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3 Chapitre I : Introduction

Les fontes sont des alliages de fer et de carbone produits, en général, & l'aide d'un haut four-
neau. Elles contiennent d'autres éléments d'alliage présents dans le minerai de fer ou apportés par le
coke : Si, Mn, S, P.... Le phosphore et le soufre sont considérés comme impuretés. La fonte
"neuve”, qui sort du haut fourneau, peut étre fournie dans une gamme variée d'analyses chimiques et
présente de hautes teneurs en C. Les fontes neuves servent principalement a I'élaboration de I'acier.

Les fontes neuves servent également & I'élaboration de la fonte destinée 3 la réalisation de
piéces en fonderie. Cette fonte est préparée le plus souvent a l'aide des divers appareils de fusion.
Les plus couramment utilisés sont, par ordre d'importance, le cubilot et le four & induction. La charge
métallique de ces appareils est constituée, outre la fonte neuve, par des matériaux de retour interne
de fabrication et par des matériaux de récupération. La composition de la charge est choisie de ma-
niére & obtenir 'analyse chimique désirée.

Il existe & présent, un grand nombre de types et de nuances de fontes de" fonderie". L.a multi-
plicité de leurs qualités spécifiques permet la réalisation de piéces qui répondent convenabiement 3
un grand nombre de sollicitations techniques rencontrées dans lindustrie. Cette variété est associée
a la diversité des microstructures que I'on peut obtenir dans les piéces coulées. Ainsi, les fontes sont
constituées, a I'exception des fontes blanches, par du graphite dans une matrice d'acier saturée en
carbone (= 2% dans un alliage Fe-C). Le graphite peut étre obtenu sous forme de lamelles, sous
forme vermiculaire ou encore, depuis 1947, sous forme de nodules. Comme dans les aciers, la
matrice peut étre de nature ferritique, perlitique, bainitique, austénitique, ou martensitique. Enfin, on
peut élaborer les fontes dites blanches, dans lesquelles le carbone associé au fer forme la cémentite.
Celle-ci confére aux fontes blanches une grande résistance a I'abrasion.

Les fontes a graphite sphéroidal (G.S.), ou fontes ductiles, ont considérablement élargi le
champ d'application des piéces coulées. Actuellement, les piéces en fonte G.S. représentent plus de
35 % du tonnage total de piéces réalisées par fonderie en France. Cela est di au fait que les proprié-
tés mécaniques des fontes G.S. s'approchent de celles des aciers moulés ; les nuances ferritiques
sont douées de ténacité et plasticité, par opposition a l'idée de fragilité souvent associée aux piéces
coulées en fonte. Ces caractéristiques mécaniques et Ia bonne coulabilité des fontes permettent la
réalisation de piéces de haute qualité et de formes relativement complexes.

De nouvelles perspectives pour les piéces coulées sont également ouvertes grace a
amélioration du contréle de qualité et des performances des fontes, par la diminution, voire
I'élimination, du taux de défauts structuraux (porosité, fonte blanche ...) dans les piéces coulées. Cela
permet la réalisation de piéces de plus en plus minces et de meilleure qualité. Le programme euro-
péen COST 504 se situe dans ce cadre de recherche d'optimisation : il est consacré a la simulation
des procédés de fonderie. Il s'agit de disposer, a terme, de logiciels performants utiles en tant qu'aide
3 la conception de piéces et & la prévision des conditions de coulée permettant d'éviter a priori la for-
mation de défauts structuraux dans les piéces moulées.

Les partenaires frangais du COST 504 ont choisi de suivre des chemins complémentaires pour
la mise au point de ces logiciels, et ce dans le cas de la fonte 4 graphite sphéroidal (G.S.). Durant le
premier round de ce programme, I'équipe de recherche dirigée par le Professeur G. Lesoult, & I'Ecole
des Mines de Nancy, a plus particuliérement étudié la prédiction de I'apparition des porosités dans la
structure des piéces coulées en fonte G.S., spécialement sensible & ce type de défaut (Théret
[1],Arnouid [2]). Pour mieux comprendre ce phénomeéne, il s'est avéré nécessaire de mieux connaitre
la cinétique de formation de la microstructure des piéces coulées.

Dans le deuxiéme round du COST 504, cette équipe de recherche a étudié la cinétique de
solidification des fontes G.S. & l'aide d'un modele de solidification permettant la prédiction de la nature
de la microstructure de ia fonte (densité volumique de nodules). Dans ce type de modélisation, la
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solidification est décrite par des lois de germination et de croissance des cellules eutectiques (nodule
de graphite plus coquille d'austénite). Une premiére étude (Lacaze et al. [3], Aichoun [4]) a concerné
des expériences effectuées en "laboratoire”. Les résultats expérimentaux obtenus a I'aide de bar-
reaux trempés en cours de solidification dirigée (TSD) ont été comparés aux résultats obtenus par le
calcul. Un bon accord simulation-expérience a été constaté.

Le présent travail, qui s'inscrit dans le cadre du deuxiéme programme frangais du COST 504,
est 1a suite des études précédentes. Il a été réalisé en collaboration étroite avec le Centre de
Recherches de Pont-a-Mousson, un des partenaires frangais du COST 504. L'objectif a été d'étudier
linfluence de la vitesse de refroidissement et du taux d'inoculation sur le déroulement de la
solidification des fontes G.S. et sur leur microstructure finale et cela dans des conditions proches de
celles prévalant en fonderie. Pour ce faire, on a coulé des piéces de géométrie axisymétrique
constituées de plusieurs cylindres de diamétres différents, de telle sorte que l'on obtint une plage
importante de vitesses de refroidissement. Les piéces ont été coulées avec différents taux
d'inoculation. Les fontes utilisées ont une composition légérement hypereutectique, qui correspond
a celle fixée par les partenaires frangais du COST 504 pour la réalisation de I'ensemble des travaux de
recherche. Les données expérimentales obtenues ont été confrontées avec les résultats des
simulations de la solidification des fontes G.S. Dans ces simulations, la cinétique de solidification est
décrite & l'aide des modéles de germination et de croissance des sphéres eutectiques (nodule de
graphite et coquille d'austénite) de la fonte G.S.

Les différents aspects de cette étude sont présentés en 4 chapitres. Le chapitre deux est une
revue bibliographique sur la solidification des fontes G.S. Les sujets présentés sont aussi bien
fondamentaux, portant sur des expériences réalisées a I'échelle de laboratoire, que plus appliqués et
concernant des études réalisées en fonderie. On décrit les différents aspects de la séquence de
solidification de la fonte G.S., les informations obtenues par analyse thermique en vue du contrdle de
la qualité métallurgique du métal avant coulée, la modélisation de la germination et croissance des
cellules eutectiques, et enfin les aspects généraux de la simulation de la solidification des fontes
coulées. Cette synthése bibliographique sert de support aux discussions développées dans les diffé-
rents chapitres, elle permet également de préciser la contribution originale de cette étude par rappornt
a l'ensemble des travaux de recherche sur la solidification des fontes G.S.

Le chapitre 1ll est consacré a la partie expérimentale du travail. On décrit les dispositifs mis en
ceuvre pour l'obtention des résultats expérimentaux et les techniques d'exploitation utilisées. Elles
concernent 1a caractérisation de Ia structure des piéces coulées et la mesure des courbes de refroidis-
sement durant la solidification de piéces coulées. De méme, on détermine la précision des mesures
réalisées. Enfin, on présente les résultats expérimentaux obtenus, les différentes corrélations expé-
rimentales établies. ‘

Dans le chapitre IV, on présente les différents aspects inhérents a la simulation numérique ef-
fectuée ; les modeles de solidification, le modeéle thermique, la démarche suivie pour I'ajustement
thermique simulation-expérience, l'influence des différents parametres sur les courbes de refroidis-
sement calculées ainsi que les différences dans les résultats obtenus avec les différents modéles de
solidification.

Les résultats expérimentaux sont confrontés a ceux obtenus par le calcul dans le chapitre V. A
l'aide de cette confrontation on détermine les possibilités et les limites des modeles physiques em-
ployés en ce qui concerne la prédiction de la structure des piéces coulées (densité volumique de no-
dules, risque d'apparition de la fonte blanche...). En méme temps, queiques-unes des comparaisons
réalisées servent a la rationalisation des connaissances courantes dans la pratique de la fonderie.
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2.1. ASPECTS EXPERIMENTAUX DE LA SOLIDIFICATION DE LA FONTE A GRAPHITE
SPHEROIDAL (FONTE G.S.)

2.1.1. Déroulement de la solidification

2.1.1.1. Les étapes de solidification

Les études réalisées par trempe de fontes en cours de solidification ont montré que quatre
phénoménes se produisent lors de la solidification de la fonte G.S., et cela quelle que soit la composi-

tion de la fonte :
a. lagermination et ia croissance des dendrites d'austénite
b. lagermination et la croissance des nodules de graphite au sein du métal liquide.
c. la formation d'une coquille d'austénite autour des nodules de graphite.
d. la croissance de 'ensemble " eutectique” constitué par les nodules de graphite et

leur coquille d'austénite

Ainsi, Hecht et Margerie [5] ont mis en évidence la présence de dendrites dans les fontes G.S.
de composition aussi bien hyposeutectique qu'hypereutectique. Cela a été également observé par
d'autres chercheurs [1, 2, 6]. Pour ce qui est de la présence des nodules de graphite dans le métal
liquide, elle a été observée pour la premiére fois par Morrogh [7] dans des fontes hypoeutectiques et
hypereutectiques et a été confirmée par d'autres études [1, 2, 5, 6]. Enfin, ces différents auteurs ont
également décrit les étapes ultérieures a I'apparition et a la croissance libre de nodules : la formation
d'une coquille d'austénite autour des nodules et la croissance de I'ensemble nodule et coquille
d'austénite.

2.1.1.2. L'ordre des étapes

Pour ce qui est des fontes hypoeutectiques ou trés hypereutectiques, l'ordre des deux pre-
miéres étapes de solidification est conforme aux prévisions du diagramme d'équilibre : Ia solidification
de la fonte commence avec l'apparition de dendrites d'austénite ou de sphéroides de graphite selon
que ia fonte est respectivement hypoeutectique ou hypereutectique, comme cela a été observé par
Hecht et al. [5] et par Wetterfall et al. [6]. Dans le cas des fontes légérement hypereutectiques, 'ordre
d'apparition des nodules et des dendrites est plus difficile & déterminer. Ainsi, Loper et al. [8] ont
observé sur des courbes de refroidissement que le début de la réaction de dépdt des dendrites et
celui du dépét de graphite se confondent dans le cas des fontes dont le carbone équivalent (%C +
%Si/3) se situe dans la plage de valeurs de 4,26 & 4,6. On peut imaginer que dans ce cas le métal
liquide peut étre en surfusion chimique par rapport aux liquidus de l'austénite et du graphite.

Dans le cas des fontes de composition non eutectique, le dépét primaire entraine I'évolution de
la composition du métal liquide vers celle qui correspond a I'équilibre avec la phase proeutectique
(ligne liquidus). Cette composition est fonction de la température de telle sorte que, au cours du
refroidissement, la composition du métal liquide va atteindre et dépasser celle de I'eutectique.
L'apparition de la seconde phase de l'eutectique, l'austénite dans le cas des fontes hypereutectiques
et le graphite dans celui des fontes hypoeutectiques, devient alors possible. Une fois apparus, les
sphéroides et les dendrites croissent en contact avec le liquide, indépendamment les uns des autres,
jusqu'au moment ol les enveloppes d'austénite se forment autour des sphéroides.



2.1.1.3. L'importance relative des étapes

Conformément a la regle du bras de levier, on peut imaginer que l'importance du dépét proeu-
tectique sera d'autant plus grande que la composition de la fonte s'éloigne de celle de I'eutectique.
Pour ce qui est du dépdt de graphite, I'importance de I'étape de croissance du nodule dans le liquide
par rapport a celle de croissance du nodule avec coquille d'austénite a fait I'objet de plusieurs études.
Hunter et Chadwick [9] expliquent la présence et la forme des regroupements de nodules observés
par une étape importante de croissance libre des nodules dans le liquide. Pour leur part, Wetterfall et
al. [6] ont montré que le dépdt de graphite durant la croissance des sphéroides dans leur coquille
d'austénite est pius important que celui durant la croissance libre du sphéroide & partir du liquide.
Cela est tiré du fait que le plus gros nodule de graphite observé sans coquille dans le liquide trempé
est de taille bien inférieure a la taille finale des nodules. Ces résultats ont été confirmés sur des
échantillons obtenus par trempe en cours de solidification dirigée [1, 2, 4]. Les regroupements de
sphéroides que l'on peut observer dans les structures des fontes mouiées sont peu nombreux, et
donc {'on peut admettre que le mécanisme prépondérant pour le dépét de graphite est 1a croissance
des nodules par diffusion du carbone a travers l'austénite.

2.1.2. Germination

Les aspects théoriques de la germination font l'objet d'une discussion plus détaillée au sous-
paragraphe 2.2.1. Dans ce sous-paragraphe on se limite a signaler queiques-unes des observations
expérimentales qui permettent de définir la nature du processus de germination des nodules de gra-
phite dans les fontes. ‘

2.1.2.1. La nature de la germination des sphérolides et des dendrites

Pour ce qui est de la germination des nodules de graphite, on sait qu'elle se réalise sur des
substrats selon un processus de germination hétérogéne. Les inoculants du commerce les plus cou-
rants sont des ferrosiliciums a 65-80 % de Si dopés en général par de ['aluminium et du caicium et par
d'autres éléments aussi avides qu'eux d'oxygéne et/ou de soufre (voir tableau 2.1) : Mg, Sr, terres
rares (Ce, La, ...). Ces éléments forment des composés avec l'oxygeéne et le soufre qui servent de
substrats pour la germination des nodules de graphite. ll va de soi que la présence de ces éléments
dans les substrats dépend de la composition de I'inoculant, comme cela a été observé par queiques
auteurs, par exemple Jacobs et al. [10] et Kusakawa et al. [11]. Ces auteurs ont par ailleurs noté que
la taille des substrats est de l'ordre du micrométre.

En ce qui concerne la germination de l'austénite, les expériences de recherches et de fonderie
réalisées & ce sujet sont peu nombreuses. Hecht [12] a observé un affinement des dendrites avec
'augmentation du taux d'addition (0%, 1% et 2%) de copeaux de fontes dans un bain de fonte.
D'autres inoculants pour l'austénite ont été expérimentés avec succes [13] Cs2COg, LiCl, Bi, FeSiBi,
Calsiloy, FeSi, FeSiMg, CaCOg3, CoClp, S.

2.1.2.2. La germination de sphéroides durant ia solidification

Les observations expérimentales reportées dans la littérature concernent I'évolution du nombre
de celiules dans des fontes G.L. et G.S. trempées en cours de la solidification. Les études ainsi réali-
sées différent par les conditions de refroidissement employées. D'une part il y a les expériences de
trempe en cours de solidification dirigée (TSD), dans lesquelles on impose un gradient thermique de
telle sorte que toute la séquence de solidification peut étre observée sur une seule éprouvette.
D'autre part, il y a les études ou la température du métal est "homogéne" (four a refroidissement con-
tr6lé) : la température du métal est déterminée par I'égalité entre le débit de chaleur produit par le
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refroidissement et la solidification de la fonte et le débit qui sort aux frontiéres du métal. Dans ce cas,
les courbes de refroidissement du métal présentent, en général un palier de solidification plus ou
moins isotherme. L'évolution de la structure au cours de la solidification peut étre observée & partir de
plusieurs échantilions trempés a différents stades de solidification. Dans la suite, cette technique de
trempe en cours de la solidification "isotherme" sera notée TSI.

Tableau 2.1 Composition chimique (%) de quelques uns des produits inoculants trouvés

dans le commerce. ! Analyse type donnée par le fournisseur, 2 analyse chimique réalisée
par Hecht et al. [14]. * terres rares.

