTXH C
inclusionnaire. Grace a cette étutks intervalles de tolérance peuvent étre détakmien fonction du
nombre de particutadétectées. Ces intervalles de tolérance sont reportés sur les essais de (étarzace
ajouté)et vont déterminer une zone de référence. Ces zones de référence sontsmésiiigureV-15]
et IfFigureV-16| Par exemple dans[FgureV-15| la zone de référence est dédipar les intervalles de
tolérance des essaDQV LQRFXODWLRQ /TLQWHUY D OrormlreCdd sWireep UD Q F H
fonction de leur teneur en souftea signification de cette zone est que si un essai est dans cette zone alors
LO QTM\ D SDV GH FKDQJHPHQW -Wdssus dd teit®adhie laloslil ya@inélauyhiehtation W D
significative di nombre de sulfusHW | OfLQYHUVH -"dssol® dédle Yobd albry Ny & e
diminution significative du nombre de sulfsieW GRQF DPpOLRUDWLRQ GH OD SURSUH
Pour I4FigureV-16] le princLSH HVW OH PrPH PDLV DSSOLTXp DX[ TXDQWLWp

Les essais de chaque inoculant représentés sont au nombre de 3 correspondant aux 3 teneurs
différentes. Les résultats dgRagureV-15]et de IdFigureV-16|concernent lesV pULHV G T HNV DLV
seront comparés avec les essais de synthése plugvimimFigure V-22). LalFigureV-15| présentant le
QRPEUH GYLQFOXVLRQV j EDI¥tdnga-n\sduite podr thaueRMQduMhttBs(@s Gridntre
que:

X [ITDMRXW GH IHUURVLOLFLXP QD DXFXQH LQIOXHQFH
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x [ TfDMRXW GH FpULXP EDLVVH OpJqUHPHQW OD TXDQWLWp GTL
pour rappel les produits wearseed et se@dscontiennent du cérium comme élément actif

Xx IHV DXWUHV SURGXLWV %D /D =U &D EDLVVHQW WUqV VF
soufre.

Figure V-15: Nombre total d'inclusions de sulfures enfonction du soufre résiduel et de l'inoculant

Le cas des oxydes gstésentéur I§FigureV-16| Une zone de référence a aussi été créée grace
DX GRQQpHV SUpFpGHQWHY HW LO HVW SRVYV Inu@.HDa@sHa pl&pRr&E D U H U
GHV FDV LQRFXOpV OH QRPEUH GTR[\GHV HVW LQIpULHXU j OD ]l
D SRXU HIIHW GH EDLVVHU OD TXDQWLWp GILQFOXVLRQV GTRI[\G]
quelques cas agesus de la zone de référence sont des essais contenant du(e&rauseed et stainseed
compris) RX GX FDOFLXP ODLV GYDXWUHYV FDV FRQWHQDQW BHYV GHX
Ces points sont donc soit des anomatiet liées a la quantitdc L Q R F X O DUQHVD G IMAREKOW G 1L QW L
plus ou moins élevé)V RLW XQH TXDQWLWp GTR[\JgQH GDQV OYDFLHU WUR
et stainseedes activités en oxygéne ne sont pas plus élevées que pour les autres essais (21 Qpfihl \C&V
GRQF SDV OD TXDQWLWp GIR[VJgQH TXL HVW HQ FDXVH LFL

3RXU OH FDV GX FDOFLXP OYDFWLYLWp HQ R[\JgQH pWDLW
(28 ppm) mais reste dans des teneurs acceptables. Le calcium a un comportement partica@isoifors d
introduction comparée awutresproduits. En effetil réagitau FRQWDFW GH Ofbrielvie) HQ pll
lumiere EODQFKH HW SHXW DJLWHU OfDFLHU FH TXL SHXW DXJP}
VROLGLILFDWLRQ /YHVVIRLSOXVFBHEHXCM FRQW HZEDQWQH UpR[\GD
SDUWLFXOLgQUHPHQW YLROHQWH DX PRPHQW GH OfLQWURGXFWLI
hypothése.

,O HVW j QRWHU TXH OYLQRFXODWLRQ DX ZoHeéde GfBrén@eH GHV
FRPPH SRXU OHV VXOIXUHV /TLQRFXODWLRQ DX ODQWKDQH HW
particulierement faibles.
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FigureV-16 1 RPEUH WRWDO G LQFOXVAREQY GRARFWHR@TG B XOPIIDQXXPLQ
de l'inoculant

Comme vu précédemment, des inclusions plus complexes sont également présentes. Elles
FRQWLHQQHQW OfpOpPHQW DFWLI GH @%4uQRifuxe® DPN\s essh IV T X D (
FeSi ne contiennent que des sulfudes manganéset des oxydesG { D O X P ilsChke X&ht donc pas
représentés sur cette figure.

90
La
80
G 70 X Ce
4
E 60
= 50 Ca
(] W X
o
2 40 & Ba
L 30
E .
< 20 X stain
10
0 PN A Zr
0,03 0,04 0,05 0,06 0,07 0,08 0,09 0,1 0,11
wear

Teneur visée de l'inoculant (%)

Figure V-17: Nombre d'inclusions autre que les oxydest sulfures en fonction de l'inoculant et de sa
teneur d'inoculation visée

/fD[H GHV RUGRQQpHYV V H|Figuz&-DAfdit Feféjerigd)drt &ddisdcds a0 D
Wearseed et au zirconium. Tous les autres sonOsfiidgsHordonnées principal, & gauche

B3HX GfLQFOXVLRQV FRQWHQDQW OffpOpPHQW DFWLI VRQW S
SRXU OH SURGXLW ZHDUVHHG 'DQV OH FDV GH OflB]J@R&Eq@DWLRQ
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VRQ R[\GH HVW SOXV VWDEOH TXH OfR[\GH GIDOXPLQLXP FJ{HVW
HVW FRQILUPp SDU OYDQDO\VH [RgerOwisLRQQBNVUHVYDhLVHGQW QR K

zirconium montrent une teneur en aluminates nulle.

$X UHIJDUG GHV UpVXOWDWY SUpVHQWpPV OYLQRFXODWLRQ
inclusionnaire en abaissant le nombre de particBlkb(pVHQWHY GDQV ODFLHU HW FH G
essais. Afin de ne pas surcharggFigureV-15[et lgFigureV-16| aucune information relative au taux
GILQRFXODWLRQ QTD pWp (OW RXHWYH /TREEDMHPAMAILUI VXU OD TXDQW
correspond a un essai.