Inoculant Si Ca Al Autre éléments réf.
Sphérix 70/75 172 Bi=0,8/1,3:*TR=0,4/0,7 1
Sphérix 73 1.3 1,0 |Bi=0,78;"TR=0,4 (dont0,2Ce)| 2
; Mg=0,025; S=0,012; C=0,7
Zircograf 64/66 172 1,211,058 Mn=55/65;2r=55/65 1
ZL80 75/79 | 2,2/32 | 1,217 Zr =1,2/2 1
Superseed 75 0,1 0.4 Sr=0,8 2
Inoculin 90 85 1,4 1.4 Z2r=3,7, Mn=4,0 2
VP216 69 0.8 4.1 Mg< 0,3 2

Une seule étude expérimentale se rapporte a des conditions de solidification par lesquelles les
courbes de refroidissement présentent de la recalescence : elle a été réalisée par Owadano et al.
[15], qui ont étudié la solidification des fontes G.S. & l'aide de la technique TSI. Les fontes employées
étaient de composition hypereutectique du type Fe-C, Fe-C-Ni, et Fe-C-Ni-Si, traitées avec différentes
quantités de sphéroidisant Ni-15%Mg. lis ont observé que le nombre de nodules Na par unité de sur-
face augmente au cours de la solidification, mais que le nombre correspondant de nodules Ny par
unité de volume reste & peu preés constant. Pour le caicul de Ny a partir de Ny ils ont considéré une
formule qui tient compte de I'évolution de Ia fraction de graphite (voir point 2.1.5.1.). La fraction solide
des échantilions examinés était supérieur a 0,1, de telle sorte que I'on peut imaginer que toutes les
mesures réalisées par ces auteurs ont été faites aprés la recalescence, puisque celle-ci est observée
sur les courbes de refroidissement du métal au tout début de la solidification. On met particuliérement
'accent ici sur la présence éventuelle de recalescence puisqu'elle sera un facteur important de la
discussion menée au chapitre V.

Dans un travail antérieur a celui cité ci-dessus, Wetterfall et al. [6] ont également étudié la
solidification des fontes G.S. par TSI. lis ont trouvé que le nombre de nodules par unité de surface
augmente durant la solidification. On a calculé avec la formule employée par Owadano [15] ia valeur
correspondante de Ny et I'on trouve que celle-ci augmente au cours de la solidification, ce qui est en
désaccord avec les observations d'Owadano. Cependant, a la différence des courbes de
refroidissement du travail d'Owadano, celles de Wetterfall ne présentent pas de recalescence : le
métal se refroidit continiment.

Les expériences réalisées en TSD sont semblables a celles de Wetterfall et al. dans la mesure

ol la solidification se déroule avec un abaissement continu de la température du métal au cours de sa
solidification. Amould [2] a observé, dans des échantillons obtenus par TSD, que la valeur de Ny aug-
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mente au cours de la solidification pour atteindre sa valeur maximale lorsque la fraction du liquide
résiduelle est de l'ordre de 30%. Dans une étude postérieure, Aichoun [4] a également observé
I'augmentation de Ny durant la solidification. En méme temps il a pu, grace a l'efficacité accrue du dis-
positif de trempe, dénombrer avec plus de précision les nodules apparus dans les différentes sections
des éprouvettes étudiées.

Ainsi, les études réalisées & l'aide de deux techniques, TSI et TSD, nous apprennent que
I'apparition des nodules de graphite est un phénoméne continu si la température du métal diminue de
maniére monotone au cours de sa solidification [2, 4, 6]

Outre cet aspect cinétique concernant I'apparition des nodules, il est intéressant de savoir
comment le pouvoir catalyseur des substrats de germination du graphite évolue au cours de la solidifi-
cation. Jacobs et al. [10] ont étudié les substrats trouvés dans la matrice et dans les nodules de bar-
reaux en fontes G.S. coulés en coquilles en fonte préchauffées a 200°C. La fonte coulée avait une
composition chimique de 3.6-3.8 %C, ~2.3% Si et ~0.01 %S. Le diamétre des barreaux était de 16
mm et leur hauteur de 75 mm. Les auteurs ne présentent pas de courbes de refroidissement, mais en
considérant les conditions de coulée il est possible d'imaginer 'absence de recalescence durant la
solidification. lis ont fait une caractérisation systématique de la structure et de la composition
chimique des substrats trouvés dans la matrice (hors des nodules), dont ies composants ont été
trouvés qualitativement identiques & ceux des substrats observés au centre des nodules. En partant
de I'hypothése que les substrats trouvés au centre des nodules étaient de la méme nature que ceux
trouvés dans la matrice et en comparant diverses expériences ils ont conclu que les substrats dans la
matrice n'ont pas pu servir a la germination et/ou la croissance du graphite a cause d'une possible
adsorption du soufre & leur surface. lis suggérent ainsi que le pouvoir des substrats de servir & la ger-
mination peut diminuer au cours de la solidification a cause du soufre adsorbé a leur surface.

2.1.3. L'effet de la vitesse de refroidissement et d'autres paramétres du trai-
tement métallurgique du métal liquide sur la structure des fontes

Dans les études de fonderie, I'effet de la vitesse de refroidissement sur la structure des fontes
est étudié en méme temps que l'influence d'un autre parameétre opérationnel de la préparation du mé-
tal liquide avant la coulée. Pour ce faire on coule des piéces qui présentent des sections qui différent
par leur module géométrique. Le module géométrique correspond au rapport entre le volume du métal
en train de refroidir et la surface par laquelle est dégagée la chaleur libérée par le refroidissement et
la solidification du métal. La vitesse de refroidissement d'un volume de métal augmente quand son
module géométrique diminue. Dans la plupart des études présentées dans cet alinéa [16, 17,
18,19,20], les piéces coulées ont une forme d'escalier (voir figure 2.1) : les sections de celui-ci diffe-
rent par leur module et donc par leurs vitesses de refroidissement.

A l'aide des résultats expérimentaux qui correspondent a une piéce en escalier, Askeland et al.
[20] ont établi une corrélation entre la valeur de Na et le temps de solidification, At (At augmente
quand la "vitesse de refroidissement” diminue). lis ont trouvé que pour une fonte mal inocuiée Np =
712 At0.3675 (mm-2) ( At est en secondes), alors que pour une fonte bien inoculée Na = 2035 At-0.49
(mm-2). Les différences dans les densités de nodules correspondent & des variations dans la
technique d'inoculation et dans la composition chimique de linoculant. Evans et al. [21] ont étudié, a
I'aide aussi d’'une piéce en escalier, I'effet de la vitesse de refroidissement et des autres parameétres
opératoires sur le taux de cémentite et la densité surfacique des nodules des fontes coulées. lis ont
fait varier la température de coulée, la quantité d'inoculant ajouté au métal, ia teneur en Ce dans
l'alliage sphéroidisant, la quantité de celui-ci et la teneur en soufre. Ces auteurs ont trouvé que le taux
de cémentite et la valeur de Na diminuent quand I'épaisseur "Ep" de la marche de l'escalier
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augmente. La position des courbes des corrélations taux de cémentite-Ep et Na- Ep varie selon le
traitement meétallurgique du métal.

Figure 2.1 Piéce en forme d'escalier. Cette géométrie permet
I'étude de I'effet de la vitesse de refroidissement sur la structure fi-
nale des fontes coulées (d'aprés Askeland et al. [20]).

Piaskowski [22] a étudié I'effet de la vitesse de refroidissement et du taux d'inoculation sur la
structure des fontes G.S. Pour cela il a coulé 4 cylindres qui différent par leur diameétre et leur hauteur,
ce dernier faisant deux fois le diameétre ; 20mmx40mm, 50mmx100mm, 100mmx200mm,
200mmx400mm. Cet auteur a observé que la valeur de Na diminue quand le diamétre du cylindre
augmente. L'allure de ces corrélations est bien définie mais dans ses résultats on note que le point
expérimental qui concerne le cylindre @20 mm faiblement inoculé s'écarte de la tendance générale :
la valeur de Na pour ce cylindre est inférieure 4 la valeur de Na des cylindres ©50 et @100 ayant subi
le méme traitement métallurgique. Ce cylindre @20 présente aussi un forte taux de cémentite.

Wallace et al. [16] ont aussi étudié linfluence de la vitesse de refroidissement en méme temps
qu'un autre paramétre du traitement métallurgique du métal (piéce en escalier) : technique
d'inoculation, type d'inoculant, type de moule, carbone équivalent et teneur en soufre. Dans les résul-
tats présentés, on note que les corrélations Na-Ep montrent une allure bien définie, comme [illustre la
figure 2.2. Stefanescu et al. [17] ont étudié I'effet de la composition de l'inoculant et I'effet du type de
matériau sphéroidisant. Dans cette étude on observe aussi que les valeurs de Na tendent a diminuer
quand Ep augmente.

Dans une autre recherche Horie et al. [19] ont étudié,a I'aide d'une piéce en escalier, I'effet du
taux de terres rares et du carbone équivalent sur la valeur de Na et 'apparition ou I'absence de fonte
blanche dans les piéces coulées. ls ont déterminé, en fonction de la vitesse de refroidissement, le
nombre minimal de nodules par unité de surface, Na+, nécessaire pour éviter 'apparition de la fonte
blanche, soit NA* = 0,58 R2+19,07R+1,01, Nocenmm=2 et R en °Cs™1.

Schissler et al. 18] ont étudié aussi avec une piéce en escalier I'effet de la vitesse de refroidis-
sement, du taux de magnésium résiduel et de la nature des alliages inoculants sur la structure des
fontes. Ces auteurs ont observé une décroissance réguliére de Np quand I'épaisseur de la paroi aug-
mente.
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'épaisseur de la marche d'escalier. Les différentes courbes
correspondent A des différences dans le taux d'inocuiation
{d'aprés Wallace et al. [16]).

L'effet de la vitesse de refroidissement sur ia densité de nodules a été aussi étudié a l'aide des
expériences de laboratoire par TSD afin de décrire la cinétique de solidification des fontes G.S par
des modeles physiques de solidification [1, 2, 4]. Théret a observé que les valeurs de Np ou celles de
Ny augmentent quand la vitesse de refroidissement augmente. Ce résultat a été confirmé par Aichoun
[4]. Dans cette derniére étude, la performance accrue du dispositif de trempe a permis de caractériser
la cinétique d'apparition des nodules au cours de la solidification.

Les études présentées montrent que, quel que soit le traitement métallurgique du métal avant
coulée, il y a des corrélations bien définies entre ia valeur de N et les différents parametres qui ser-
vent comme repére pour la vitesse de refroidissement : diametre du cylindre, épaisseur de la marche
de I'escalier et temps de solidification. Pour une vitesse de refroidissement donnée, la valeur de N
dépend du traitement métallurgique du métal avant coulée. Dans les recherches faites en fonderie,
les résultats restent au niveau qualitatif dans la mesure ou iis ne sont pas quantitativement
extrapolables pour le cas des piéces coulées industriellement.

2.1.4. L'analyse thermique comme outil de contrble avant coulée de la
qualité métallurgique des fontes.

De nombreux travaux décrivent les possibilités de contrdle avant coulée de la préparation des
fontes par analyse thermique. En particulier il a été recherché des relations entre les caractéristiques
des courbes de refroidissement et ia microstructure finale du matériau. Par exemple Béckerud et al.
[23] ont établi une corrélation entre ia vitesse maximale d'échauffement pendant la recalescence et la
morphologie du graphite, comme cela est illustré schématiquement par la figure 2.3. Loper et al. [8]
ont trouvé des corrélations entre différents paramétres déterminés a l'aide des températures caracté-
ristiques des courbes de refroidissement (voir figure 2.4) et la structure des fontes G.S. : nombre de
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nodules par mm2, nodularité du graphite et taux de cémentite. Les principaux résultats quantitatifs de
ces deux travaux de recherche sont présentés dans les points suivants.

VERMICULAR
FORMATION OF GRAPHITE
AUSTENITE /‘/

FLAKY
GRAPHITE pye—

SPHEROIDAL
GRAPHITE ———y

Figure 2.3 Courbes de refroidissement qui correspondent a
des fontes dont la morphologie du graphite différe (d'aprés
Backerud et al. [23]).
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Figure 2.4 Courbes de refroidissement caractéristiques pour des fontes de composition hypoeutec-
tique, eutectique, légérement hypereutectique et trés hypereutectique. Ces courbes illustrent aussi la
notation employée par Loper et al. pour les températures caractéristiques utilisées en l'analyse
thermique (d'aprés Loper et al. [8]).

La notation employée pour les différents parametres des courbes de refroidissement utilisés en
analyse thermique peut varier d'un auteur a l'autre, ce qui rend moins facile la comparaison de leurs
résultats. Pour éviter cet inconvénient on a fait une correspondance entre quelques-unes des nota-
tions trouvées dans la bibliographie et la notation que sera employée dans cette présentation. Cette
correspondance est rapportée dans le tableau A.1 de I'annexe A. Dans cette annexe on présente
aussi les figures qui montrent la définition des parameétres caractéristiques des courbes de refroidis-
sement ou ceux des dérivées qui a été donnée par les différents auteurs. La notation utilisée dans ce
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travail est présentée dans la tableau 2.2. La définition de ces parametres sur les courbes de refroidis-
sement ou les dérivées est iliustrée par la figure 2.5.
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Figure 2.5 Définition de quelques-unes des caractéristiques des courbes de refroidisse-
ment ainsi que celles de la premiére et de la deuxiéme dérivée qui ont été considérées
afin de déterminer la caractéristique la plus représentative de la structure des fontes
(courbes d'apres Sivula et al. [24] avec |a notation utilisée dans ce travail).

2.1.4.1.Techniques de dépouiliement des courbes de refrokiissement

Différentes techniques sont employées pour la détermination des parameétres caractéristiques
des courbes de refroidissement que sont représentatifs de la structure de la fonte. Dans I'analyse
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thermique directe on considére certaines températures de la courbe de refroidissement : la tempéra-
ture minimaie du palier de solidification avant la recalescence, Tmin, OU la température maximale
aprés celle-ci, Tmayx (voir figure 2.5). L'analyse thermique dérivée utilise certaines valeurs de la
vitesse de refroidissement comme paramétres de corrélation avec la structure des fontes coulées. On
a également exploré les relations entre la dérivée seconde et ia structure des fontes.

Tableau 2.2 Caractéristiques des courbes de refroidissement utilisées pour déterminer de
possibles relations avec ia structure des fontes coulées.

Trp Température de réaction pro-eutectique
‘TeG Température de l'eutectique gris
*TEM Température de l'eutectique blanc
Tmin Température minimale du palier de réaction eutectique
Tmax Température maximale du palier de réaction eutectique
Tg Température de fin de solidification eutectique
ATy Différence entre Tmax €t Tmin
ATp Différence entre Trp €t Tmin
ATEG Différence entre Teg et Tmin
Vip Vitesse de refroidissement maximale pendant la réaction pro-
eutectique
Vpo Vitesse de refroidissement entre deux réactions de solidification
(pro-eutectique et eutectique)
Vme Vitesse d'échauffement maximale pendant la recalescence
Vis Vitesse de refroidissement & la fin de la solidification.
Ap Accélération maximale du refroidissement pendant le "pic” de la
réaction pro-eutectique
Rpe Ralentissement maximale du refroidissement aprés la réaction
pro-eutectique et avant la fin de la réaction eutectique
Ame Accélération maximale du refroidissement pendant la réaction
eutectique
Rss Ralentissement "constant” de la vitesse de refroidissement
aprés la réaction eutectique.
Pp Aire qui correspond a la valeur de la chaleur dégagée pendant
la réaction pro-eutectique
P + P§ Aire qui correspond & la valeur de la chaleur dégagée pendant
1a réaction eutectique

*Valeurs déterminées a l'aide de relations qui expriment la valeur de la température
d'équilibre en fonction de ia composition

Une autre méthode [25,26] de dépouillement des courbes de refroidissement s'inspire de
I'analyse thermique différentielie : on simule le refroidissement d'un corps de référence, qui a la méme
capacité calorifique de la fonte coulée et qui est soumis a des conditions de refroidissement iden-
tiques a celles des fontes étudiées mais sans changement de phase dans le domaine d'utilisation. La
courbe de refroidissement ainsi calculée remplace celle qui correspond au corps de référence utilisé
dans l'analyse thermique différentielle. La différence entre la courbe de refroidissement de la fonte et
celle simulée peut étre reliée a la quantité de chaleur dégagée durant la solidification. Cette technique
permet également de déterminer la proportion de fraction solide au cours du dépét pro-eutectique et
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durant le dépdt eutectique. La figure 2.6 montre un exemple des courbes " de dégagement de cha-
leur” obtenues par ce type d'analyse.

=3t Courbe simulée
sans réaction
de solidification

Vitesse de refroidissement (°C/s)
]
N

60 120 180 240 300
Temps (s)

Figure 2.6 Exemple de ia dérivée d'une courbe de refroidissement expérimentale et la
courbe correspondante obtenue par le calcul sans considérer la réaction de solidification
(courbes d'aprés Chen et al. [26] avec la notation employée dans ce travail).

2.1.4.2, Apparelilages utilisés pour les techniques d'analyse thermique

A cause de sa souplesse d'application, I'appareiilage le plus habituellement utilisé dans
l'industrie est constitué d'un godet qui sert 3 recevoir le métal liquide, d'un pied sur lequel on fixe le
godet, d'un cable de raccordement et d'un enregistreur potentiométrique. La quantité du métal couiée
dans le godet est comprise entre 0,3-0,4 kg. Le géométrie du godet varie selon le fabricant, par
exemple le godet electronite, dit quick-cup, & section carré (=33mmx33mmx40mm) et thermocouple
horizontale, et le godet Leed et Northrup/MECI & section cylindrique et thermocouple vertical.

Une grande partie des études sur le contréle rapide de la qualité métallurgique du métal a l'aide
des courbes de refroidissement a été réalisées avec le type de dispositif précédemment décrit [8, 14,
24,27, 28, 29, 30, 31, 32, 33]. Les courbes de refroidissement sont ensuite généralement dépouillées
par analyse thermique directe et dérivée.

2.1.5. Relation entre les caractéristiques des courbes de refroidissement et la
structure des fontes

Les différences dans la géométrie des godets (elle différe selon le fabricant) et dans les
variables opératoires (température de coulée) trouvées dans une grande partie des études sur le con-
tréle de la qualité du métal liquide par analyse thermique rendent difficile une comparaison
quantitative de leurs résultats. Ces différences agissent en particulier sur les vitesses de
refroidissement du métal. Cela est important puisque 'on peut s'attendre a ce que la netteté et la
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valeur des caractéristiques des courbes de refroidissement dépendent de la vilesse de
refroidissement du métal. De ce fait, on se limite ci-dessous a souligner les aspects qualitatifs des
corrélations observées entre la structure des fontes et les parametres de courbes de refroidissement.

2.1.5.1. Corrélation entre la densité surfacique et densité volumique des nodules

D'aprés des considérations théoriques, c'est le nombre de nodules par unité de volume (Ny)
qu'il faut considérer pour lier la structure de fontes avec les caractéristiques des courbes de refroidis-
sement. La difficulté d'obtenir des valeurs "précises” de Ny a conduit différents auteurs 4 considérer la
valeur de Np plutét que Ny. Une détermination "précise” de la valeur de Ny peut étre réalisée a l'aide
de la méthode de Saltykov qui implique des mesures individuelles de la surface d'un nombre impor-
tant de nodules observés en coupe métallographique. Par ailleurs, différentes équations ont été pro-
posées dans la bibliographie pour calculer Ny & partir de No mesuré, et éventuellement de Na et du
rayon moyen des celiules eutectiques. Cependant, dans le cas des fontes G.S., la précision de ces
approches est incertaine : Piaskowisk [22] a calculé, pour une méme série de valeurs expérimentales
de Np et de diamétre moyen, les valeurs de Ny selon les différentes méthodes. Il a trouvé que Ny
dépend fortement de la méthode employée.

Les valeurs de Ny déterminées par la méthode de Saltykov peuvent étre utilisées pour détermi-
ner une corrélation Ny-NaA. Noguchi et Nagaoka [34] ont ainsi trouvé une relation du type :

Ny =10,6 NA135  (mm™3) 2.1

Cette relation a été déterminée a l'aide des résultats obtenus avec huit échantillons. Les
valeurs de N étaient dans la gamme de 50 & 1500 nodules par mm?2 et celles de Ny entre 3000 &

200000 par mms3. La fraction de graphite étant de l'ordre de 10 & 12 %. Dans un travail antérieur a
celui de Noguchi et al., Owadano et al. [35] ont exprimé Ny en fonction de N et de la fraction de

graphite :
Ny =\/57’°§§ A(NARR  (mm-3) 22

o est un paramétre qui dépend de la distribution en taille des nodules, il varie entre 1,0 et 1,4,
L'expression 2.2 peut étre retrouvée en considérant qu'il existe une relation entre la taille moyenne
des nodules et la taille moyenne des cercles observés en coupe métaliographique (voir annexe B). A
I'aide de ces expressions on constate que l'on peut s'attendre a ce que la valeur de Ny soit d'autant
plus importante que la valeur de Na est grande. Cela lorsque I'on compare des fontes qui ont la
méme fraction de graphite. Les corrélations quantitatives entre les courbes de refroidissement et Na
ne sont donc valables que lorsque il s'agit de fontes a fractions de graphite semblables ; c'est le cas
des travaux présentés ci-dessous.

2. 1.5.2. Relation entre les courbes de refroidissement et la valeur de Na

La figure 2.7 illustre les relations trouvées par Loper et al. [8] entre, d'une part, les valeurs des
différences Tmax - Tmin (ATr) et Trp - Tmin (ATp) et d'autre part la structure de la fonte. Dans l'article
de Loper et al. [8] , la différence Trp - Tmin est dénommée " eutectic undercooling™. Pour notre part, et
dans la suite de ce travail nous réservons le nom de surfusion eutectique a la différence entre Teg -
Tmin (ATEG), OU T représente la "vraie” température eutectique, déterminée a partir de la connais-
sance des diagrammes de phases.
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Figure 2.7 Abaque pour la prédiction de la structure des fontes coulées a
laide des valeurs des températures caractéristiques des courbes de refroi-
dissement. L'ordonnée représente 'amplitude de la recalescence (Tmax -
Tmin) et I'abscisse la différence entre la température de début de la réaction
proeutectique (Typ) et la température minimale du palier de solidification
(d'aprés Loper et al. [8]).

Sur la figure 2.7 on constate que la valeur de Na augmente quand la valeur de ATy diminue et
celle de AT, augmente. Hecht et al. [33, 14] ont observé que la valeur de Na augmente lorsque Tmin
ou Tmax augmente. Cela est illustré sur la figure 2.8, ou I'on remarque en outre que la tendance ob-
servée correspond & des expériences realisées avec différentes sortes d'inoculants, comme c'est le
cas des expériences réalisées par Schuben et al. [36] avec des fontes a graphite lamellaire. Ces au-
teurs ont aussi observé une diminution de la valeur de ATgg lorsque le nombre de cellules eutec-
tiques augmente. Marincek et al. [37] notent également qu'une faible valeur de ATgg est indice d'un
bon taux de germination de graphite. Enfin, la diminution de la valeur de ATgg au fur et & mesure que
Na augmente a été également observée par Horsfall (cité par Hughes [38]) pour plusieurs vitesses de
refroidissement.

Hecht et al [14] ont constaté que la valeur de N augmente lorsque la valeur absolue de Vig ou
Ts augmente, comme cela a été aussi observé par Sivula et al. [24] dans le cas de Vig. Ces auteurs
ont également observé que la valeur de Vis dépend en partie de la nodularité des fontes.

2.1.5.3. Relation entre les courbes de refroidissement et la nodularité du graphite

Dans le cas de 'analyse thermique simple, il a été cherché s'il existe une corrélation entre la
nodularité du graphite et 'amplitude de la recalescence AT;. Différents types de corrélations ont été
observées. La figure 2.7 indique que pour une méme valeur de ATp la nodularité des fontes G.S est
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d'autant plus importante que la valeur de AT, est importante. En revanche, dans des expériences plus
récentes, Stefanescu et al. [28] ont observé que la valeur de AT, augmente au fur et & mesure que la
nodularité du graphite diminue, comme cela est illustré par la figure 2.9. Pour leur pan, Sivula et al.
[24] n'ont pas trouvé de corrélation entre les températures caractéristiques de la recalescence et
nodularité du graphite.

400 ——T——T——T— T
0=—Sphérix (0,6%)
300 | 4
N.A
E
E 200 } i
<
z Superseed
3 0 -— . °°
Inoculin 90—~° \2 S‘jhé"xr(ofo/,)
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Figure 2.8 Corrélation expérimentale entre le nombre de sphéroides par
mm? et la valeur de Tmin. La fonte, de composition 3,6/3,7 %C, 2,0/2,1
%Si,et 0,05/0,06 %Mg, a été inoculée dans le creuset. Elle a été coulée
dans un lingotin d'analyse thermique (godet de commerce). Différents sortes
dinoculants ont été employées (d'apres Hecht et al. [14]).

On a également cherché des relations entre la nodularité et les caractéristiques de la
premiére et de la deuxiéme dérivée des courbes de refroidissement. Backerud et al. [23] ont établi
une corrélation entre d'une part les valeurs de Vi, et AT, et d'autre part la morphologie du graphite,
comme cela est illustré par la figure 2.10. Sur celle-ci on observe que des valeurs trés importantes de
AT, et Vi correspondent a un graphite avec une faible nodularité. Hecht [39] a remarqué que la
valeur Vig permet de distinguer clairement une fonte a graphite lamellaire d'une fonte & graphite
sphéroidal. La valeur de Vis tend & diminuer quand le pourcentage de graphite sphéroidal augmente,
mais une confusion demeure possible entre une fonte & graphite largement vermiculaire et une fonte
& graphite sphéroidal. Chen et al. [26] ont observé une corrélation entre la valeur de Vpe et Amg (et
d'autres parameétres) avec ia nodularité, mais ils ont conclu que les exceptions & ces tendances
empéchent leur utilisation pour le contrfle de la nodularité. Cependant, ils ont suggéré que
pratiquement on peut séparer les fontes avec une nodularité supérieure a 80% de celles avec une
nodularité inférieure a 80%. Cela a été également proposeé par Sivula et al. [32], mais il est suggéré ici
d'utiliser comme critére de référence la valeur de Vis.
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Figure 2.9 Corrélation entre la valeur de I'amplitude de la recalescence
(Tmax - Tmin) et 1a température maximale du palier de solidification (Tmax)
avec la nodularité des fontes traitées avec Fe-Si-Mg comme alliage
sphéroidisant (d'apres Stefanescu et al. [28]).

Des tentatives ont été faites pour relier les valeurs des parametres Pp et Pg (voir tableau 2.2)
avec la nodularité. Hribosvsek et Marincek [25] ont trouvé une corrélation entre ia valeur de Pp et la
nodularité : la valeur de Pp diminue lorsque la nodularité augmente. D'autre part, ils ont aussi observé
que la valeur de la chaleur de solidification déterminée A l'aide des courbes de refroidissement dimi-
nue quand la nodularité augmente. De méme, Stefanescu [40] a trouvé que pour une méme valeur de
carbone équivalent, la fonte G.S. semble avoir une chaleur de fusion plus faible que la fonte &
graphite compact, G.C., celie-ci étant elle méme inférieure a celle de la fonte grise lamellaire. En
outre, Sivula et Rantala [32] ont trouvé que dans le cas des fontes hypoeutectiques, le rapport Pg/Pg
ou Pg/(Pg+Pg) augmente lorsque la nodularité diminue.
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Figure 2.10 Effet de la morphologie du graphite sur les valeurs de la vitesse
d'échauffement maximale durant la recalescence, Vmyr, et celles du taux de
recalescence (Tmax - Tmin) (d'aprés Backerud et al. [23]).

2.1.5.4. Relation entre les courbes de refroidissement et I'apparition de la fonte blanche

En général, les recherches sur 'apparition de la fonte blanche dans des piéces coulées se
limitent & I'étude de I'effet du traitement métallurgique sur la structure de la fonte sans chercher de
corrélation avec l'allure des courbes de refroidissement [16, 18, 42]. Dans ce cas, les piéces coulées
doivent offrir une plage importante de vitesses de refroidissement. Pour ce faire, on coule des piéces
comportant des parties de différentes épaisseurs [16,18, 41] ou bien des éprouvettes en coin [42].
Dans le premier cas, l'efficacité du traitement métallurgique pour éviter ia formation de la fonte
blanche est "mesurée” en fonction de I'épaisseur minimale observée sans carbures ou bien, en
fonction du taux de cémentite dans une section donnée. Dans le cas des éprouvettes en coin, la
position de la zone de "transition” gris-blanc sert a caractériser la tendance des fontes a la formation
de fonte blanche.

Peu d'auteurs ont cherché a déterminer des relations entre les caractéristiques des courbes
de refroidissement des lingotins d'analyse thermique et le risque d'apparition de carbures dans des
piéces, coulées en méme temps que le lingotin, permettant la formation de la fonte blanche. Ce type
d'étude a été réalisé par Hecht et al. [33, 14]. lis ont trouvé une corrélation entre d'une part la proton-
deur de trempe des éprouvettes en coin et d'autre part les valeurs de Tmin et Tmax des courbes de
refroidissement obtenues avec un appareillage industriel d'analyse thermique : la tendance a la
trempe augmente lorsque Tmin OuU Tmax diminuent. Stefanescu et al. [27] ont trouvé que la tendance &
la formation de cémentite dans des échantilions de structure G. C. peut étre attribuable aux valeurs
de Tmin relativement basses que présente ce type de fontes, par rapport aux fontes G.S. et G.L.. Dans
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cette étude, la tendance a la trempe a été déterminde A l'aide de petits cylindres de différents dia-
metres qui ont été coulées parallélement a I'éprouvette d'analyse thermique. Strong [43] a établi une
corrélation entre la valeur de la température T et 1a tendance a la trempe des piéces d'épaisseurs

différentes coulées en fontes G.S.

ASPECTS THEORIQUES DE LA SOLIDIFICATION
2.2.1. Germination

Comme on I'a vu dans le paragraphe 2.1.2. différentes observations expérimentales suggérent
que la germination est un phénoméne continu au cours du refroidissement, ce qui est en particulier
illustré par le fait que la finesse des structures des piéces coulées dépend de la vitesse de refroidis-
sement. On sait par ailleurs que I'inoculation permet la formation de substrats, qui servent a la
germination du graphite et de l'austénite selon un processus de germination hétérogéne dont la
théorie classique est présentée dans l'alinéa 2.2.1.1. On présente ensuite, §2.2.1.2., les travaux qui
ont utilisé la théorie classique de germination pour rendre compte des observations expérimentales
[44, 45, 46).

On estime actuellement que la prise en compte d'un seul type de substrat ne suffit pas & rendre
compte de l'effet de la vitesse de refroidissement sur la finesse de la structure de solidification. Cela
conduit & considérer une population de substrats de différents pouvoirs de germination pour simuler le
processus de germination dans des piéces coulées. Oldfiekd [47] a été 'un des premiers a utiliser une
telle approche, sans d'ailleurs présenter une démonstration ou méme une base théorique aux
hypothéses employées dans son modéle. Ce modéle est présenté au paragraphe 2.2.1.3., ainsi
d'ailleurs que les différentes modifications de ce modele proposées récemment dans la littérature et
que le modeéle, proposé par Rappaz et al., qui considére une distribution gaussienne pour la
population des substrats.

2.2.1.1. Rappel sur la théorie classique de la germination

La théorie classique de la germination homogéne d'un liquide dans une vapeur sursaturée a été
proposée par Volmer et Weber [48]. Ces auteurs ont considéré que dans une phase hors d'équilibre
existe une population de petits embryons de la méme nature que la phase d'équilibre et dont la répar-
tition en taille est exprimée par 'équation :

ol :

NP nombre d'embryons de n atomes.

NV  nombre total d'atomes par me.

AG,, variation d'enthalpie libre pour ia formation d'un embryon de n atomes
constante de Boltzman,

T température.