V224, QIOXHQFH GH OD WHQHXU GH OTpOpPHQW DFWLI GH Of

$SUqV DYRLU PRQWUp OYLQIOXHQFH GH OTLQRFXODWLRQ V
focaliser s OJLPSDFW GX WDX[ GTLQRFXODW L R|QiguWe\J18e04ESRIE®KX ODW L
SUpVHQWHQW OD TXDQWLWp UHVSHFWLYH GH VXOIXUHV HW C
pourleV VPpULHV GTHRMWWDOGWHX[jILIXUHV PRQWUHQW TXIXQ RSWLPXP
HQ WHUPH GH GLPLQXWLRQ GH QRPEUH GITLQFOXVLRQV GDQV O
marquée pour les sulfures que pour les aluminates. Méome seul essai a chaque teneur a été effectué
pour chaque inoculant, il convient de noter que cette évolution se vérifie pour chacun des cing inoculants
WHVWpPpV &THVW SRXUTXRL LO D pWp GpFLGp GH FKRLegedhlEH WD X
FRQVLGpUDQW FRPPH RSWLPDO SRXU OD QXDQFH GYDFLHU * 0Q

Figure V-18: Quantité de sulfures en fonction de la teneur visée de I'élément actif
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Figure V-19: Quantité G 1 D O X P &nJdndtida e la teneur visée de I'élément actif

V.2.2.5Essais de synthese

&RPPH SUpVHQWp SUpFpGHPPHQW XQ HVVDL GH VI\QWKqgVH

PLV HQ °XYUH /H EXW GH FHW H\é¥teridaHcésdbservéEsR@dduts Bés Prerfets Q R
essais en se plagant dans les mémes conditions pour tous les produits. Pour cet essai, une seule teneur e
inoculant est testée0,07%. Dans ce cas tous les essais ont été effectués lors de la nfiésien pour

pouvoir étre comparés entre eux. La comparaison avec les essais de référence avec seulement le soufre
DMRXWp @QEMYWWH SRVV SDV UHFKHUFKpH HW D GpMj pWp UpDOLVpF
GH VIQWKgVH HVW Gl dif@tdnhS DiattantsC P 7¥-HEwW sésprémunissant de la variation de
FRPSRVLWLRQ FKLPLTXH GH OYDFLHU LQKpUHQWH DX[ GLIIpUHQW

/HV TXDQWLWpPYV GILQFOXVLRQV GH VXOIXUHVFigueV-200VVDLV
Le nombre de sulfures en fonction du type est donc détaillé. Sur cette figure les résultats ne concernent que
OD GHUQLqUH IXVLRQ HW OHV UpVXOWDWY VRQW GRQF FRPSDUp)
la méthode présentée au chapilV. Toutes variations supérieures a la dispersion de mesure représenté par
OHV EDUUHY GYHUUHXU VHUR QW FaR&pat@ pré priddvlafich RiPferrasilichgnl,. | L F D
le lanthane et le cérium ainsi que le zirconium dans une moindrgerdiminuent Iégérement le nombre
WRWDO GTLQFOXVLRQV j EDVH GH VRXIUH OHV DXWUHV pOpPHQV
le plus marguant concerne le lanthane qui semble privilégier la formation de sulfures allongés au détriment
dessulfures globulaires, leur ratio étant approximativement de 50/50 alors que dans les autres cas les
VXOIXUHYVY JOREXODLUHV VRQW WUqV ODUJHPHQW PDMRULWDLUFE
HITHW QfpWDLW SDV YL VisBdadhthan (s¥riccaisémBle ¢oRtledire M litévau(s).
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Figure V-20: Nombre de sulfures en fonction du type et de l'inoculant sur les essais de synthése

FigureV-21 1RPEUH GTLQFOXVLRQV GHV HVVDLV GH V\Q

/IH QRPEUH GITLQFOXVLRQV WRWDOHV GaHMFigleWRLVLessH V\Q
LOQRFXODQWYV VHPEOHQW GLPLQXHU OH QRPEUH GYLQFOXVLRQV \

deux inoculants les plus efficaces sont le lanthane et le cérium. lls diminuent a la fois la deaoliiéres
HW GYR[\GHV

$sUgv FHWWH SUHPLqUH DQDO\VH GHV UpVXOWDWY OHV T
premiers essais inoculés a une teneur de 0,0v%ULH GYHVYV¥MDPIH/ VL OHV FRQGLWLRQV
des différents alliagesRQW SURFKHV GHV YDULDWLRQV FKDUJH LQLWLDOF
WHPSpUDWXUH« HQWUH IXVLRQV VRQW REVHUYpHV &THVW SRXlL
répétabilité concernant les inclusions a base de soufrdenfyeemiers essais et les essais de synthese. La
UpDOLVDWLRQ GTXQ HVVDL GH VIQWKgVH FRPSLODQW WRXV OH
important a réaliser 1 pDQPRLQYVY OHV WHQGDQFHVY REWHQXHV OR&YV GHV
de synthése.
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&RQFHUQDQW OHV LQFOXVLRQV j EDVH GTR[\JgqQH OH SDUD!
en oxygene qui est maitrisée (voir chapitieslir la désoxydation). Il est donc possible de comparer les

premiers essais avec ceux de bgse ( volFigureV-22).

FigureV-22 &RPSDUDLVRQ GX QRPEUH GYR[\GHV

ID TXDQWLWp GYR[\GHV GLPLQXH ORUV GH OfDGGUMWELRQ Gf
EDU\XP 3RXU OHV LQRFXODWLRQV DX )H6L JLUFRQLXP HW FDOF
QRPEUH GYR[\GHV /H JLUFRQLXP HW OH FDOFLXP VRQW DYDQW
IDFLOHPHQW j OTR[\JgQR[B®RXW TR HPFHUQYOXNWVGIXWUHY FDV GYLQI

Les inoculations au FeSi, au lanthane, au calcium et au baryum sont répétables selon les différents
HVVDLYV HIITHFWXpV /HVY HVVDLV DX F prdredeRyrapfieriQnais &blivhintieriX W j |
du QRPEUH GYR[\GHV HVW #§eu¥dad. DakrsDatasYdH z@on@ies Qrdtes de grandeur
VRQW DXVVL GLIIpUHQWY HQ IRQFWLRQ GHV HVVDLVY &HSHQGD
observée.

Les diminutions les plus efficaces segigLEOHY DYHF O D M ReXA&iuGdt eih@W KD Q |
baryum. Pour résumeOHY HIITHWYV GH OJLQRFXODWLRQ VXU OH QRPEUH Gf

/TLQRFXODWLRQ DX )H6L V bbXabver theivinutiQn\gibale dHn@iwiehsS R X U
Les autres élémentstds testés diminuent la quantité globale
La teneurde 0,07% est la plus pertinente
Certains éléments diminuent les sulfuregrium, lanthane et zirconium
Certains éléments diminuent les oxydesgrium, lanthane et baryum

Le lanthane et leérium dimiruent a la foisOH QRPEUH GH VXOIXHHVFBWL®/PREG
WHUUHV UDUHV FRPPH LQRFXODQV8HEWHRERWY ORUNRGH. O W D

G20Mn5.