X

Volmer et Weber expriment alors que pour chaque valeur de I'écart a I'équilibre existe une taille
critique r* des embryons a partir de laquelle ceux-ci deviennent des germes de croissance : au dela
de cette taille, la croissance des embryons, maintenant devenus germes, permet une réduction de
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I'enthalpie libre, comme l'illustre la figure 2.11. A partir de ces hypothéses ces auteurs expriment la
vitesse de germination I par unité de volume et de temps par I'équation :

*

I =qo-Oc¢: NV exp (égr-- ) 24

ou :

AG*® variation d'enthalpie libre associée a la formation d'un germe de taille critique
do probabilité qu'un atome se fixe a un embryon par unité de surface.

O surface d'un embryon de taille critique.

Compte tenu de l'importance du
terme exponentiel par rapport au terme
pré-exponentiel, la germination ne de-
vient pratiquement possible ( I >1 m-3s-1
) que lorsque le nombre d'embryons de
taille critique N* est suffisamment impor-
tant.

Cette théorie a été améliorée par
Becker et D&ring [49] en prenant en
compte une condition a Ia limite plus réa-
liste en ce qui concerne ie nombre des
embryons et des germes de taille cri-
tique(voir figure 2.12). Turnbull et Fisher
[50] ont proposé une extension de cette
approche pour la germination dans les
phases condensées, en considérant
toujours le cas ou il n'y pas de change-
ment de composition entre les deux
phases. La vitesse de germination ho-
mogéne d'un solide dans un liquide est
alors exprimée par : ‘

AG r
A
AG* F————
0 l >
T r
Taille
critique
(r")
\j

Figure 2.11 Enthalpie de formation des germes
AGy en fonction de leur taille r. A partir de la taille
critique r* les embryons devient germes de crois-
sance, car une augmentation de taille provoque
une diminution d'enthalpie.

1/2
I=N" kT -99-( AG” ) ex (—- -[}-9—{) ex (—- -——-—AG*] m 3!
=N R e \ 3k PURT) P T 25

ag¥  énergie d'activation de la diffusion dans le liquide.

ou:

h constante de Planck

ne nombre d'atomes dans I'embryon de taille critique.

Dans le cas de la solidification d'un métal on peut estimer [51] :

I=Igexp ( ‘?g— ) m-3s-1 2.6

avec I = 1039, Lincertitude sur l'ordre de grandeur de la valeur de I, est probablement de 'ordre 2 &
4. Ceci n' a d'ailleurs pas de conséquence dans la mesure ou la variation du terme exponentiel
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devient extrémement brutale autour d'une température critique de germination homogene, ainsi que

lllustre la figure 2.13.
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Figure 2.12 Distribution en taille de la population de germes
considérée par Volmer [48] et par Becker-D&ring [49].
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homogeéne (ATom)

//

Figure 2.13 Représentation schématique de
I'évolution de la vitesse de germination avec la sur-
fusion prévue par la théorie classique de
germination.

»-
surfusion

La méme approche peut étre em-
ployée pour décrire la germination hété-
rogéne, elle conduit & une expression
semblable a celle de la germination ho-
mogeéne : les seules modifications a faire
dans 'équation de la germination homo-
gene consistent d'une part & remplacer
NV par le nombre d'atomes dans le métal
liquide NS en contact avec les substrats
et d'autre part, de multiplier AG™ par une
fonction de 'angle de raccord @ (voir fi-
gure 2.14), qui dépend des tensions in-
terfaciales substrat-germe, substrat li-
quide et germe-liquide, celles-ci dépen-
dent & feur tour de la physico-chimie du
systéme. NS peut s'exprimer en fonction

du nombre de substrats Nyg+ présents a linstant t dans le métal liquide. Dans le cas de germination

sur un substrat plat infiniment grand, on peut écrire :

AG*

I=Nrg-1019.exp [— T (2-3-cosb+ cosze)] (m-3s-1) 2.7
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liquide

Plus la valeur de 6 est petite, plus grand est le
pouvoir des substrats & servir de sites de germination.

La fonction de 0 qui est dans I'équation 2.7 entre pa- at %
renthéses dépend des caractéristiques géométriques /////////7////,

des substrats. Hunt [52] a écrit cette équation sous la re = resin

forme suivante afin de décrire l'atténuation de la

germination avec I'épuisement du nombre de sites Figure 2.14 Représentation de I'angle

disponibles. de raccordement 0 caractérisant la
capacité d'un substrat A activer la
germination.
U N
I= Noa'Nt.'1 20' XPi-—T"A - -1 K
( )1020- exp (- =5 m 3s 28
avec

N°s+ le nombre de substrats initialement présents dans le métal liquide
Nls+ le nombre de substrats déja devenus germes 2 l'instant t.

U est une constante spécifique a chaque type de substrat servant & la germination
hétérogéne.

La taille critique r* des germes est fonction de la force motrice disponible pour le changement
de phase AGT . Cette taille critique est exprimée par Ia relation :

20
l" = - AGT 2.9

o énergie interfaciale entre le germe et la phase matrice.
AGT enthalpie de transformation de phase en joules par unité de volume.

I est important de noter que cette relation entre surfusion et rayon critique est valable pour la
germination homogéne et pour la germination hétérogéne. Dans le cas de la germination hétérogéne
le rayon r* correspond au rayon de courbure du germe sur le substrat comme fillustre a figure 2.14,

2.2.1.2. Application de la théorie de la germination hétérogéne : contributions des notions
théoriques aux modéles de germination actuellement utliisés

Différents auteurs ont employé les équations 2.7 et 2.8 pour prendre en compte
I'appauvrissement en substrats du liquide au fur et & mesure de leur activation comme cellules de
croissance. On remarque que dans ces travaux, on a considéré implicitement que la taille de
substrats et suffisante pour permettire la formation des germes dont le rayon de courbure est
supérieur ou égale a r*.

Maxwell et Hellawell [46] ont employé I'équation 2.7 pour modéliser la germination dans le cas
d'alliages d'aluminium. L'intérét de ce travail est qu'ils ont couplé la germination et la croissance de
petites celiules sphériques, comme ['a fait Oldfield antérieurement dans le cas des fontes G.L. Dans
ces conditions les résultats obtenus montrent que tous les substrats deviennent actifs dans un petit
intervalie de température de I'ordre de ~0,5°C autour de la température critique de germination. Par la
suite, on notera d(AT), ou d(ATgG)n lintervalle de température dans lequel la germination se réalise
pour un type de substrats n.
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La figure 2.15, d'aprés Stefanescu et al. [44], représente la vitesse de germination hétérogéne,
calculée pour un seul type de substrat, en fonction de la surfusion ATgg. Pour réaliser ces calculs,

ces auteurs ont considéré 'équation 2.8. La vitesse de germination devient appréciable quand l'on
atteint une surfusion critique!, notée ATpg,puis s'annule pour des surfusions supérieures A AT pg
lorsque tous les substrats ont été épuisés. La valeur de d(ATEg),, est faible et de l'ordre de ~0,1 °C.

2000

1500 |

1000 |

500

1, vitesse de germination (10° e §' )

O V. A b e i
1,05 1,07 1,09 1,11 1,13 1,15

Surfusion (°C)

Figure 2.15 Vitesse de germination hétérogéne en fonction de la surfusion ATgg
(d'aprés Stefanescu et al. [44).

On constate donc que les substrats *n" de caractéristiques identiques vis-a-vis de la germina-
tion deviennent actifs lorsque le métal atteint la surfusion critique AThg, . D'autre part, on a noté qu'un
type de substrats "n" est épuisé dans un petit intervalie de surfusion d(ATgg),,. Il en résulte que, selon

la théorie classique de germination, on peut considérer que la germination sur un type de substrat "n"
est un phénoméne instantané autour d'une surfusion de valeur ATpg;.

En outre, on constate que la valeur de d(ATgg),, est trop faible par rapport aux variations des
surfusions ATgg trouvées dans les piéces coulées. Il s'ensuit que la considération d'un seul type de
substrats ne suffit pas & rendre compte de I'effet de la vitesse de refroidissement sur la finesse de la
structure de solidification [44, 45]. Si I'on ne considére que l'existence d'un seul type de substrats on
prédirait alors un nombre de cellules eutectiques identique en tout point d'une piéce, méme si elle
présente des variations importantes d'épaisseurs, et donc des vitesses de refroidissement et des sur-

fusions. Les modéles de Oldfield et Rappaz permettent de pallier les insuffisances de cette premiere
approche.

1 Cela lorsque f'on considére un substrat plan trés grand
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2.2.1.3. Modéles de gemmination proposés dans la bibliographie
Modéle d'Oldfileld

Pour décrire la germination durant la solidification des piéces moulées, Oldfield [47] a décrit le
processus de germination comme un phénomeéne durant lequel les embryons devenus germes ne
sont pas remplacés. Cet auteur a aussi considéré que la germination peut étre approchée par un scé-
nario indépendant du temps, dans lequel on suppose que tous les embryons susceptibles de croitre

dans un intervalle de surfusion donné deviennent instantanément des germes. La figure 2.16 sché-
matise cette idée : un nombre N4 de germes deviennent actifs lorsque le métal a franchi pendant son

refroidissement l'intervalle de surfusion d(ATgg)1 , N2, d'un autre type, deviendront actifs si le métal
est encore refroidi dans l'intervalle de température d(ATgg)2 et ainsi de suite jusqu'a la température
Tmin OU la recalescence apparait. La germination stoppe alors car tous les substrats "activables” &
des surfusions inférieures a (Teg -Tmin) Ont été déja activés. Le nombre Ny, total de germes activés
est alors égal a la somme de toutes les classes de cellules N1 + No +...+ Nmin.

v ATgg

Figure 2.16 Schéma du modéle de germination proposé par Oldfield ; lorsque le métal se
refroidit de d(AT)n les germes de classe n, en nombre Np, deviennent des cellules eutectiques

de croissance.

Oldfield a fait des expériences de solidification de fonte grise lamellaire & différentes vitesses
de refroidissement et a pu établir une relation entre le nombre de cellules eutectiques et la surfusion
ATgg. La figure 2.17 schématise cette procédure ; la surfusion ATgg est mesurée sur les courbes
d'évolution de température du métal pendant la solidification, le nombre de cellules eutectiques par
unité de surface est mesuré sur coupe métallographique puis transformé en nombre par unité de vo-
lume et assimilé au nombre de germes activés. Dans le cadre de ses expériences, Oldfield a trouvé
que le nombre de cellules eutectiques peut s'exprimer en fonction de la surfusion par une équation du

type :
=A-AT.2 2.1
Ny=A-A EG 0
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Figure 2.17 Représentation graphique de la procédure employée par Oldfield pour la détermi-
nation de la relation entre le nombre de celluies eutectiques et la surfusion.

Su et al. [53] ont utilisé I'équation proposée par Oldfield et d'autres formes semblables. Lacaze
et al. [3] ont proposé une équation semblable A celle d'Oldfield mais en prenant en compte le fait que
les sites de germination peuvent étre "piégés” par le solide au cours de la solidification. Ce dernier
type d'équation a permis d'obtenir un accord satisfaisant entre les prédictions et les observations
expérimentales en ce qui concerne {'évolution du nombre de nodules et de la fraction du solide lors
des expérniences de solidification dirigée [3].

Thorgrimsson et al. [54] ont utilisé une forme plus générale de I'équation d'Oldfield dans ia-
quelie la loi de germination est écrite :

Ny = A- ATEBG 2.11

Lesoult [55] a aussi proposé de généraliser le modéle d'Oldfield mais sous ia forme proposée
par Lacaze et al. :

dNy = An - ATR gl d( ATEG 212
EG )

Ultérieurement [56], ces derniers auteurs on souligné l'importance de considérer la surfusion
par rapport a I'écart & la température de liquidus des phases a germer. L'équation 2.12 s'écrit alors:

dNv = Ani - ATT gl d( AT)) 213
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Modéle de Rappaz.

Rappaz et al. [57] ont proposé de décrire la distribution en fonction de la surfusion des germes
potentiels présents dans le kiquide & l'aide d'une loi de Gauss. Le nombre total Ny de sites activés a la
surfusion ATgg est donné par :

Nmax J'ATEG ox ( (ATEG - ATQ’Z

N, = ——— ~d(AT 2.14
V' \2r AT, Jo 2 AT? ) (ATeq)

ol Nmay est le nombre total de substrats initialement présents dans le liquide, AT et AT, représen-
tent respectivement I'écart et Ia moyenne de la distribution de Gauss.

Cette approche est intéressante car elle introduit un point de.vue statistique pour interpréter la
distribution des substrats. Cependant les possibilités pratiques de réaliser des mesures expérimen-
tales qui permetiraient éventueliement de donner un sens physique aux valeurs des paramétres in-
troduits dans I'équation 2.14 sont réduites. Par exemple, on pourrait trés difficilement déterminer le
nombre de substrats Ny,44 disponibles initialement dans le métal liquide, car on est pratiquement
limité & la mesure des particules de taille supérieure & 1 um. On est alors obligé d'augmenter ia
vitesse de refroidissement du métal de maniere a faire grossir un nombre maximum de particules :
dans le cas des fontes, on ne peut cependant pas dépasser le seuil de vitesse & partir dugquel on
obtient de la fonte blanche. Le choix d'une valeur pour Nmax reste donc encore assez spéculatif,
comme est illustré dans la figure 2.18. Dans cette figure on a reporté les points expérimentaux
obtenus par Zou {58] avec des alliages G.L., binaire Fe-C et temaire Fe-C-Si, et tracé les distributions
gaussiennes employées par cet auteur. On observe que les courbes gaussiennes différent seulement
dans la hauteur du palier correspondant a la valeur de Nny,o : autrement dit, dans le domaine des
valeurs expérimentales relevées, la courbe gaussienne qui correspond a la fonte Fe-C-Si peut étre
employée pour rendre compte des points expérimentaux de ia fonte Fe-C.

Sur la méme figure, on a tracé la courbe correspondant au modéle 2.12. On constate que ce
type de modeéle s'ajuste assez bien aux points expénmentaux avec lintérét supplémentaire qu'il ne
nécessite que deux parameétres. On doit préférer une description qui introduit le minimum de
paramétres pour l'ajustement expérience-modéle [55].

2.2.2. Cinétique de croissance d'une sphére eutectique de fonte G.S.

Ce paragraphe est consacré aux modéles de croissance des nodules de graphite entourés
d'une coquille d'austénite. La bibliographie fait apparaitre I'existence de deux types de modéles : les
premiers déterminent la loi de croissance du nodule de graphite et/ou de la coquille d'austénite 4
l'aide des équations locales de conservation de la masse aux interfaces graphite-austénite ou
austénite-liquide et les seconds utilisent de plus un bilan global de matiére & I'échelle d'un grain, c'est-
a-dire & I'échelle du volume du métal correspondant A une cellule eutectique. En général, dans ces
modeéles, on fait 'hypothése d'un liquide chimiquement homogéne et dont ia teneur en carbone est
celle qui correspond a I'équilibre thermodynamique entre le liquide et l'austénite. D'autre part, dans
tous les modeéles, la croissance d'un nodule de graphite avec coquille d'austénite est modélisée en
considérant qu'elle est contrdlée par la diffusion du carbone a travers la coquille.
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Figure 2.18 Nombre de celiules en fonction de la surfusion. Données expé-
rimentales obtenues par Zou [58]. Vue de I'ensemble des données (A) et
agrandissement de la région correspondant aux faibles surfusions. Les
courbes 1, 2, et 3,correspondent au modéle proposé par Rappaz et al. avec
différents valeurs de parametres, la courbe 4 correspond a une loi type
Oldfield:
1 ATo=20,0 K ; ATg = 4,75 K ; Nmax= 105 mm™3. systéme
Fe-C-Si [58]
2 ATo= 19,5 K ; ATg = 5,0 K ; Nmax=60 mm-3: systéme Fe-C
(58]
3 ATg=21,0K ; ATg= 5,0K ; Nmax=105 mm
4 Loi type Oldfield avec n = 4.
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2.2.2.1. Le modéle de Wetterfall et al. {6]

La figure 2.19 schématise le profil de concentration du carbone dans la coquille d'austénite et le
métal liquide. Wetterfall et al. établissent un bilan de matiére a l'interface graphite-austénite et obtien-

nent 'expression suivante :
Y
of (acc)
dR® “° U or Jgs

dt  (cg-cr9

2.15

o

Concentration en carbone
O—&
[{e]

Distance, R

Figure 2.19. Profil de carbone en fonction de la distance R
dans le cas de la croissance d'un nodule de graphite entoure
par une coquille d'austénite ; cas d'un liquide de composition

homogene égale a celle d'équilibre avec l'austénite ng.
En considérant un régime de diffusion quasi-stationnaire, on trouve :

dR?  DIR'(CY'-CIY
dt  RIRY-RI ) CI-CYY

2.16

Pour une température donnée, les valeurs de concentrations sont prises du diagramme
d'équilibre Fe-C, car on suppose I'équilibre thermodynamique aux interfaces graphite-liquide et aus-
ténite-liquide. Wetterfall et al. réalisent par ailleurs un bilan de carbone sur 'ensemble d'un volume
élémentaire contenant initialement un nodule de graphite de taille initiale R9° dans le métal liquide
dont la concentration en carbone est dg . Il est intéressant de noter qu'avec cette derniére hypothése
on fait abstraction du passage de la composition initiale du métal liquide en carbone & celle qui corres-
pond & la saturation en carbone par rapport au liquidus austénitique, C‘{:Y Le bilan de soluté dans le
volume éiémentaire permet de déterminer une relation entre RY et R9 en fonction des concentrations
en carbone du graphite, du liquide et de l'austénite. A l'aide de cette relation et de I'équation 2.16 il est
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possible donc de décrire la cinétique de croissance d'un nodule de graphite entouré par une coquille
d'austénite.