X X X X X

V.2.3 Taille des inclusions

/ID WDLOOH GHV LQFOXVLRQV D pWp PHYV XU pdifodidiki&tdllg O D QD
de chaque inclusion en définissant un diamétre équivalent. La répartition de ces tailles pour les premiers
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essais est présentée syfFlgureV-23|pour les sulfuregt sur laFigureV-24lpour les alminates Ces

UpSDUWLWLRQV VRQW SUpVHQWpPHY HQ IRQFWLRQ GH OJLQRFXOI

Les« boites a moustacheprésentes sur les figes sont décrites ainsi sufRegureV-24{:

Min : taille minimaledes inclsionscorrespondntau seuide déection de 2 um fixé au chapi

Q1: premier quartile représenta?t % des inclusions ayant une taille inférieure & Q1
Médianerepréserdant GHV LQFOXVLRQV GH SDUW HW GYDXWUHV GH
Q3: troisieme quartile représemit 75% des inclusions

Max : taille maximaledes inclusions

/ID WDLOOH GHV LQFOXVLRQV SHXW DXVVL rDesRlus)paitelsy HIIH
présententnoins de risque de créer des amorces de rupture. Sowdede 10 um, les inclusions sont
considérées comme étant suffisamment petites pour ne padeféagilisation21].

X X X X X

La taille des sulfuref=gureV-23) est majoritairement en dessous du seuil de 10um quel que soit
OTLQRFXODWLRQ &HV GRQQpHV QH SUHQQHQW SDV HQ FRPSWH
ELDLV GHV VXOIXUHV GH W\SH ,influerté QRIE dileDdds irki@sidds & BaQeFdeS H X
soufre.

Figure V-23: Taille des sulfures

Figure V-24: Taille des aluminates
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Concernant lataille desogHV G 1 D gRidRite@-P4X, s tailles restent relativement faibles,
inférieures au seuil de 10um. Dans le cas du lanthane, les tailles semblent plus élevées, cependant leur
QRPEUH HVW WUqV IDLEOH DIXQV WARBDXPGH PME R REXSDMFLpREQ P P H
FRPELQpP SUplpUHQWLHOOHPHQWIed oxydésUdn p@delde sortfdey BxydeRdeU T X
JLUFRQLXP HW QRQ GHV DOXPLQDORHE\D © B HQWNV DY LGHW BE& VW HF Q
la taille des aluminates.

Le méme traitement de données pour la taille des inclusions a été effecud sidé \gymthese.
Les résultats confirment ce qui a été montré lors des premiéres campagnes, a savoir que les diameétres
équivalents ne dépas®W TXH UDUHPHQW OHYV —P TXHO TXH VRLW OH W\

pour la fusion de synthé¢gérie 7)est présenté surkigureV-25

Figure V-25: Taille dessulfures pour les essaide synthése

La taille des inclusions quelle que soit leur nature varie lpgeguasitotalité des inclusions ont
un diamétre équivalent inférieur a 10 um, ce sont donc des inclusions de relativement petites tailles.

Pour concluH FH SDUDJUDSKH OfYLQRFXODWLRQ QYDSSRUWH ¢
inclusions par rapport a une inoculation au FE®ncernant les essais non inoculés au soufre ajouté, la
taille des inclusions ne dépasse majoritairement pas les 10um.

V.2.4 Analysede la taille des grains

/IH SURFpGp GTLQRFXODWLRQ SHXW DXV VB1][&) Rfinde Ki€h HI IHW
mettreen évidence les phases ferritiques et perlitiques en présence dans cet acier, un recuit de normalisation
est nécessaire. Le détail de la méthode estepité dans le chapitre IV. [Eigure V-26|représente les
différentes tailles dgrain.Les tailles de grains ont été déterminées pour tous les échantillons qui ont subi
XQ WUDLWHPHQW GYLQRFXODWLRQ /1 SHXCEJH(VI—U/pVKOIW—DNV(
146 etsur [&igureV-28pourla?™VpULH GIHVVDLV HVVDLV GH VIQWKqVH

*OREDOHPHQW OHV LQRFXODWLRQV DX )H6L HW DX FDOFLX
grains par rapport aux essais de référence (soffraétie), tous les indcepWDQW GH OTRUGU}
/ITLQRFXODWLRQ DX JLUFRQLXP VHPEOH FRQGXLUH j XQ OpJHU JU
alentours de 8 FHWWH FRQFOXVLRQ UHVWH j FRQILUPHU FDU SRXU O
nouveau obtenue. RA FRQWUH OfHIIHW GX FpULXP VHPEOH SOXV pYLGHQ
alentours de 9 y compris pour les produits commerciaux wearseed et staleggatiant, la répétabilité
GH OfLQIOXHQFH GX FpULXP VXU DOXD WAD DO G HGE HO J & ahaHeE W \G\LQY
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dans une moindre mesure semble également conduire & une diminution de la taille dele gnaim&re
répétable sur les différents essais

Soufre(S1) FeSi(Si2) Ce7-3 (G max) Ba7-5 (G min) Zr7-4(0,07%)

Figure V-26: Comparaison des différentes tailles de grain a différentes échelles

Des micrographies illustrant ces effets sont présentées |Siguee V-26| La pramiere ligne
représente une vue globale sur une surface correspondant a celle analysée au MEB (11mm?2), la seconde

ligne présente un zoom permettant de mieux mettre en évidence la structure métallographique et les tailles
de grains respectives. Seuls somtsgintés les essais de référence au soufre et au ferrosilicium ainsi que les
produits conduisant aux résultats les plus marqua®esa 0,07%, Ba a 0,07% et Zr a 0,07%.

Figure V-27: Indice G en fonction del'inoculant et de la teneur visée
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FeSi Lanthane  Cérium  Zirconium  Calcium Baryum

9,5

©

Indice G
(00]
I3

(o]

7!

ol

\l

m Série 1 a 6 a 0,07% m Essais de synthese (série 7)

Figure V-28: Comparaison de la taille des grains entre les différentes fusions

En conclusion de ce paragraphe, les terres rares (Ce et La) semblent les plus efficaédaip®
la taille des grains. Cette conclusion a déja été montrée dans la litt¢82{{88][84][85]. Pour finir, le
lanthane semble a privilégier car il conduit certes a une diminution plus faible que le cérium mais il est plus
répétable.

V3 (VVDLV PpFDQLTXHYV

Le principal objectif recherchéle cette étude concerna®fLQRFXODWLRQ GH OfDFLF
ses propriétés mécaniques et surtout sa résistance aux chocs. Des essais de résilience ont donc été pratique
sur les aciers inoculés. Pour ces essais, lemélttbns ont au préalable subi un traitement thermique. Une
partie des lingots décrits au chapitre 11l a subi une austénitisation & 920°C pendant 1 heure puis une trempe
j OYTHDX HW XQ UHYHQX | f& SHQEE&W a cKlii prijitd YarSAFE MetdD LW H Pt
Puis, six éprouvettes de résilience entaillées en V ont été usinées dams démdimgots (dimension
10x10x65mm). Les essais de résilience ont étdiguas selon la norme 1ISO 1486]. Les résultats
présentésur IfFigureV-29sont less moyennes des 6 mesures. Les résultats sont exprimés en joule. Les
EDUUHVY GIHUUHXUV UHSUpVHQWHQW OHV PLQLPXPV HW PD[LPXP

Figure V-29: Essais de résistance aux chocs en fonction ldeoculant et de la teneur visée
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*OREDOHPHQW WRXV OHV HVVDLV GTLQRFXO&uWIREleSRQQH
obtenues avec 12" VpULH G 143%SB8D A be stade, il est difficile de tirer une tendance sur la teneur
en inoclant qui donne les valeude résilience les plus élevées, car elle differe selon les éléments ajoutés.