2.2.2.2. Le modéle de Owadano et al.

Pour établir leur modéle de croissance de la cellule eutectique, Owadano et al. [15] adoptent
pour l'essentiel les mémes hypothéses que celles faites par Wetterfall et al. : équilibre thermodyna-
mique aux interfaces, croissance isotherme de la celiule eutectique et un liquide de composition

homogeéne égale a dg . Owadano et al. [15], 3 la différence de Wetterfall et al., utilisent un bilan de

matiére a l'interface austénite-métal liquide, et de ce fait ils obtiennent I'expression de la vitesse de
croissance de la coquille d'austénite :
Y
drRY ¢\ or Jpr

= 217
dat  (ch-cYrh

Si l'on suppose comme précédemment que le régime de diffusion du carbone dans l'austénite
est quasi-stationnaire on peut établir :

|
dRY DIRY(CY' -CY9)

_ 2.18
dt  RYRL- R CY-CYY

Drautre part, Owadano et al. ont calculé la relation entre RY et RS 3 I'aide des bilans de carbone
faits pour un volume élémentaire et établis selon différents schémas :

a. un nodule de graphite de taille initial R9° existe avant la formation de la coquille
d'austénite
(cas considéré par Wetterfall et al.)

austénite est initialement formée puis un nodule précipite au centre de celle-ci.
l'austénite et le nodule se forment simuitanément.

A l'aide de ces bilans de soluté, ces auteurs ont vérifié que la relation RY/RY tend rapidement
vers une valeur =2,43, et donc on peut considérer que le rapport RY/R9 est constant durant une
grande partie du processus de solidification. Cela permet d'éviter l'utilisation des bilans de soluté dans
les modéles de croissance proposés par Wetterfall et al. ou par Owadano et al., car la croissance de
la cellule eutectique peut étre décrite de facon approchée par les équations 2.16 et 2.18 seulement.

2.2.2.3. Le modele de Rappaz et al.

Rappaz et al. [59] ont établi une loi de croissance de ia cellule eutectique en partant d'un bilan
de masse et de soluté dans un volume fermé & I'échelle d'un grain. A la différence de Wetterfall et al.,
et d'Owadano et al., ces auteurs ne font pas abstraction du passage de la composition initiale en car-

bone du métal liquide a celle de saturation par rapport au liquidus de l'austénite, C‘Q’ . La combinaison

des dérivées par rapport au temps des bilans de masse et de carbone conduit 4 I'équation suivante :
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En considérant que les termes dans les grandes accolades sont égaux 3 zéro on obtient
l'expression suivante pour la croissance d'un nodule de graphite entouré par une coquille d'austénite.

Y
Dg?.?.&]
ng _ or Re
dat _ (1.3 2.20
[Cg_cz/g_clc (p plp )}

et pour la croissance de la coquille d'austénite :

Y 3 3 1
o1 acc) ., (Ro-®) dC;
dRY ot Jm  ygyr dt
at = - vy 2.21
[aar (57a]
P

ou Ry représente le rayon du grain dans lequel est effectué le bilan de masse et de carbone. Le
développement mathématique présenté par Rappaz et al. correspond au cas ol :

—]

Iy
CC =C c 2.22

La séparation de deux termes de I'équation 2.19 en supposant qu'ils sont indépendants et qu'ils
doivent tous les deux étre égaux a zéro n'a pas été explicitée par Rappaz et al. Ces termes
contiennent respectivement le bilan de carbone a linterface austénite/liquide utilisé par Owadano et
al. et le bilan de carbone a linterface graphite/austénite établi par Wetterfall et al. Les termes entre
parenthéses a l'intérieur des dénominateurs des équations 2.21 et 2.22 n'apparaissent pas dans les
modéles de Wetterfall et al. et d'Owadano et al., ces termes sont négligeables. Dans le numérateur
de I'équation 2.21 on trouve un terme qui n'apparait pas non plus dans I'équation d'Owadano. Ce
terme rend compte de I'évolution de la composition du liquide durant la solidification, qui d'aprés les
hypothéses des calculs, est directement lié aux variations de température du métal. Il permet de
contre-balancer les changements de composition du liquide, supposé homogéne, par un transfert de
carbone du liquide vers l'austénite ou en sens inverse. Il faut noter que lorsqu'il n'y a pas de
changement de température, le terme cﬁ,';/dt est nul et donc on retrouve 'équation d'Owadano établie

pour une solidification isotherme.
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2.2.2.4. Expression des lois de croissance de ia cellule eutectique de la fonte G.S. en fonction
de la surfusion

Les différents modéles pour la croissance du nodule de graphite entouré par une coquille
d'austénite [6, 59] et les modéles pour la croissance de la coquille d'austénite [15, 59] ont été expri-
meés en fonction de concentrations massiques du carbone. Celles-ci sont d'emploi moins courant que
les titres massiques. De ce fait on travaille ici avec des titres massiques (%) qui sont simplement
reliés aux concentrations par les relations ci-dessous :

C.. =p'wl /100 ;  Cla=plwi/100
CY9 = p'W¥8/100 ; C¥=pywr100 2.23
Cg = pgwg= pg

A l'aide de ces expressions on réécrit le modele de Wetterfall et al. et celui d'Owadano en fonc-
tion des titres massiques :

R, R pTwl'-w
dt *RO(R™-RY )( pow? — pvwzlg ) 2.24
Y il d
aRY o R pY(wg - wio)
dt ¢ RY( R'-R® ) ( plw'é'Y _ p'YwZ/ l) 2.25

Les titres massiques aux interfaces, qui correspondent 3 I'équilibre thermodynamique, sont liés
a la température par le diagramme de phases, comme lillustre 1a figure 2.20. La température solidus
de I'équilibre austénite-métal liquide, T’Y", et la température de solvus de I'équilibre austénite-graphite,
TYS, s'expriment :

TM=Teg Wl m  TY9=Teg +wl9mYs 226

ou mY! représente la pente du solidus austénite-liquide et mY9 représente la pente du solvus

austénite-graphite. Dans un systéme isotherme, les températures aux interfaces sont égales : ™ <
TY9 =T, et donc :

oG 1 1
(wc “We )”(TEG_T)(W"W) 2.27

A partir de cette égalité, on peut réécrire le modéle de Wetterfall et al. sous la forme:

) py [ RY }

- AT, 2.28
i EG .
m‘ﬂg mY/ ( pgwg _ pywzlg ) RQ ( RY_ RQ )

dt ~ ¢
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Figure 2.20 Schéma de I'association du diagramme de phase et du titre massique en car-
bone aux interfaces graphite-austénite et austénite-liquide. Le graphique en haut corres-
pond au diagramme de phases Fe-C, le graphique en bas est une représentation du profil
de la teneur en carbone dans une cellule eutectique de la fonte a graphite sphéroidal.

et celui d'Owadano sous la forme:

dR' 4/ 1 1 p’ RY
—cTt—ch( Yg ¥ )( N premeen ol SRy
m m (pw. —p'w, ) AR'(R'-R" )

En considérant un rapport RY/R8 égal & 2,4 les équations 2.28 et 2.29 deviennent respective-
ment :

dRY oY ( 1 1 ) 9,87 { ATEG}
gt | Ye T 2.30
dt m’%  m? pgwg g RY
..—.—Y..... —— wC
p
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et
dRY _ (7 [ 11 0,714 {ATEG}
at | “c 9l |V 2.31
dt m’? m [pwc" 7") RY
—-—-——_wc
¥
P

Pour avoir une idée de l'ordre de grandeur de la cinétique de croissance de la coquille
d'austénite, donc de la cellule eutectique, on peut considérer comme constants les termes entre
accolades des deux équations, notés K° pour le cas de I'équation 2.30 et K* pour celui de 'expression
2.31. Cette hypoyhésez suppose que l'on néglige la variation de U}:' en fonction de la température,
puisque les autres termes sont relativement constants. En effet, dans le cas de K', on note dans le
diagramme de phase Fe-C de la figure 2.20 que la variation de (ng - wﬂ) en fonction de la

température, et donc celle de (p' ng pY-w "c"), est moins importante que celie de (ng - w”g) de sorte
que l'on peut considérer (w"cY - w‘{’:') = cte. Dans le cas de K°, la valeur de p7'w7§ est faible par rapport
au terme p9-w3, lui-mém e indépendant de la température et donc (p9-wd - p“l-w'fég) =cte.

Dans le tableau 2.3 on a reporté quelques-unes des valeurs de K° et K* trouvées dans la biblio-
graphie ainsi que les valeurs de certains des parametres physiques auxquels elles sont associées.
Sur ce tableau on constate que les valeurs de K° et K* varient entre 0,2:10°13 m2°C-1s-1 et
11,83-10"13 m2°C-1s-1, La variation de K° et K* observée dans le tableau 2.3 est essentiellement due
a des différences dans les valeurs de [g Cela est illustré par le fait qu'il n'existe pas une grande

différence entre les valeurs de 'K° reportées dans le tableau 2.3. Les valeurs de K° utilisées pour
estimer 1K° ont été calculées avec les différentes données et une valeur fixe de Dz égale a 9-10-11

m2s-1.

Sur le tableau 2.3 on observe aussi que les valeurs de K° et K* sont sensiblement égales
quand l'on considére la méme base de données physiques, c'est-a-dire que, les lois de Wetterfall et
d'Owadano sont équivalentes lorsque l'on considére de cellules de croissance dont le rapport RY/R9
est constant et égal a 2,4.

Pour cette étude, nous avons pris comme valeur de repere de K° celle proposée par
Frediksson et al. [60].

Tableau 2.3 Valeurs de K° et K* trouvées dans la ibliographie ainsi que les valeurs de certains des

paramétres physiques auxquelles elles sont associées. Les valeurs de 'K° sont égales a (9-10°11
2¢-TyKo oY

mes™1)Ke / DL

Auteur DY mY9 mvt | (p9wd /p¥ w¥) | (pWTpY- w9 | K | Ko | TKe
1012mPs11°C (%)) C (%) 1] kgm3 (%) kgm3 (%) 11013
F['gg]"ks“" 90 2,87
&a}s 7 300 | -182 2,18 0.2 |26
e | a0 11,83 35
90 310 | -177.8 2,15 2,64
90 310 | -177.9 30,24 | 2,60
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2.2.2.5. Validation expérimentale des modéies de croissance de la sphére eutectique et
discussion

Les modéles de croissance de cellules eutectiques développés par Wetterfall et al. et Owadano
et al. ont été utilisés par différents auteurs afin de comparer & des données expérimentales les
résultats des calculs concernant d'une part la croissance des cellules eutectiques et d'autre part
I'évolution de la fraction solidifiée.

Wetterfall et al. ont confronté leur modéle a I'évolution du rayon d'un seul nodule avec sa co-
quille ; ils ont trouvé que le modeéle décrit bien la croissance d'un nodule de graphite entouré d'une
coquille d'austénite. Les données expérimentales ont été obtenues par la mesure de la taille du plus
gros nodule de graphite et celle de sa coquille d'austénite sur des échantillons obtenus par trempe a
différents instants de la solidification. Les conditions de refroidissement obtenues avec leur
appareiliage permettent I'obtention de paliers de solidification & peu prés isothermes (TSH).

Théret [1] a aussi trouvé un bon accord entre les données expérimentales sur I'évolution de la
taille maximale des nodules au cours de la solidification et les résultats du modéle de Wetterfali et al.,
comme cela est illustré par la figure 2.21. Cet auteur a étudié la solidification de Ia fonte G.S. & l'aide
de la technique de trempe en cours de solidification dirigée (TSD). Comme Wetterfall et al., Théret a
confronté les résultats du modéle & Ia croissance du plus grand nodule observé a différents instants
de la solidification. On remarque que dans ce type d'expérience le processus de solidification n'est
pas isotherme. Théret a fait abstraction de cela dans les calculs en considérant les valeurs des para-
métres physico-chimiques qui correspondent a la température moyenne de la réaction eutectique.
L'accord simulation-expérience sur la croissance d'un nodule de graphite observé par Théret a été
confirmé par Amould [2] qui a aussi comparé les résultats du modéle de Wetterfall et al. avec les me-
sures expérimentales de la taille du plus gros nodule de graphite et sa coquille dans des échantilions
obtenus par TSD.

Les résultats précédemment présentés montrent que le modéle de Wetterfall décrit raisonna-
blement bien la cinétique de croissance d'une cellule eutectique. A notre connaissance le modéle
d'Owadano n'a pas fait l'objet d'une validation expérimentale qui considére la croissance d'une celiule
eutectique. Cependant ce modele est indirectement justifié par la validation du modéle de Wetterfall et
al. puisque, selon les hypothéses faites par ces auteurs, les deux modéles sont équivalents. En effet,
le modéle de Wetterfall et al. pour la croissance d'un nodule de graphite entouré par une coquilie
d'austénite et le modéle d'Owadano pour la croissance de la coquille d'austénite sont liés par le bilan
de carbone a I'échelle de la cellule eutectique, puisqu'ils considérent que le liquide a une composition
homogéne et égale & ng (voir annexe C).

On a remarqué que dans des conditions de solidification isothermes, les équations de Rappaz
et al. pour la croissance du nodule de graphite entouré par une coquille d'austénite et pour la
croissance de la coquille, sont respectivement équivalentes au modeéle de Wetterfall et al. et au
modéle d'Owadano et al. Cependant, dans le cas du modéles de Rappaz et al., le rapport RY/R9 initial
de la cellule eutectique est déterminé par la composition initiale du liquide, alors que dans les autres
modeéles ce rapport est choisi de maniére apparemment arbitraire. La figure 2.22, d'aprés Rappaz et
al., représente I'évolution de ce rapport en fonction du temps. Sur cette figure, on remarque que dés
le début de la solidification le rapport RY/R9 a des valeurs trés importantes (= 2,3). Cela représente
une inconsistance physique du modéle de Rappaz et al. dans la description du début de croissance
de la sphére eutectique. En effet, d'apres les observations expérimentales faites par Théret [1] et par
Arnould [2] la coquille d'austénite, de faible épaisseur au début de la solidification, tend a se
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développer de maniére plus ou moins rapide jusqu'a atteindre vers la fin de la solidification une valeur
de = 2,4 , comme cela est illustré par la figure 2.21.
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Figure 2.21 Evolution durant la solidification du rayon de la coquille d'austénite en fonc-
tion du rayon qui correspond aux nodule de graphite. Les mesures ont été réalisées sur
le plus gros nodule observé sur coupe métallographique. La ligne courbe correspond au
modéle de Wetterfall en prenant en compte le bilan de soluté, ia ligne en haut correspond

au rapport RY/R9 égal & 2,48, enfin la lighe en bas comrespond au nodule sans coquille :
le croisement de cette ligne avec celle du modéle de Wetterfall permet de déterminer ia
taille atteinte par le nodule avant d'étre entouré par la coquille. Les points expérimentaux
correspondent 4 une fonte de composition eutectique [3].

Le désaccord du modeéle de Rappaz et al. avec 'expérience concernant la description du début
de solidification est di au fait que les bilans de soluté et de masse établis par ces auteurs ne
considérent pas la présence des dendrites qui sont normalement observées dans les fontes G.S. Le
dépdt de ces dendrites a une influence non négligeable sur la saturation en carbone du métal liquide
de sorte que 'on peut imaginer un scénario différent de celui employé par Rappaz et al. pour
I'établissement de Ia cinétique de croissance de la sphére eutectique. Ainsi, un autre modéle qui
décrit la solidification des fontes G.S. a été établi en considérant, dans les bilans de masse de soluté
4 I'échelle du grain, la présence de l'austénite hors de la cellule eutectique [62]. Ce modeéle,
développé paralidlement a ce travail, est présenté au chapitre IV. Dans ce modéle, I'austénite hors
eutectique sert & compenser les variations de Ia teneur en carbone du métal liquide entrainées par les
changements de température.
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Figure 2.22 influence du type de régime de ditfusion, stationnaire ou instationnaire, du
carbone A travers la coquille d'austénite sur la croissance d'une cellule eutectique et son
effet sur les courbes de refroidissement calculées. Dans ces calculs le rayon final de la
cellule eutectique est égal & 100um, la vitesse de refroidissement égale 4 0,1 K-s'1 et la
surfusion de germination égale a zéro ( d'apreés Rappaz et al. [59])

a- évolution du rayon de l'austénite RY et du rayon du graphite R9 durant la so-

lidification selon un régime stationnaire ou non du carbone.
b.-  évolution de la température et de la vitesse de croissance selon ces deux
types de régime de diffusion.

Owadano et al. ont confronté leur modéle avec des données expérimentales obtenues par la
technique TSI. Pour cela, ils ont utilisé les mesures de Ia fraction de graphite et de Ia fraction solidifiée
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dans des échantillons trempés durant la solidification. Ces auteurs ont trouvé que la valeur théorique
de la constante de croissance calculée par I'équation 2.18 concorde assez bien avec la valeur que
I'on peut estimer & partir des mesures expérimentales.

Dans les études de la solidification des fontes G.S. par TSD, les différents auteurs {1, 2,4] ont
observé un dépdt de dendrites qui précéde le déclenchement de la réaction eutectique. De ce fait ils
n'ont considéré que les résultats qui représentent I'étape de solidification postérieure au
déclenchement de la réaction eutectique pour la confrontation de I'évolution de la fraction solidifiée,
gS, mesurée avec celle obtenue par le caicul. Théret a ainsi confronté I'évolution de la fraction
solidifiée mesurée avec celle caiculée a l'aide du modéle de Wetterfall. Pour cela, cet auteur, comme
Owadano, a introduit le modéle de croissance dans une équation de type Johnson et Mehl, en
considérant que la densité volumique de sphéroides Ny est constante pendant toute la réaction
eutectique. L'accord observé entre l'expérience et la simulation est acceptable. Par ailleurs, Amould
[2] a constaté que le modéle d’'Owadano décrit correctement I'évolution de la fraction solidifiée obser-
vée dans des échantillons obtenus par la technique TSD.

Dans la confrontation simulation-expérience de 'évolution de la fraction solidifiée réalisée par
Owadano et al., par Théret et par Arnould, on a fait I'hypothése d'une valeur Ny constante pendant
toute la réaction eutectique et I'hypothése de l'unicité de taille des nodules. On peut éviter ces hypo-
théses par introduction d'une loi de germination [3]. Les résultats obtenus en considérant une loi de
germination couplée aux lois de croissance sont illustrés dans la figure 2.23, ou I'on a reporté les
fractions solidifiées mesurées en fonction de la température & la pointe des dendrites avec les
résultats obtenus avec la simulation. On observe un bon accord entre la simulation et I'expérience. il
faut rappeler que dans tous les travaux précédents on n'a considéré que I'évolution des cellules
eutectiques sans tenir compte du dépdt de dendirites.

La comparaison simulation expérience de I'évolution de la fraction solidifiée ou de la fraction de
graphite est moins probante pour les lois de croissance que la confrontation qui concerne la cinétique
de croissance des cellules eutectiques. En effet dans le calcul de la fraction solidifiée ou de graphite
intervient, outre les lois de cinétique de croissance d'une sphére eutectique, un modele pour décrire
I'empiétement de cellules eutectique au cours de la solidification {1, 2, 3, 4, 15]. Par ailleurs, on
simplifie en général les calculs en faisant 'hypothése d'unicité de taille des cellules eutectiques, alors
qu'expérimentalement la taille des nodules varie dans une fourchette de valeurs de quelques microns
a quelques dizaines, voir une centaine, de microns [1, 2, 15]. Enfin, la fraction solide mesurée
comporte celle des cellules eutectiques ainsi que la fraction qui correspond aux dendrites. Les
résultats des confrontations présentées ci-dessus doivent donc étre considérés a titre indicatit pour ce
qui est de la validité des lois de croissance. Ces confrontations servent plutét comme repére de
linfluence des différentes hypothéses faites pour le calcul de la fraction solide.

Par ailleurs, il faut noter que les modéles de croissance proposés par Wetterfall et al. et par
Owadano et al. peuvent étre simplifiés lorsque I'on considére I'nypothése de constance du rapport
RY/RY pendant la solidification. Cette hypothése est en bon accord avec les observations expérimen-
tales réalisées en T.S.D. avec des fontes de diverses provenances. En effet, les travaux expérimen-
taux de Théret et d'Arnould montrent que la relation RY/R9 mesurée sur le pius gros nodule de
graphite a toujours une évolution plus ou moins rapide vers une valeur = 2,4. D'autre part on peut no-
ter que Su et al. ont montré par le calcul que la considération d'un rapport RY/R9 variable ou constant
n‘a pas une influence significative sur les courbes de refroidissement simulées : la considération RY
/R9 = cte permet alors des économies sur le temps de calcul sur l'ordinateur.
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Figure 2.23 Influence de la vitesse de refroidissement sur les variations
expérimentales et calculées de la fraction de solide en fonction de I'écart &
la température du front de solidification. Les points expérimentaux
correspondent A& une fonte hypoeutectique dont le carbone équivalent est
égal & 3,95 %. Sur cette figure on observe que ia solidification se réalise en
deux étapes successives ; il y a un dépdt primaire d'austénite jusqu'a une
fraction volumique d'environ 25%, puis la réaction eutectique commence
fortement. Ce comportement corrobore d'autres observations réalisées
antérieurement en TSD [1, 2].

2.3. SIMULATION DE LA SOLIDIFICATION DES PIECES DE FONDERIE : COUPLAGE DES
LOIS DE GERMINATION ET DE CROISSANCE DES SPHERES EUTECTIQUES AVEC LES
MODELES DE TRANSFERT DE CHALEUR

Dans les travaux présentés dans le paragraphe préceédent, les expériences ont été réalisées
dans des conditions thermiques qui facilitent ila mesure des paramétres qui servent 3 la validation des
modeéles de solidification ; évolution de la fraction solide, cinétique de croissance d'une cellule
eutectique. D'autres travaux du méme genre ont été réalisés pour I'étude de la cinétique de crois-
sance de l'eutectique lameliaire des fontes. Dans ce cas, la validité des modéles est déterminée aussi
a l'aide les résultats expérimentaux obtenus par TSD, par TSI et en solidification “isotherme" (SI) ;
surfusion du front de croissance, vitesse de celui-ci, espacement lameliaire. Ces techniques facilitent
la mesure de la température et/ou celle de la vitesse du front de solidification. En outre, les conditions
expérimentales doivent empécher la germination des nouvelles celiules durant la plus grosse partie
du processus de solidification [63].

I est clair que les expériences réalisées pour la validation expérimentale des modéles sont
simplifiées par rapport aux conditions dans lesquelles se déroule la solidification des piéces moulées.
De ce fait, les études de laboratoire n'ont apporté, dans un premier temps, qu'une description qualita-
tive plutdt que quantitative, de la solidification des pieéces moulées. Oldfield [47] a été I'un des pre-
miers, sinon le premier, & proposer ['utilisation de modéles physiques pour la simulation de la
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solidification des piéces moulées. Pour ce faire, il a notamment "rationalisé” I'effet de la vitesse de
refroidissement sur la finesse de la structure des fontes en introduisant, dans le modéle de solidifica-
tion, la loi de germination des cellules eutectiques décrite au sous-paragraphe 2.2.1.3., et obtenue a
I'aide des observations expérimentales.

L'approche d'Oldfield a été appliquée durant ces demiéres années dans de nombreuses
études, qui peuvent étre classées en deux catégories : celles dans lesquelles on applique la modéli-
sation physique de la solidification afin de rationaliser certains aspects de la solidification des piéces
moulées [60, 61, 64, 65, 66] et les autres destinées a valider les lois de germination et tester les lois
de croissance des cellules eutectiques et des dendrites dans des conditions expérimentales plus
proches de celles des piéces coulées [53, 57, 67, 68, 69]. Dans le premier type d'étude les modeles
thermiques sont en général simplifiés alors que dans le deuxiéme type ia résolution de I'équation de
la chaleur est réalisée a 'aide de méthodes numériques plus complétes.

Parmi les premiers types de travaux, citons ceux de Fras$ [61, 64] qui a simulé la solidification
de la fonte G.S. coulée dans un moule en sable et a lié l'allure des courbes de refroidissement a la
différence entre le débit de chaleur (Js -1) extrait du métal et celui produit par sa solidification. En
outre, il a étudié I'effet de la nature du sable du moule, du module géométrique de la piéce (rapport
volume/surface du métal), du nombre de cellules eutectiques et de la température de la coulée sur
I'allure des courbes de refroidissement prédites par calcul. Fredriksson et al. [60] ont également
etudié l'effet de ces parametres sur les courbes de refroidissement des fontes grises, G.L. et G.S., et
de la fonte blanche. Dans ce cas, l'allure des courbes de refroidissement a été caractérisée par les
températures Tmin t Tmax (voir la figure 2.5). lls ont ainsi pu déterminer les conditions dans
lesquelles il y a un risque majeur d'apparition de fonte blanche : faible taux d'inoculation, fortes
vitesses de refroidissement (petites valeurs de module géométrique) etc. Dans un travail postérieur,
ces auteurs [66] ont pris en compte I'effet de la ségrégation du Si et du Cr sur la tendance a la
formation de la fonte blanche : le taux de lédéburite diminue quand la teneur en Si (%) augmente et
que celle du Cr diminue. Enfin, ils ont comparé les courbes de refroidissement calculées pour
différentes structures du graphite (lamellaire, nodulaire, vermiculaire), pour ia fonte blanche et pour le
cas ou il y a un depét d'austénite [70]. Stefanescu et al. [65] ont également étudié I'effet du taux
d'inoculation, du type de structure formée, du dépdt d'austénite et du module de la piéce sur, d'une
part, l'allure des courbes de refroidissement, et d'autre par, le risque de formation de fonte blanche.
On remarque que tous ces travaux gardent un aspect qualitatif dans la mesure ou les résultats des
calculs n'ont pas été comparés a des résultats expérimentaux.

Pour ce qui est de la validation des lois de solidification dans des conditions thermiques plus
proches de celles des piéces coulées, un des premiers travaux aprés celui d'Oldfield a été I'étude réa-
lisée par Su et al. [53] concernant la solidification d'un cylindre moulé en fonte G.S. Pour la confronta-
tion simulation-expérience, ces auteurs ont mesuré les courbes de refroidissement a différents
endroits du cyiindre et les ont comparées avec les courbes correspondantes obtenues par le calcul.
lls ont trouvé un bon accord qualitatif entre les courbes expérimentales et celles calculées. D'autre
part, ces auteurs ont comparé les distributions en taille des nodules obtenues par le calcul a celles
mesurées par Wettertfall et al. [6] et ont constaté que les distributions caiculées sont plus étroites.
Stefanescu et al. [68] ont également comparé les courbes de refroidissement expérimentales de la
fonte G.S. avec celles obtenues par le calcul. lls n'ont pas trouvé un bon accord simulation-expé-
rience, le palier de la courbe expérimentale étant nettement au-dessus de la courbe obtenue par
simulation.

La validation des modéles de germination et de croissance de cellules de I'eutectique gris
lamellaire a été I'objet de nombreux travaux [44, 57, 58, 67, 68,69]. La confrontation expérience-
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simulation a été faite en considérant les courbes de refroidissement [57, 58, 67, 68], la taille moyenne
des celiules eutectiques [57, 58] et la densité de cellules par unité de volume [69, 58]. En général, un
bon accord a été obtenu entre les données expérimentales et les résultats de la simulation.

En ce qui concemne I'apparition de la fonte blanche dans des piéces coulées en fonte G.L.,
Stefanescu et al. [68] ont réalisé une confrontation simulation-expérience a l'aide de données expé-
rimentales concernant le type de structure, blanche ou grise, de cylindres des différents diamétres (3,
4, 6, 8, 10, 12 et 20 mm). Ces auteurs ont trouvé que le taux de fonte blanche prédit par les calculs!
est plus élévé que le taux observé expérimentalement.

2.4. CONCLUSION

Les travaux de recherche [1,2, 6] portant sur I'étude de la cinétique de croissance des sphéres
eutectiques (nodule de graphite+coquille d'austénite) montrent qu'elle est raisonnablement bien dé-
crite par le modéle de Wetterfall et al. [6] ou par celui d'Owadano [15]. Afin de décrire 'évolution de la
fraction solide au cours de solidification en TSD ou TSI [1, 2,4,15], ces lois cinétiques de croissance
ont été introduites dans des modéles qui décrivent ia solidification des fontes G.S. Cependant, les
simulations de la solidification des piéces de fonderie, ont rarement été confrontées avec
I'expérience. |l apparait donc important de préciser dans quelle mesure ce type de modélisation peut
permettre de décrire I'effet des paramétres opératoires de coulée sur la structure des piéces de
fonderie.

Les différents travaux expérimentaux montrent que la vitesse de refroidissement et linoculation
sont des paramétres opératoires qui ont une influence importante sur la structure des piéces coulées.
Cette étude s'attache donc & examiner si les modeles de solidification sont capables de décrire I'effet
de chacun de ces deux parametres sur la structure des fontes et sur l'allure des courbes de refroidis-
sement. Cela sera fait en considérant dans le modéle de solidification le dépét d'austénite en dehors
des cellules eutectiques. Ce dépdt, qui est observé expérimentalement, n'a pas été pris en compte
dans les travaux de simulation précédents.






CHAPITRE 10l
ETUDE EXPERIMENTALE







47 Chapitre Il : Etude Expérimentale

3.1. INTRODUCTION

Dans la deuxiéme section de ce chapitre on décrit les conditions expérimentales d'obtention
des piéces coulées ainsi que leur instrumentation. Les techniques d'investigation employées pour
I'obtention des grandeurs expérimentales sont présentées dans la troisiéme section. Dans la section
suivante on décrit les différents paramétres expérimentaux utilisés pour cette étude. Enfin, les corréla-
tions entre les différentes grandeurs expérimentales sont présentées dans la cinquiéme section.
L'ensemble des valeurs expérimentales est reporté dans I'annexe D.

3.2. PROCEDURE EXPERIMENTALE
3.2.1. Composition de la fonte

La composition visée des fontes est donnée dans le tableau 3.1, ol est aussi reportée la com-
position des fontes coulées. L'analyse chimique de ces fontes a été effectuée sur des échantillons
réalisés lors de la coulée des piéces. Les fontes sont de nature hypereutectique si I'on compare leur
valeur de carbone équivalent, CE, avec celle de l'eutectique ternaire Fe-C-Si (CE=4,26).