Les essais inoculés au FeSi présentent des résultats 3 fois moins bons que dans les autres cas
GILQRFXODWLRQ &HV UpVXOWDWYRBERNUVYRWIWRQWGHVHI[BBLLJWK pG
paragrap La teneur a 0,07% sera retenue comme le meilleur compromis entre résultats
métallurgiqus et quantité inoculée. Enfin le gain de résilience entre un acier pollu€ieliéfinent au
VRXIUH HW OHV GLIIpUHQWY DFLHUV LQRFXOpV QH VHPEOH SDV \

/{H PrPH WUDYDLO WUDLWHPHQW WKHUPLTXH XVLQDJH GYp
sur les lingots de la87* Vp UL H G T H Vuottddd sént éempatée dix premiers résultats obtavec des
teneurs en inoculaxie 0,07% et sont présents IdFigureV-30] Sur cette campagne, six éprouvettes ont
également été tirées de chacun des lingots.

Figure V-30: Essais de résistance aux chod la fusion de synthése en comparaison des fusions
précédentes

/HV HVVDLV GH VI QWKgQVH:SHUPHWWHQW GYfpWDEOLU TXH

Les essais inoculés au FeSi peuvent donner des résiliencesresralux autres essais inoculés.
Lesrésultats des essais précédents sont cordigaéf pour les essais inoculés au cérium.
*OREDOHPHQW OfLQRFXODWLRQ SHUPHW XQH OpJgqUH DPpO
Le lanthane semble étr® TLQRFXODQW GR @A dpéalbeg, [Bsprivoin® dspersés

mais surtout les plus prometteurs avec le gain de résilience le plus important.

LesteneursHQ VRXIUH RQW YRORQWDLUHPHQW pWp DFFHQW XpH\
des différents inoculants. Malgrcette <pollution au soufre, les valeurs de résilience obtenues en
laboratoire sont globalement élevées puisque du méme ordre de grandeur que ceux obtenus industriellement
avec une teneur en soufre 3 fois plus fajby. 'DQV OH FDV GIXQH XWLOLVDWLRQ GT>
GYDFLHU IDLEOHPHQW DOOLp RQW OH PrPH RUGUH GH JUDQGH)>
premiére nuance La résistance aux chocs dans cedgasst de 86 joules.

De pus OD OLWWpUDWXUH PRQWUH TXIDYHF XQ WUDLWHPHQ
pourrait étre plus élevée avec une inoculation aux terres rares (@ &7].

X X X X
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V4 2EVHUYDWLRQ GHV IDFLqQqV GH UXSWXUH

Les dispersions des essais de résistance aux @8V FRQGXLW j OfREVHUYDWLR
des éprouvettes de résilience afin de pouwoiexpliquer la causd?our cela, les facies des éprouvettes
traitées par chacun des inoculants ont été analysées. Les faciés montrent principalement des ruptures
ductilesdont les profils typiques sont montrés syfFlgureV-31|et la|FigureV-32| Tous les facies de

rupture ne seront pas présentés dans ce paragnaibeseulementeux montrantes caractéristiques
particulieres de chacun.

Sulfures type 3

Figure V-31 : Facies de rupture, essai de Figure V-32 :

R e } Facies de rupture, essai de
syntheseau FeSi(Si7-7), grossissement x650

synthéseau FeSi(Si7-7), grossissement x2000

'DQV OD SOXSDUW GHYV de& des Qupkliké \dustiey & dupulesprés&riveEde
manganese (principalement de type Ill) au centre des cupules prouvent leur implication dans le phénomene
GH VROLGLILFDWLRQ GH OfDFLHU HQ VHUYDQW GH VLWHYV GH JHI

V.4.1Facies de rupture des essais-ai

/IHV YDOHXUV GH OD ShbeuRtiop@uiHfeFdsikciib @ptrt@lierement basses
par rapport aux autres résultdtsO D pWp GpFLGp GTIDQDO\WHU OHV IDFLqV SRX
important de résistance aux cholcss facés de rupture sont présentés giigjureV-33let IgFigureV-34]

Figure V-33: Facies de rupture, premiers essait Figure V-34: Facies de rupture, premiers essai:
au FeSi(Sil), grossissement x650 au FeSi(Si1), grossissement x2000
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,O VIDJLW GTXQH UXSWXUH
GTR[\GH WDFKH QRLUH GF
confirmée sur IfFigureV-35 par lesrésultats de
OfDQDO\WVH&HWWH SUpydes
conduisant a la fragilisation pourrait expliquer

faibles valeurs de résilience obtenues lors

premiers essais. Cette hypothése a été confil
DYHF OfHVVDL GH VI\QWKqgVt
FHWWH SROOXWLRQ G 1R [Cekat
conduit & deux conséquences principales
corrélées un faciés de rupture ductile conforme
la|Figure V-31] et la[Figure V-32| et donc des
valeurs de résistances auoch cohérentes ave
les autres essais

Figure V-35 : Spectre de la pollution (tache
noire) de l'acier inoculé au FeSi

V.4.2 Facies de rupture des essais auurflanthane

Les facies de ruptutgpiquesdesessais au cérium sont présentés skidareV-36let IgFigure |
La rupture eductile et présente des cupules. Beaucoup de sulfures de type Il sont présents et peuvent
IUDJLOLVHU OYDFLHU

Figure V-36 : Facies de rupture, premiers Figure V-37 : Faciés de rupture, premiers
essaisau cerium (Ce7-3), grossissement X650  essaisau cérium (Ce7-3), grossissement x350
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V : Résultats et discussion

Figure V-38 : Facies de rupture, essais di kg e v.39 @ Faciés de rupture, essais d
synthése au lanthane, grossisseent x650 synthése au lanthane, grossissement x2000

Les essais au lanthane sont présentés |figlmeV -38|et IgFigureV-39| La rupture est ductile
DYHF SUpVHQFH GH FXSXOHV $ Ofde® WtlusidnsicotplexidsvdersKifsineOeitidé V H
ODQWKDQH &HV LQFOXVLRQV VRQW JOREXODLUHV LOeQ¢Y\ D SDV

Toutcomme le cérium, ces esspigsententjuelque foisune rupture ductile autour des sulfures
de type ll{FigureV-40lefFigureV-41), ce qui pourraitt UDJLOL V&Y SHI@GEDRW FHWWH 1UD.
pas € relevée par les essais mécaniques.