3.2.2. Traitement et inoculation de la fonte liquide

La fonte de base est fondue dans un four & induction type A.C.E.C., d'une capacité de 30 kg.
La mise & la nuance est réalisée par I'ajout de ferro-alliages. La température du métal est élevée
jusqu'a 1550 °C, température a laquelle le métal est versé dans une poche ou I'on a mis
préalablement l'alliage sphéroidisant, en l'occurrence du Fe(50%)-Si(40%)-Mg(10%). Le métal reste
dans la poche et se refroidit jusqu'a avoir atteint ia température de coulée visée.

L'inoculation a été faite par insufflation des grains d'inoculant dans le jet de coulée. Cette tech-
nique permet d'obtenir des densités de nodules relativement importantes dans les piéces coulées.
L'appareillage d'inoculation employé ne permet pas un contrdle précis du taux d'inoculation du métal
liquide. De ce fait les "variations” dans le traitement d'inoculation n'ont été réalisées que par apprécia-
tion de l'opérateur lors Ia couiée des piéces. Un repére de fontes mal inoculées a été assuré par la
coulée de deux piéces sans traitement d'inoculation. L'inoculant utilisé a été le Sphérix dont la com-
position chimique est : 70-75%Si; 1-2%Ca ; 0,8-1,3%Bi ; 0,4-0,7% de terres rares. La granulométrie
du Sphérix utilisé est de 0,2 4 0,5 mm.

3.2.3. Conditions de coulée

Six coulées ont été réalisées, chacune d'elles comprenant deux piéces. La premiére, dite piéce
A, était coulée avec une surchauffe supérieure a celle de la seconde, dite piéce B. Le tableau 3.2 ré-
sume les caractéristiques métallurgiques des essais effectués. Ces essais ont été divisés en trois
parties selon la quantité d'élément spéroidisant utilisé. La plus grande partie des essais correspond
aux coulées traitées avec 0,75 kg de Fe-Si-Mg, soit 2,5% du poids initial de fonte. Les piéces 8A et
8B sont celles coulées sans traitement d'inoculation, les autres piéces traités au Fe-Si-Mg ( fonte
G.S.) seront par a suite dites 'inoculées” (coulées 2, 3, 4 et 7).
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Tableau 3.1 Composition visée et analyse chimique des fontes coulées. CE = %C +—°-/‘;—S'.
Piéce %C %P %S %Si %Mg | %Mn | %Ni CE
Compostion | 3,5-3,7 {0,030 | 0,010 {29-3,1|>0,035 | 015 | 05
2Aet2B 3,76 0,048 | 0,008 | 2,39 | 0,042 0,15 | 0,48 4,36
3Aet3B 3,79 {0,042 | 0,008 2,60 | 0,049 | 0,15 | 0,48 4,44
4A et 4B 3,64 10,031 | 0,008 { 3,15 { 0,080 0,18 | 0,44 4,43
6A et 6B 3,78 0,040 | 0,0013] 3,14 457
7Aet7B 3,66 0,055 | 0,009 ] 2,55 | 0,037 0,17 | 0,43 4,30

| 8Aet 8B 358 1003710008} 308 | 0037 |020 | 046 435

Tableau 3.2 Caractéristiques métallurgiques et références des coulées effectuées. "A" dénote
la premiére piéce coulée avec le métal d'une poche et "B" la deuxiéme.

Poids de Tempeérature de coulée (°C)

Fe-Si-Mg Inoculant
ajouté 1450 {1410 {1400 {1390 {1370 {1360 | 1350 {1300

2A 2B 3A [3B
0,75 kg 7A 7B Sphérix
8A 88 sans

1.2kg 4A 4B ,,
Sans 6A 68 Sphérix

3.2.4. Géométrie des piéces coulées

La forme de piéce retenue est axisymétrique : elle comporte 5 cylindres superposés de diffé-
rents diameétres, comme le montre la figure 3.1. Les diameétres des cylindres sont de 62, 32,16, 9 et
de 3 mm ; la hauteur des cylindres est de 88 mm pour les premiers et de 50 mm pour le plus petit.
Les moules ont été réalisés en sable siliceux (>98%SiO5) d'indice AFS 55 lié avec de la résine

alphaset.

3.2.5. Instrumentation des coulées et enregistrement des courbes de refroidis-
sement

Toutes les coulées ont été instrumentées & l'aide de thermocouples placés au centre de chacun
des cylindres de la piéce. Dans le cas des coulées de 2A a 7B, 3 thermocouples ont aussi été mis
dans le moule, comme lillustre la figure 3.1. Dans les coulées 8A et 8B ces derniers thermocouples
ont été supprimés, mais un thermocouple a été placé au demi-rayon des cylindres de 62 mm et 32
mm et & linterface sable-métal de ce dernier.

Tous les thermocouples employés ont été du type K, c'est-a-dire Ni-Cr/Ni-Al. Ces thermo-
couples sont gainés avec de l'inox. Le diameétre extérieur des thermocouples était de 0,5 mm pour les
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thermocoupies utilisés dans le sable et dans les cylindres de 3 et 3 mm et de 1,5 mm pour les ther-
mocouples utilisés dans les cylindres de 16, 32 et 62 mm.

La mesure de la force électromotrice
(f.6.m.) délivrée par les thermocouples et la
conversion en valeurs numériques a été
faite avec une centrale de mesures
KEITHLEY SERIE 500 couplée avec un
micro-ordinateur COMPAC portable 386.
Cette centrale de mesures peut travailler
simultanement avec 16 thermocouples. Le
calibre de cet appareil est de 10 voits pour
4095 points de mesure. Avant la conversion
analogique-numérique, le systéme fait une
amplification de 100 fois du signal prove-
nant des thermocouples ; ce signal peut
étre encore amplifié de 2, 5 ou 10 fois au
gré de l'utilisateur. L'ampilification finale uti-
lisée a été de 100 fois. Dans ces condi-
tions, la résolution obtenue en °C est
d'environ 0,7 °C, dans le cas des thermo-
couples K.

thermocouples

VA4

La centrale de mesures KEITHLEY
Figure 3.1 Géométrie des pieces coulées et disposi-  SERIE 500 permet la mémorisation des
tion des thermocouples. ) i
mesures effectuées. Lorsque 'on emploie
16 thermocouples, on peut stocker 7200
mesures 1. De ce fait, 3600 mesures ont été stockées pour chaque piéce coulée. Ces mesures ont
été effectuées en utilisant deux temps d'acquisition, 0,1 s et 1 s et elles ont été mémorisées en deux
fichiers. Dans le fichier qui correspond au temps de scrutation de 1 s on a stocké 1800 mesures, ce
qui permet d'obtenir ia totalité des courbes de refroidissement des cylindres (30 min), en particulier
celles qui correspondent aux cylindres ©62 et @32, tandis que les mesures mémorisées dans le fi-
chier qui correspond au temps de scrutation de 0,1 s permet d'obtenir une précision plus grande pour
les courbes de refroidissement des cylindres de 9 et 16 mm de diametre.

Le temps de réponse du systéme de mesure couplé avec l'ordinateur utilisé est de l'ordre d'une
quarantaine de millisecondes pour I'ensembie des 16 thermocouples. Ce temps de réponse ne dé-
passe pas le plus petit temps d'acquisition employé (0,1 s). Il existe un décalage de = 0,04 s entre le
premier et le demier signal provenant des thermocouples, ce qui n'a pas de conséquence pratique. Le
démarrage des mesures des températures est effectué quelques secondes avant la coulée des
piéces. Les fichiers "bruts” de mesure sont transformés en langage ASCII pour permettre leur dépouil-
lement ultérieur sur ordinateur.

3.2.6. Echantillonnage pour I'étude métallographique des piéces coulées

L.es piéces coulées ont été coupées le long de leur axe longitudinal. Du c6té contenant les
thermocouples nous avons prélevé une tranche de 2 mm d'épaisseur qui a été postérieurement pas-

1 une mesure étant l'ensemble des signaux des 16 thermocouples.
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sée aux rayons X. De l'autre c6té nous avons prélevé les échantillons pour I'étude métallographique
et I'analyse d'images qui a été réalisée sur la zone centrale de chaque cylindre perpendiculaire au
thermocouple (voir tigure 3.2). Pour les cylindres de 62 mm de diameétre, la surface mesurée a été
dans un carré de 12,5 mm de c6té. Dans les cas des cylindres de 32, 16 et 9 mm nous avons fait des
mesures sur des rectangles de 6, 3 et 2 mm par 10 mm respectivement.

3.2.7 Prélévement des échantillons pour la détermination de la température
eutectique de la fonte coulée.

Pour les expériences en analyse
thermique différentielle, on a prélevé par
électroérosion des échantilions de métal de
la partie centrale du cylindre @62 de la piéce
2B. Les teneurs en carbone et en silicium de
quelques-uns des cylindres ainsi obtenus
ont été déterminées par analyse chimique.
La teneur moyenne en carbone est de
3,68% et celle du silicium de 2,47%. Le car-
bone équivalent, CE =%C + %Si/4, de ia
fonte est égal a 4,3 et donc cette fonte est
de nature hypereutectique par rapport a la
composition de I'eutectique ternaire Fe-C-Si
(CE= 4,26). On peut remarquer que les te-
neurs de C et Si déterminées sur ces
échantillons différent un peu de celies mesu-
rés sur I'échantilion obtenu lors de la coulé Figure 3.2 Disposition des surfaces consi-
des piéces 2A et 2B. Dans les deux cas le gﬂfgz ezognig;ggsgggsa“on morpholo-
carbone équivalent indique une fonte de na-
ture hypereutectique.

3.3. TECHNIQUES D'INVESTIGATION ET AFPPAREILLAGES UTILISES POUR LA
DETERMINATION DES GRANDEURS EXPERIMENTALLES

3.3.1. Analyse d'images

L'analyse dimage a été effectuée a l'aide d'un analyseur de texture LEITZ TAS PLUS (voir
figure 3.3). L'ensemble de l'appareillage permet de faire des mesures soit sur des photos avec l'aide
de I'épidiascope, soit directement sur les échantillons avec le microscope optique. Durant cette étude
toutes les mesures ont été réalisées directement sur les échantilions. Les opérations de cet analyseur
peuvent étre contrélées au moyen de programmes écrits en langage TASIC qui contient une biblio-
théque de commandes spécifiques a I'analyse dimages. La platine du microscope optique est motori-
sée et son déplacement peut étre intégré dans les programmes, ce qui permet l'acquisition des para-
métres morphologiques de maniére complétement automatique. Comme Ia plupart des analyseurs
diimage, cet appareil travaille par digitalisation de l'image sur une grille de points-image. Dans cet
analyseur ia trame est hexagonale et peut étre constituée par 256x256 points-image ou par 512x512
points-image. Un systéme de détection, basé sur les niveaux de gris, permet de sélectionner des ob-
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jets de méme pouvoir réflecteur. Chaque particuie analysée est représentée par un ensemble de
points sur lequel sont basées les mesures morphologiques (voir figure 3.4).

EPIDIASCOPE
MICROSCOPE
OPTIQUE
U CAMERA 1
HARD CALCULATEUR je=|e=
i
o 16 bits mémoire
MEMOIRE 64 kb
D'IMAGE yies
32 k mots
2 tloppy 512 k bytes
Fonctions ' (1 M bytes)

Mesures ~4»

! LANGUAGE
TASIC
g Q 0 (FORTRAN)
jjemenses.] eaasasel

Crayon CLAVIER IMPRIMANTE
électronique RAPIDE

CREATION DE
PROGRAMMES
STOCKAGE D'IMAGES
SORTIE DE RESULTATS

ANALYSE

D'IMAGES

Figure 3.3 Schéma de principe de l'analyseur d'images.

Le nombre et la taille des particules les plus petites prises en compte dans 'analyse mormholo-
gique dépend du grossissement employé au microscope optique et du nombre de points-image de la
trame utilisée. En effet, ces deux parametres déterminent la distance "a" qui existe entre les points-
image ; plus la distance "a" est petite, plus petites seront les particules détectées. Les objets pius pe-
tits qu'un point-image ne sont pas seuillables en général, et s'ils sont détectés, les mesures qui leur
seront associées présenteront une erreur assez importante. La précision est trés vite mauvaise dés
qu'il y a moins de 10 points-image par objet [71, p.383 ). A cause des imprécisions associées 3
l'analyse des particules de petite taille, on "nettoie” les images par une opération d'ouverture! qui per-
met d'éliminer systématiquement les petites particules. Dans notre cas, l'ouverture réalisée permet
d'éliminer les particules qui sont plus petites qu'un hexagone de sept points-image, comme lillustre la
figure 3.4.

Si 'on s'intéresse a la mesure des petites particules, on peut choisir la. trame la plus fine et un
grossissement maximum, mais ceci peut impliquer des temps d'analyse plus importants. En effet, le
choix d'une trame fine, par exemple 512x512, conduit & un temps de calcul 4 fois plus grand que celui
utilisé avec une trame 256x256 [71, p. 388] ; d'autre pan, la surface analysée en chague champ de

1 Une ouverture est une transformation d'image qui enchaine une érosion et une dilatation, toutes deux de
méme taille. Le résultat de cette transformation est la suppression les parties étroites de I'image et les particules
do taille inférieure & celle de I'érosion.
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mesure diminue lorsque l'on augmente le grossissement, et pour obtenir une précision donnée on doit
augmenter le nombre de champs analysés.

0 O O o o O
OAOBOO O O

O OO0 0@ OO O 0O
R

ety

a

Figure 3.4 Cas particulier des plus petites particules seuillables dans ['analyseur d'images:

A .- Particule sphérique seuillable la plus petite possible qui reste
aprées une ouverture d'un pas image. La surface du cercle est
égale 23 3,14 a2. L'analyseur la représente avec une aire de
6,06 a<.

B.- Particule non seuillable & cause de son niveau de gris.
C - Particules seuillables mais éliminées apres l'ouverture d'image.

D.- Particule prise en compte par I'analyseur avec les mémes
points images que la particule A, donc avec la méme surface
6,06 a2. Ce cercle représente une surface égale & 9,42 a2

3.3.2. Analyse thermique différentielle ATD

Dans cette technique, la différence entre la température d'un I'échantilion et celle d'un corps de
référence au cours d'un chauffage ou d'un refroidissement sert A faire ressortir les accidents ther-
miques associés aux phénomenes qui se déroulent dans le matériau étudié. L'échantillon et Ia réfé-
rence sont placés a l'intérieur d'un four de telle sorte que, en I'absence de toute transformation, la dif-
férence de leurs températures, AT, varie peu dans le temps au cours de chauffage ou du re-
froidissement imposés au four : I'évolution de ATA en fonction du temps ou de la température de
I'échantillon peut étre alors décrite, dans des conditions optimales de travail, par une droite horizon-
tale, dite ligne de base. En principe, le corps de référence ne doit présenter aucune transformation
dans la zone de température explorée. Dans ces conditions, tout phénomeéne thermique qui se dé-
roule dans I'échantillon est traduit par une variation de la valeur de AT, cela du fait que la tempéra-
ture de I'échantilion est modifiée par la réaction en cours, alors que le corps de référence continue a
suivre I'évolution de température imposée par le four.

Les expériences d'ATD ont été réalisées au LSG2M a l'aide d'un appareil Setaram DSC 2000K.
Cet appareil est constitué d'un four, d'un systéme de régulation de température, d'un systéme de
régulation de pression et de contr6le d'atmosphére, et enfin d'un systéme informatique qui sert au
pilotage des cycles thermiques du four, a l'enregistrement et au dépouillement des signaux. Deux
creusets amovibles contenant I'échantillon et la référence sont placés dans une nacelle qui supporte
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I'échantilion et ia référence dans la zone isotherme du four. Chaque creuset est fixé sur un détecteur
constitué par trois thermocouples. Dans le cas du détecteur qui correspond A I'échantiilon, I'une des
trois jonctions des thermocouples sert & mesurer la température de I'échantillon. Pour mesurer la dif-
férence entre la température de I'échantilion et celle du témoin, les trois thermocouples de chaque dé-
tecteur sont montés en série, I'ensemble des thermocouples des deux détecteurs est monté en
opposition.