Figure V-40: Facies de rupture, premiers essait Figure V-41: Faciés de rupture, preniers essais
au lanthane, grossissement x650 au lanthane, grossissement x2500

Les ruptures sont ductiles. La présence de sulfures de type Il pourrait expliquer la baisse de la
résistance aughocs dans le cas du cérium pas essais de syntheserPH VL OH SULQFLSH GH C
pHUPHW HQ WKpRULH GH QH SDV FKDQJHU OH W\SH GYDOOLDJH O
pOpPHQWY SHXW HQWUDLQHU XQ FKDQJHPHQW GDQV OD JHUPLQI
[12]. Une des hypotheses serait que les terrdd Xar SRXUUDLHQW IDY R U LMH sulfXr€s W\SH
de type Il sonprésent&n grand nombre sur les essais de synthése ce qui pourrait expliquer la fragilité plus
importante lors de cet esskha température de coulée de la fusion de synthéseptuétbasse que pour les
autres couléegnviron 50°C) /THIITHW GH JO BeR kEudithk Ydd IWdciRaflon aux terres rares,
entrevus au chapit@VHPEOH rwuUH UpGXLW /TDEDLVVHPHQW GHunOD WHF
LPSDFW VXU OfHIILFDFLWp GH OfLQRFXODWLRQ QRWDPPHQW HC
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V : Résultats et discussion

SURGXLWYV GfLQRFXODWLRQ ORUV GH OD FRXOpH /fHIIHW GH OD
a déja été mis en évidencaammment dans le cas des fontes.

V.4.3 Facies particulier OH FDV GH OYfDFLHU LQRFXOp DX ED!

Figure V-42: Facies de rupture, inclusion de Figure V-43: Faciés de rupture, inclusion de
baryum, grossissement x650 baryum, grossissement x2000

/JHV HVVDLV GH VIQWKQqVH SUPpVHQWHQW GoHdénlaldsian s RQV G
SUHPLHUV HVVDLVY HW QTRQW SDV pWp GpWHFWDW N R FARP B WHRE HD |
ils forment ainsi des inclusions plus complexes comme montré{BigueeV-42let IgFigureV-43|

V.4.4 Facies particulier OH FDV GH OYDFLHU LQRFXOp DX ]JLU

La rupture desciers inoculés au FeZr est ductile. Les inclusiGn$ R [\ V Xd2 EKddriuvh sont
visibles dans les cupules et servent de centre de germinatjbiguraV-44let IgFigureV-45montrent ce
faciés. Les paits blancs sont des inclusions de zirconium. Elled %% SUpVHQWHY VRXV IRUPH
FRQGXLUH j XQH IUDJLOLVDWLRQ GH OYfDFLHU FRPPH GDQV OH F

Figure V-44 - Facies de rupturedes essai®l g re \v-45 : Faciés de rupture des essaisu
zirconium grossissement x650 zirconium grossissement x2000
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VI : Conclusion et perspectives

&HWWH pWXGH DYDLW SRXU ERQY GHXQ@pOWWHWHRLRRXOWLIDEEQR
impacter favorablement sa population inclusionnaire ainsi que ses propriétés mécaniques. Le processus
GILQRFXODWLRQ GHYUDLW SHUPHWWUH OD PLVH HQ SODFH GH
résistandd DX[ FKRFV GH OfDFLHU

/JHV GLIIpPUHQWHY WHFKQLTXHV GILQRFXODWLRQ RQW pWp p
OJLQWURGXFWLRQ HQ MHW GH FRXOpH &HWWH PpWKRGH HVW
OTLQRFXODQW @B I ®RK W HOGpSWOVQQW GLIIXVp GDQV WRXW OfDFL
FH VRLW j OfpFKHOOH ODERUDWRLUH RX j OfpFKHOOH LQGXVWU
SDV DSSOLFDEOH OJLQRFXODWLRQ é¢ileRrREls il foléV FRQVHLOOpH

/IHV GLIIpUHQWY W\SHV G1TLQRF XO&QnidatioNsHtoWVéey dRIQ W pW p
littérature.Les éléments retenus sdatcérium, le lanthane, le zirconium, le calcium et le baryum. Ils sont
comparés aune inocuaRQ DX IHUURVLOLFLXP VLPSOH FDU Ff{HVW OD EDVI
a différentes teneurs &ts lingots résultantent subi plusieurs analyses. Ces derniéres portaient sur la
population inclusionnaire, la microstructure et la résistdth DX[ FKRFV GH OYDFLHU /D YDC
pWp UHWHQXH VRLW GH Of9pOpPHQWpbhalemert5@® XWH Q H M U VDLLWp
pouvoir affiner le choix de cette quantité.

/I TREVHUYDWLRQ GH OD SRSROVDWHRQRILQFOXWY LH (EQMNS \GHH D $
GHV R[\GHV GI{DOXPLQLXP HW GHV VXOIXUHV GH PDQJDQqVH
FRPSOH[HVY SULQFLSDOHPHQW FRPSRVpHV GH VXOIXUH GH OfpOj
raresces inclusions sont globulaires et relativement bien réparties. Dans les cas du zirconium et du calcium
ces inclusions sontregrop¢ HQ DPDV SRXYDQW rWUH QRFLIV SRXU OYDFLHU
GILQFOXVLRQV FRPSOH  [¢tscbpkR.B ¥ Huanfite Be3 ihtludib@s éhLgeméral diminue avec
une inoculation aux terres rares. Dans le cas du zirconium;otei WHQGDQFH j VIDVVRFLH
SOXW{W TXIDYHF OHV VXOIXUHV &THVW SRXU TosiRés du@rdomuv UqV S
,O MRXH XQ U{OH GH GpVR[\GDQW DYDQW FHOXL GH OTLQRFXODQ
Les effets du baryum ne sont pas conclsiadtXU OHV VXOIXUHYV PDLV LO &LPLQX|
Concernant le nombre et la g#fition des inclusions, le cérium et le lanthane semblent les plus intéressants.

En revanche,D WDLOOH GHV LQFOXVIRE&® @XHWR IS\ \O DQQO YHXQURp

/ITREVHUYDWLRQ GH OD PLFURVWUXFWXIWDHK IR @ BMWHU SIDTUX B Q. |
/D WDLOOH GHV JUDLQV HVW UpGXLWH SDU OIDMRXW GH WHUUH
grains est moins évidente pour fgresnoculants.

/IH EXW GH FHWWH pWXGH pW D Ichgcsl Fl DX PdiEQJa8tas neOsDntpasV L V W
répétables, bien que les valeurs soient élevées pour un acier enrichi en soufre. Le lanthane est stable dans
OD SOXSDUW GHVY DQDO\WHYV HW PRQWUH XQH UpVLVWDQtE$ pOHY
les analyses mais ses résultats tendent a montrer que le cérium peut montrer de bonnes résistances au:
FKRFV /H JLUFRQLXP SUpVHQWH GHV LQFOXVLRQV HQ DPDV FH T
présenter des résistances aux chocs &evdecalcium et le baryum présentent des résultats identiques.
%LHQ TXH OTLQRFXODWLRQ DX IHUURVLOLFLXP SXLoguahtméidgpVH QW
QpFHVVDLUHXQ@ID ODWRBRNKWBPPHQW M LOY M IpHY Utagitidl) IHY WDR S

Concernant les faciés de rupture, il est clairement observable que les inclusions sont des sites de
germination, la rupture se faisant le long de ces inclusions. Toutes les ruptures sont ductiles sauf dans les
premiers essais au ferrosiliciumLQRFXODWLRQ DX IHUURVLOLFLXP VHXO SUpV
GH OfDFLHU

Afin de confirmer les tendances qui se dessinent au travers de cette étude, il sera intéressant de
mener quelques essais complémentaires.
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VI : Conclusion et perspectives

Une inoculation au fil foué conformément aux méthodes éprouvées industriellement permettrait
SUREDEOHPHQW GTREWHQLU GHV UHQGHPHQWY HQ LQRFXODQW
résultats moins disperseés.

Une fusion avec un four de plus grosse capacité permet&raialiser des lingots plus gros,

SHUPHWWDQW DLQVL GJTREWHQLU XQ QRPEUH FRQVPTXHQW GYpS
GIXVLQHU TXH VL[ pSURXYHWWHY FH TXL HVW XQ QRPEUH IDLEOH

Enfin rappelons que la teneur en soufre de toutes les fusions a volontairement été exagérée afin
GH PHWWUH HQ pYLGHQFH OfHIIHW SRWHQWLHO GH FKDFXQ GHV
les valeurs de résilience obtenues sont au moins aug$ (sinon plus dans certains cas) que les valeurs
actuelles obtenues industriellement, il conviendrait maintenant de tester les meilleurs résultats avec une

teneur en soufre conventionnelle.

107






VIl : Références bibliographiques

VII. 50)(5(1&(6
% ,%/,2*5$3+,48(6

109



[1]

[2]

[3]

[4]

[5]

[6]

[7]

[8]

[9]

[10]
[11]
[12]

[13]

[14]

[15]

[16]

[17]
[18]
[19]

[20]
[21]

[22]

VIl : Références bibliographiques

H. Nakae, Influence of inoculation on solidification in cast irdrnt. J. Cast Met. Resvol. 21,
no. 1, pp. A1, 2008.

P. Ferro, A. Fabrizi, R. Cervo, and C. Carofgffect of inoculant containing rare earth metals and
bismuth on microstructure and mechanical properties of heastyon neaeutectic ductile iron
castings, J. Mater. Process. Technplol. 213, no. 9, pp. 16434608, 2013.

A. Vaucheret,Etude du ieillissement des fontesgraphite lamellaire en vue d&indlioration de
leur usinabilig, " Ecole Nationale Sugpieure df\rts et Métiers, 2012.

A. G. Kuliev, M. V. Voloshchenko, S. R. Mamedov, and S. M. Ali@&pmplex inoculation of
steels for prodetion of casing castings for equipment to seal aperture openings JoGimat). Pet.
Eng, vol. 13, no. 9, pp. 382, 1978.

O. S. Komarov, V. I. Volosatikov, and I. B. Provorov&omplex inoculation of ste€lMet. Sci.
Heat Treat, vol. 55, no. 34, pp. 163466, 2013.

T. V Denisova, M. A. Vyboishchik, T. V Tetyueva, and A. V loff€hanges in the structure and
properties of lowcarbon low-alloy pipe steels upon inoculation with REMJlet. Sci. Heat Treat.
vol. 54, no. H0, pp. 533534, 2013.

G. Lesoult, Bolidification - Cristallisation et microstructuresTech. Ifhgenieut vol. 33, no. 0,
1986.

D. M. StefanescudengthScale in Solidification Analysis.in Science and Engineering of Casting
Solidification Springer, Boston, MA, ZIR.

D. M. Stefanescu and R. Ruxand8plidification Structure of Steel and Cast IroASM Handb.
Metallogr. Microstruct. vol.9pp. 97406, 2004.

FOSECO,olidification Des Pieces En FontefInfluence De LInoculation,” no. Inoculin 540.
A. SauveurThe Metallography of Iron and Ste&R12.

A. Pokorny and J. Pokornynclusions non réalliques dans %cier,” Tech. Ifhgenieut vol. 33,
no. M220, pp. 143, 1998.

J-M. Masson, 3 ¢aboration de ficier moué - Analyse des process ndétallurgiques, Tech.
| fhgenieur no. M3624, 2007.

M. Pr, 3Aciers a outils Elaboration et transformationTech. Ifhgenieur vol. 33, no. 0, pp. #0,
1980.

A. Rist, M-F. AnceyMoret, C. Gatellier, and R/. Riboud, Equilibres Thermodynaiues En
Sidérurgie, vol. 33, no. 0. 1974.

E. Hofmann and W. SiefeKennzeichnung signifikanter Kriterien der Sekamdetallurgie und
ihre Ubertragung auf den préammetallurgischen Bereich mit dem Ziel einer wirtschaftlichen
Herstellung von Stahlgassehr hohen Reinheitsgrades im Freiluftofé@Biessereiforschungvol.

45, no. 2 & 3, pp. 450 et 8291, 1993.

B. Koch, H. Kihn, W. Ries, and R. Schmi@tahl und Eisen 106 No 19986.
P. Cunat,3Affinage des aciers inoxydablég,ech. Ifhgenieur, vol. 33, no. 0, pp. ¥, 1980.

J-P. Aymard, D. Grangeat, M.. Leger, and M. Depoix, Qualitt compaée d%ciers mouds
élaborés au convertisseur AOD et pafdtres proédés,” Fonderie et fondeurs #ujourd fiui, vol.
88, pp. 2483, 1989.

E. Wagner, M. Klamendra, and M. Sinl@&gsting Plant and Technology 1 No14985.

L. Zhang and G. St3State of the Art in the Control of Inclusions during Steel Ingot Castivigter.
Metall. Trans, vol. 37, 2006.

J. Le Coze and J. Saleil,a propreé des aciersune longue condie scientifique et technologique
de la si@rurgie,” Matériaux Tech, vol. 103, no. 5, p. 508, 2015.

110



[23]

[24]

[25]

[26]

[27]

[28]

[29]

[30]
[31]
[32]

[33]

[34]

[35]
[36]

[37]

[38]

[39]
[40]
[41]

[42]
[43]

[44]

[45]

[46]

VIl : Références bibliographiques

Y. Ito, N. Masumitsu, and K. Matsubar&ormation of Manganese Sulfide in Stédlrans. Iron
Steel Inst. Jaan vol. 21, no. 7, pp. 47884, 1981.

R. Tuttle, UNDERSTANDING THE MECHANISM OF GRAIN REFINEMENT IN PLAIN
CARBON STEELS; Int. J. Met, vol. 7, no. 4, pp. A6, 2013.

H. L. Liu, C. J. Liu, and M. F. JiangEffect of rare earths on impact tduwess of a lovcarbon
steel,” Mater. Des. vol. 33, no. 1, pp. 30812, 2012.

L. Chen, X. Ma, L. Wang, and X. YeXffect of rare earth element yttrium addition on
microstructures and properties of a 22N austenitic heatesistant stainless steéMater. Des.
vol. 32, no. 4, pp. 2202212, 2011.

F. Paret al, Effects of Rare Earth Metals on Steel Micrastures, Materials (Basel).vol. 9, no.
6, p. 417, 2016.

H. L. Liu, C. J. Liu, and M. F. JiangEffects of Rare Earths on the Austenite Recrystallization
Behavior in X80 Pipeline Ste€lAdv. Mater. Resvol. 129431, pp. 5425646, 2010.

S. K. Paul, A. K. Chakrabarty, and S. Bas&ffect of rare earth additions on the inclusions and
properties of a GAl deoxidized steel,Metall. Trans. Bvol. 13, no. 2, pp. 18892, 1982.

P. E. Waudby Rare earth additions to stedint. Mater. Rev.vol. 23, no. 1, pp. 788, 1978.
W. G. Wilson and A. McLearDesulfurization of iron and steel and sulfide shape conir@80.

Sébastien Bourdreux,iecture et utilisation des diagrammesElingham Applicationa la
pyrométallurgie,” Universi€é Blaise pascal ClermontFerrand, 2003.

L. Chunlong, W. Yunsheng, C. Jianjun, L. Chengjun, and M. Jidafjects of rare earth on
structure and mechanical properties of clean BNbRE Stéefare earthsvol. 23, no. 4, p. 470,
2005.

AFNOR, Méthode de dtermination de la teneur en inclusions naftatiques des aciers corréy
NF A04-105,” 1986.

AFNOR, Contible par magétoscopie, NF EN 1369p. 23.

AFNOR, #roduits siérurgigues- Méhode macrographique de miseéitdence et desigtion de
| fiétérogénéité chimique du fil machine en acier effervescéiti- A04112 1980.

J. Maka, Evaluation de la propréinclusionnaire par ultrasonsCcomm. des commun&stEur,
pp. 146, 2005.

M.-L. Zani-Demange,ontmle non destructi la tomographie fait un pas vers la mesukdesures
no. 802, pp. 3@4, 2008.

A. Rémy, 3 daboration des fonteS§Tech. Ifhgénieur, vol. 33, no. 0, 2015.
Elkem, Xast Iron Inoculation.

P-M. Cabanne and M. Gagn ®Sorelmetal: inoculerne fonte GSpourquoi? comment? RIO
TINTO IRON Titan.no. 115, 2010.

CTIF, 3noculation & traitement de la fonte liquide’ CYCLATEEF pp. 18, 2002.

V. A. Golubtsov, L. G. Shub, A. A. Deryabin, and R. G. Usman@veating steel outside the
furnace more efficiently,Metallurgist, vol. 50, no. 1#.2, pp. 634637, 2006.

G. L. Gurskiiet al, Lombined effect of alloying and inoculation on the properties of rail Steel,
Metallurgist, no. 2, pp. 2@2, 1979.

C. J. Liu, Y. H. Huang, anil. F. Jiang, Effects and Mechanisms of RE on Impact Toughness and
Fracture Toughness of Clean Heavy Rail Stekllron Steel Res. Intvol. 18, no. 3, pp. 558,
2011.

A. . Fallis, 3Improving the quality of rail steel,J. Chem. Inf. Modelvol. 53, no. 9, pp. 1684699,
2013.

111



[47]

[48]

[49]

[50]

[51]

[52]

[53]

[54]

[55]

[56]

[57]
[58]

[59]
[60]

[61]

[62]

[63]

[64]

[65]

[66]

[67]

VIl : Références bibliographiques

T.V Tetyueva, A. V loffe, M. A. Vyboishchik, S. A. Knyaz, E. A. Trifonova, and A. O. Zyryanov,
FEffect of inoculation, microalloying and heat treatment on corrosion resistance and mechanical
properties of steel 15Kh5MMet. Sci. Heat Treatvol. 54, pp. 504511, 2013.

V. G. Milyuts et al, Effect of complex inoculation of a higdtrength shipbuilding steel on the
composition and morphology of nonmetallic inclusionsprg. Mater. Appl. Resvol. 5, no. 6, pp.
554561, 2014.

M. Dupeux, Fer et alliages ferreuxjn Aide Mémoire- Science des Matiaux, 3rd ed., DUNOD,
2005, pp. 20203.

B. M. Drapkin, G. M. Kimstach, D. A. Urtaev, and |. G. Kimstaéh,study of the graphitization
process in the annealing of inoculated hypereutectoid Shet, Sci. Heat Treatvol. 44, no. 34,
pp. 108410, 2002.

A. S. Chaus,Microstructural and properties evaluation of M2 high speed steel after inoculating
addition of powder W and WC Mater. Sci. Technaglvol. 30, no. 9, pp. 1108115, 2014.

Z. Xipenget al, Effect of ferrovanadium inoculation on microstructure and properties of high
speed steel,China Foundryvol. 5, no. 2, pp. 988, 2008.

C. Shi, G. Cheng, Z. Li, and P. Zha#&olidification Structure Refining of 430 Ferrite Stainless
Steel With TiN Nucleation,J. Iron Steel Res. Intvol. 15, no. 3, pp. 560, 2008.

C. Van Der Eijk, J. Walmsley, O. S. Klevan, and O. Grot@ain rdinement of fully austenitic
stainless steels using a-EeSi-Ce master alloy, in 59th Electric Furnace and 19th Process
Technology Conference2001.

Moscow Power Engineering Institute, N. S. Ereshchanovskii, and I. E. Zabludo¥kéct of
inoculants on the crystallization and sulfur distribution in cast austenitic stdekalloved. i
Termich. Obrab. Metno. 4542, pp. 387, 1959.

V. A. Golubtsov, Trial addition of inoculants to the steel stream during bofpouring,”
Metallurgist val. 47, no. 940, pp. 3574360, 2003.

C. technique des industries de la fonderie CM&sselottage en moulage sahl®94.

G. BELLANGER, Remplissage des dmes moutes en sable. Notions fondamentaleBech.
| fhgénieur, vol. m3566, 2006.

CTIF, e remplissage des empreintes de moules en s&tleTech. des Ind. la fonderi€d84.

P. H. Lindon, 3The deoxidation of steel with simple and complex deoxidisdise University of
Aston in Birmingham, 1967.

R. Meilland, 3Spectrondtrie d fiémission optiquea sourceétincelle Spectrorérie d fémission
optiqueasourceétincelle ( partie 1 ), Tech. lfngenieut no. P2755 V2, 2005.

R. Meilland, Spectrondtrie d fémission optiquea sourceétincelle Spectromrie d fémission
optiqueasourcegtincelle ( partie 2 ); Tech. lfngenieut no. P2756 V1, 2005.

N. H. Bings, J. O. Orlandini Von Niessen, and J. N. Schapéguid sample introduction in
inductively coupled plasma atomic emission and mass spectron@ttizal review,” Spectrochim.
Acta- Part B At. Spectroscvol. 100, pp. 1437, 2014.

I. R. Maes,Celox® for online process control in modern steelmaking The masters when it comes
to control technigueSHERAEUS Electranite Broch, pp. 1#4.

G. Zhang and K. Gbu, Deoxidation of Molten Steel by Aluminurh). Iron Steel Res. Intvol.
22, no. 10, pp. 90808, 2015.

ETIF, Méthode micrographique deérmination de la teneur en inclusions noéatliques des
aciers mouds,” NF EN 102472007.

J. C. Yawood, M. C. Flemings, and J. F. Ellioftnclusion formation in the F©-S system; Metall.
Trans, vol. 2, no. 9, pp. 2572582, 1971.

112



[68]
[69]

[70]
[71]

[72]

[73]

[74]

[75]
[76]

[77]

[78]

[79]

[80]

[81]

[82]

[83]

[84]

[85]

[86]

[87]

VIl : Références bibliographiques

M.-T. LEGER and 3P. AYMARD, Manuel des aciers moid. 1996.

E. Hénault, Method of Automatic Characterizati of Inclusion Population by a SENVEG / EDS
/ Image,” JEOL Newsvol. 41, no. 1, pp. B, 2006.

O. Casfra, 1.a loi normale, Univ. paris ouestpp. 143, 2012.

S. S. Shapiro and M. B. Wilk3An analysis of variance test for normality (complstenples),
Boimetrikg vol. 52, no. 3/4, pp. 59611, 1965.

ASTM E11210, Standard Test Methods for Determining Average Grain S&8TM Int. West
Conshohocken, P2010.

J. Lan, J. He, W. Ding, Q. Wang, and Y. Zhi&ffect of Rare Earth Metslon the Microstructure
and Impact Toughness of a Cast 0 . #&Cr +1 . 2Mo %1 . OV Steel; vol. 40, no. 12, pp. 1276
1282, 2000.

Y. Li, Z. Jiang, and Y. Liu,3trengthening mechanism of steels treated by babieaning alloys;
J. Univ. Sci. Techol. Beijing, vol. 15, no. 3, pp. 22226, 2008.

Elkem, 3Technical Information 4 Inoculation Practicérsp. 911, pp. 45, 1997.

V. Tvergaarrd and A. Needlema®An analysis of the temperature and rate dependence of Charpy
V-notch energies for adh nitrogen steel,Int. J. Fract, vol. 37, pp. 19215, 1988.

D. A. Witmer and R. M. Willison,Effect of Nitrogen on the Mechanical Properties of Drawing
Quality AluminumKilled Sheet Steel,no. April, 1970.

K. Oikawa, H. Ohtani, K. Ishidaand T. Nishizawa,®The Control of the Morphology of MnS
Inclusions in Steel during SolidificationlS1J Int, vol. 35, no. 4, pp. 40208, 1995.

W. M. Garrison and J. L. Maloney_.anthanum additions and the toughness of diigh strength
steels ad the determination of appropriate lanthanum additions, 403, pp. 299810, 2005.

K. S. Prosvirin, V. V. Shevelev, I. N. Zigalo, V. S. Orgiyan, N. V. Levoshich, and Y. A. Pavlenko,
Improving the quality of rail steelMetallurgist, vol. 23, no. 5, pp. 32825, 1979.

E. Dahle, Grain refinement of high alloyed steel with cerium additiosiorwegian University of
Science and Technology, 2011.

C. Van der Eijk, F. Haakonsen, S. K. Ole, anddgstein, Development of Grain Rimer Alloys
for Steels, AISTech 2011 Progvol. 2, pp. 55966, 2011.

O. Grong, L. Kolbeinsen, C. van der Eijk, and G. Tran®licrostructure control of steels through
dispersoid metallurgy using novel grain refining alloysij Int., vol. 46,no. 6, pp. 824831, 2006.

O. Grong and O. S. KlevariMethod for grain refining of steel, grain refining alloy for steel and
method for producing grain refining alloWJS 7,226,493 B2, 2007.

R. Tuttle, Effect of rare earth additions on grairfinement of plain carbon steeldnt. J. Met,
vol. 5, no. 17 2, 2012.

AFNOR, Matériaux métalliques- Essai de flexion par choc séprouvette Charpy Partie 1x
méthode dBssaiNo Title, NF EN ISO 1448L, 2017.

J. Kasi ska, dnfluence of rareearth metals on microstructure and inclusions morphology G20Mn5
cast steel,Arch. Metall. Mater, vol. 18, no. 3, pp. 3#2, 2018.

113



114



Etude et optimisation de la solidc ILFDWLRQ GYDFLHUVY IDLEOHPHQW DOOLpV O
inoculation

Résumé:

/I TREMHFWLI GH FH WUDYDLO FRQVLVWHen parBqui@LIR késilieonceaHMNX QUR S
DFLHU IDLEOHPHQW DOOLp j EDVXNDUERRHRIUDVWDQRVWXVHVHRQD
SURFHVVXV GILQRFXODWLRQ GpMj DSSOLTXp j FHUWDLQHV QXD

,O FRQVLVWH j DMRXWHU GHV pOpPHQWY HQ WUQqV |IPjré&essug TXDQ
GH VROLGLILFDWLRQ GRQF OD PLFURVWUXFWXUH HW SDU FRQVp’

/[TIDMRXW G1pOpP HQuahtitcsHIH WWREL IDH BB OD QXDQFH GYDFLHU &t
poudre et en général de la fllendes terres rares) doivent étre ajoutés en fin de fusion du métal. Les effets

de ces éléments se verront sur la microstructure notamment au niveau des inclusions et de la taille des
grains. Le «on candidap est un élément qui conduira a une répaftQ KRPRJgQH GILQFOXVLF
tailles et de forme sphérique.

Les processus de fonderie ont été adaptés au laboratoire. Un four 150 kg était a disposition et il a fallu
PHWWUH HQ SODFH OH V\VWqgqPH GYLQRFXO Didv tHnggué, He\cod@aged \V H V
inclusionnaire, la taille des grains et des mesures de résilience.

3RXU WRXV OHV SURGXLWYV WHVW@EVYPLQXHpOWH @REBENUHp GiHQ PO X @
SHX GTfHIIHW VXU OD Wd¢eleGDdevienkevit g FeampixeR énvcortéviant plusieurs
éléments chimiquessD WDLOOH GHV JUDLQV HVW DXVVL GLPLQXpH GDQV
pas augmentée de fagon flagrante et des études plus poussées sont nécessaires.

Mots clés: acier faiblement alli€, inoculation, propreté inclusionnaire

Study and optimization of the solidification of low alloyed steels during the foundry process by
inoculation

Abstract :

The objective of this work is to improve the mechanical properties, in parttbelanpact toughnesof

low carbon low alloy steel (0.2%) without the implementation of expensive infrastructures. For this, an
inoculation process, already applied to certmadesf castiron, is transposed to our steel grade. It consists
of addingelements in very small quantities in the liquid steel to modify the solidification process and
therefore the microstructure and consently the properties of steel.

The addition of elements in very small quantities does not modify the grade of steelelE@ments (in the

form of powder and in general of the rare earth family) must be added at the end of the melting of the metal.
The effects of these elements will be seen on the microstructure, particularly in terms of inclusions and
grain size. The "goodhoicé' is an element that will lead to a homogeneous distribution of inclusions of
small sizes and spherical shape.

The foundry processes were adapted to the laboratory. A fo@negewas available and it was necessary
to set up the inoculation systefrhe analyses performed are chemical composition, inclusion count, grain
size and resilience measurements.

For all products tested, it has been shown that inoculation decreases the number of inclusions. It has little
effect on the size of the inclusionscethey become more complex by containing several chemical elements.
The grain size is also decreasednost of the casel'he impact resistance is not blatantly incre s

further investigations are needed.

Keywords : low alloy steel, inoculation, igsion cleanliness