3.4. DEFINITION, DETERMINATION ET BIAIS DES GRANDEURS EXPERIMENTALES
RETENUES

3.4.1. Analyse thermique

3.4.1.1. Grandeurs caractéristiques

Les enregistrements des courbes donnant I'évolution de la température du métal en fonction du
temps ont été dépouillés au moyen du logiciel ASYSTANT + disponible au Centre de Recherches de
Pont-a-Mousson. Les courbes ont été lissées puis dérivées pour mieux faire ressortir leurs tempéra-

tures caractéristiques, ainsi que lillustre la figure 3.5. Sur cette figure sont définies les caractéristiques
relevées pour cette étude : la température minimale avant la recalescence T,;,, la température

maximale aprés recalescence Ty, la température de fin de solidification Ts,le temps tq auquel la

température enregistrée commence a augmenter, le temps tme qui correspond A la température
maximale enregistrée Tme, le temps tg pour atteindre la température de I'eutectique stable Tgg, le
temps tem pour atteindre la température de I'eutectique métastable T, le temps tg de fin de

solidification, la température T, qui correspond & 50% du temps de solidification soit tm =(ts + te)/2 et

la vitesse de refroidissement a la température de fin de solidification Vis. L'origine du temps
correspond au démarrage des scrutations, de ce fait on s'est intéressé seulement aux valeurs des
différences que I'on peut calculer entre les différents temps déterminés sur les courbes des
refroidissement.

Pour caractériser la vitesse de refroidissement des cylindres, on a considéré la vitesse
moyenne de refroidissement & 1000 °C, \{ et celle & 1200 °C, V}. La température de 1000 °C a été
choisie comme repére pour mesurer la vitesse de refroidissement parce gu'elle permet d'éviter ie dé-
roulement de tout phénomeéne de solidification tout en restant prés de la température de la "fin" de
solidification. En effet, dans notre cas, toutes les valeurs de Tg mesurées ont été supérieures & 1000
°C ; les valeurs de Tg les plus faibles mesurées sont celles des cylindres @9 ou Tg se situe autour de
1050 °C. Le choix de mesurer la vitesse de refroidissement a une température de 1200 °C permet de
déterminer cette vitesse dans presque tous les cylindres : les température maximales les moins
élevées enregistrées correspondent aux cylindres @9 ou cette température est autour de 1250 °C. De
plus, & une température de 1200 °C, on évite I'effet thermique da au déroulement de la solidification
"eutectique" des fontes coulées.

3.4.1.2. Incertitude sur les mesures

L'erreur sur la valeur mesurée de la température peut avoir trois sources : l'intervalle de
confiance du couple, i'erreur de I'appareil de mesure et l'intervalle de confiance des cables de
compensation. L'appareil de mesure et les cables de compensations ont été étalonnés a l'aide d'un
thermométre calibrateur AQIP. Cela limite I'erreur sur la mesure de température & l'intervalle de
confiance du thermocouple. La norme NFC 42-322 définit trois classes de tolérance pour les couples
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Figure 3.5 Enregistrement et dérivée d'une courbe de refroidissement. Définition
des points caractéristiques relevés pour cette étude.

thermoélectriques. Dans ce travail, les thermocouples utilisés appartiennent 3 la classe 2, ce qui
correspond a une incertitude maximale de + 8°C sur la lecture de température.

L'incertitude sur la détermination des vitesses de refroidissement & 1000 °C et & 1200 °C est
difficile a évaluer. On a observé que dans le cas des cylindres ©62 et 32, la valeur de V] est plus in-
certaine que la valeur de V;. Cela est d0 au fait que les courbes de refroidissement présentent de
fluctuations en température pendant le refroidissement du métal liquide alors que le refroidissement
du métal solide est plus régulier. Dans le cas de quelques-uns des cylindres 16 et @9, il n'y a pas
beaucoup de points expérimentaux au dessus de 1200 °C, de sorte que la valeur de V7 doit étre

considérée comme approximative.

3.4.1.3. Artefacts thermiques observés

Sur la figure 3.6 on a reporté les dérivées des courbes de refroidissement des thermocouples
placés au centre, & mi-rayon et a l'interface métal-moule du cylindre ©32 de la coulée 8A. On observe
que la valeur de Vs est fonction de la position du thermocouple, comme l'avait précédemment ob-
servé Hecht [39].

Sur la figure 3.6 on constate que, paradoxalement, la valeur de ts qui correspond au centre du
cylindre, est plus faible que celle qui correspond & linterface métal-moule, c'est-a-dire, selon le critére
employé pour déterminer la fin de solidification, celle du centre du cylindre s'achéve avant que la
peau du cylindre ne soit completement solide. Il est possible que cette aberration soit due au transfert
de la chaleur du centre du cylindre vers la périphérie de celui-ci : I'apparition de Vs & l'interface métal-
moule correspondrait au passage de la chaleur dégagée par 'achévement de la solidification au
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centre du cylindre. ll s’ensuit que la détermination de la fin de solidification serait d'autant plus précise
que le thermocouple serait placé plus prés du centre thermique du cylindre. L'emplacement des ther-
mocouples sur I'axe du cylindre permet d'éviter le biais di au transfert radial de la chaleur, mais il de-
meure le transfert dans le sens longitudinal. Les valeurs de Ts que 'on peut déterminer ne seront
donc considérées que comme permmettant d'indiquer une tendance. |l serait intéressant d'élucider
l'effet des gradients thermiques sur la valeur de Vi et la température de "fin de solidification” 3 I'aide
de simulations du type "micro-macro” de ia solidification de piéce.
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Figure 3.6 Courbes de refroidissement et dérivées des thermocouples placés au centre, a mi-
rayon et & linterface moule-métal. La valeur et la position par rapport au temps du minimum de
la vitesse de refroidissement de fin de "solidification” dépend de la position du thermocoupie.

On a constaté sur les tracés de la dérivée des courbes de refroidissement que celle-ci présente
deux minimums, pour certains des cylindres de @62 et @32, vers la fin de la solidification, comme
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lllustre la figure 3.7. Le premier de ces minimums est peut étre di a un artefact de mesure : dans le
cas montré sur la figure 3.7, on a constaté dans le fichier des mesures que le premier pic correspond
a un changement de température de plus de 30 °C en une seconde alors que la vitesse de
refroidissement 2 la fin de la solidification est de l'ordre de 1 °C-s-1. Dans les gammagraphies réali-
sées pour chaque piéce coulée, on a observé la présence de cavités autour de la soudure des ther-
mocouples des cylindres @62. La formation de ces cavités est peut étre associée a I'artefact de me-
suré observé. Hecht [72] suggére que ces cavités peuvent étre associées a la rupture du thermo-
couple ou de sa gaine protectrice.
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Figure 3.7 Enregistrement et dérivée d'une courbe de refroidissement d'un cylindre @62. La dérivée
présente deux pics a la fin de la solidification. Le premier est di & un artefact de mesure.

3.4.2. Analyse d'images

3.4.2.1. Grandeurs morphologiques considérés

Pour caractériser la structure des fontes coulées on a déterminé les parameétres suivants :
nombre de nodules par mm2, Na, densité volumique de nodules, Ny, taux volumique de graphite, g9,
taux volumique de cémentite et nodularité des particules de graphite. La forme des particules de gra-
phite a été caractérisée a partir de la mesure du périmétre et de la surface de I'ensemble des parti-
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cules. Le nombre de nodules par mm?3 a été calculé & partir des mesures individuelles de la surface
de chaque nodule, seion la méthode de Saltykov.

3.4.2.2. Conditions de mesures

On a utilisé sur I'analyseur dimages un programme qui permet de faire les mesures de maniére
automatique. Ce programme déplace la platine du microscope suivant une maille de nceuds préala-
blement spécifiée. Ainsi, chaque champ de mesure peut étre repéré par un numéro et lié aux coor-
données qui définissent sa place sur la surface de mesure. Dans quelques-uns des champs de me-
sure, on a observé la présence de défauts tels que des crasses, des porosités, ou la présence du
thermocouple. Un opérateur est donc nécessaire pour repérer les champs qui présentent des défauts
; ces champs seront éliminés a posteriori lors du dépouillement des mesures. Ce dépouillement est
fait sur un autre ordinateur, ce qui permet d'optimiser le temps d'utilisation de I'analyseur comme ap-
pareil de mesure. Pour cela, les données sont mémorisées sur des disquettes, puis transférées sur
l'ordinateur contenant le programme mis au point pour le traitement des mesures. Dans les conditions
de mesure choisies, I'étude de chaque échantillon a demandé un peu moins d'une heure d'acquisition
de données sur 'analyseur dimages et environ une minute pour le dépouillement de données sur un
ordinateur DPS6.

Dans cette étude on a utilisé une trame de 256x256 points-image et le pas image a été choisi
en fonction de la "finesse” de la structure : en général, un pas image de 1,46 um a été utilisé pour les
mesures sur les cylindres @62, un pas image de 1,16 um pour les cylindres @32 et @16 et un pas
image de 0,74 um pour les échantillons ©9. Dans le cas des piéces non inoculées les mesures ont
été réalisées avec un pas image de 2,3 um pour les cylindres 962 et ©32, un pas image de 1,16 um
pour les cylindres ©16 et un pas image égal a 1,46 um pour le cylindre 29 de la piéce 8B. Le tableau
3.3 montre les différentes valeurs de "a" correspondant aux trames employées et donne la surface
des champs dans chacun des cas. '

Tableau 3.3 Caractéristiques des champs de mesure et distance entre les
points-images en fonction des grossissements employés dans cefte étude.

Obijectit 10x 16X 20x 32x
Grossissement 310 508 637 11000
Surtace analysée (um?) 471184 118932 | 77480 |31160
Distance "a" (um) 2.3 1,46 1,16 0,74

Le programme fait une mise au point automatique sur les champs de mesures, puis il mesure la
fraction de graphite g9. Le rapport du nombre de points-image détectés au nombre de points total est
considéré comme la fraction de graphite. Cette mesure est faite sans traitement préalabie de l'image.
Ensuite, le programme élimine les nodules qui touchent la frontiére du masque de mesure, puis
'ouverture de limage est réalisée de maniére a éliminer les petits particules. Avant le comptage du
nombre de nodules, les trous éventuels des particules sont bouchés par une transformation d'image
appropriée. La surface totale "S "de toutes les particules qui restent aprés ces opérations est mesurée
ainsi que le périmétre " P " total de ces particules. Les valeurs moyennes de ces paramétres sont utili-
sées pour le calcul d'un facteur de forme f, qui sernt de repére de la nodularité du graphite, a l'aide de
la formule (voir annexe E) :

4
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Le facteur de forme ainsi défini n'a pas un caractére mathématique rigoureux (voir §3.4.2.6.) de
sorte qu'il n"est considéré que comme un repére de la nodularité de nos échantilions. Enfin, la mesure
de l'aire de chacune des paricules est effectuée. De méme que les autres quantités, ces données
sont enregistrées sur une disquette pour leur dépouillement ultérieur.

3.4.2.3. Dépouiliement des données

Les fichiers contenant les données expérimentales ont été transférés a un ordinateur ou I'on a
premiérement éliminé les champs de mesure présentant des défauts ; les mesures ont ensuite été
dépouiliées a 'aide d'un programme permettant le calcul statistique et le calcul du nombre de nodules
par unité de volume. Le programme effectue premiérement une correction du biais introduit par
I'élimination systématique des particules touchant les frontiéres du masque de mesures. En effet,
I'élimination de ces particules peut conduire a des erreurs importantes sur la granulométrie car la pro-
babilité que des particules touchent le masque de mesure dépend des tailles relatives de celles-ci et
du masque : plus la particule est grande, plus il y a de chances qu'elle soit éliminée. La méthode de
correction de C. Lantuejoul (citée par Chermant [71, p. 133] ) a été introduite dans ce programme.

Les particules, supposées circulaires, sont ensuite distribuées selon leur surface dans les
classes logarithmiques i (i = 1,2,3...30) dites de Saltykov, dont le diamétre est égal a4 10 /10 um. Ce
classement sert au calcul du nombre de nodules par unité de volume Ny selon la méthode de
Saltykov. Le calcul de Ny est fait pour chagque champ de mesure. Dans quelques cas, ia méthode de
Saltykov prévoit un nombre négatif de nodules dans certaines classes de petite taille : le programme
attribue alors & cette classe un nombre de nodules égal a zéro. Le programme caicule également la
moyenne des valeurs de Na, Ny, f et g9 de I'ensemble des champs de mesure sur chaque
échantillon ainsi que I'écart-type de la moyenne, O x.

La distribution moyenne en surface et en volume des nodules selon leur diamétre est aussi cal-
culée. Une distribution de fraction volumique en graphite, ¢}, est évaluée en partant de la granulomé-

trie moyenne de nodules par volume. La distribution de ¢ qui correspond a la distribution moyenne
en surface de nodules a été également déterminée. Enfin les caractéristiques de ces distributions,
c'est-a-dire leur diamétre moyen et I'écart-type, sont aussi calculées.

3.4.2.4. Choix des valeurs représentatives de densité surfacique et densité volumique de no-
dules

Dans la figure 3.8 on a reporté les distributrions de Na, Ny et gJ déterminées sur les cylindres

2A1 et 4A4 A deux grossissement différents. Afin de faciliter leur comparaison, les granulométries ont
été rapportées aux valeurs de Na, Ny et gJ mesurées sur chaque échantilion au plus fort
grossissement. L'effet du grossissement sur la granulométrie est discuté au sous-paragraphe suivant.
On montre ici le critére employé pour le choix des valeurs de la densité surfacique et densité
volumique de nodules considérées comme représentatives de chaque échantilion.

Sur les histogrammes de la figure 3.8 on observe que, a I'exception de la granulométrie de Na
qui correspond A la mesure faite A faible grossissement sur piéce 2A1, toutes les autres granulomé-
tries de Np et Ny ont un caractére bimodal : une population de nodules de petite taille, référée par la
suite comme "premiére population” et une " deuxiéme population” de nodules de taille plus impor-
tante. Plusieurs facteurs conduisent & ne pas considérer la population de nodules de petite taille dans
le dénombrement de nodules par unité de surface et par unité de volume. L'un de ces facteurs con-
cerne le fait que, pour les grossissements employés dans ce travail, il est probable que des petites
particules autres que des nodules, des inclusions par exemple, sont comptées lors des mesures. En
outre, le biais sur la mesure de la surface de petites particules est le plus important, de sorte que la
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valeur calculée de Ny, pour les petites particules est la plus entachée d'erreur. Un autre facteur est la
faible importance des petites nodules dans le processus de dépét de graphite. En effet, en comparant
la granulométrie de of également reportée sur la figure 3.8 avec les granulométries de Na et Ny, on
observe que la population de petits nodules représente une trés faible fraction de graphite maligré ieur
nombre trés important. Par suite on peut penser que le dépét de graphite est pour I'essentiel réalisé
par les nodules de grosse taille qui forment la deuxiéme population.
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Figure 3.8. Histogrammes normalisés déterminés sur les échantillons 2A1 et 4A4, & deux
grossissements différents : 310x et 508x dans le cas de la piéce 2A1, et 637 et 1000x
dans le cas de la piece 4A4. Les histogrammes de chaque piéce sont superposés, celui
qui correspond au plus faible grossissement est représenté avec des petits carrés. Pour
faciliter leur comparaison, les histogrammes de chaque piéce ont été rapportés aux

valeurs de Na, Ny et g¥ qui correspondent aux mesurées effectuées avec le grossis-
sement le plus important.

A cause des facteurs précédemment décrits, les valeurs de densité surfacique et de densité
volumique des nodules associées a la "deuxiéme" population de nodules ont été considérées comme
celles représentatives de chaque échantilion. Ces valeurs sont par la suite notées,Ny et N v- Pour
leur détermination on a dénombré les nodules & partir de la classe de Saltykov qui représente le mi-
nimum entre la premiére et deuxiéme population de particules des distributions en Nv. Les granulo-
métries de Ny de quelques-uns des cylindres n'ont pas présenté un caractére bimodal. Pour ces
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échantillons on a considéré les valeurs de Na et Ny égales a Ny et de N 7 respectivement. Parmi ces

échantilion se trouvent les cylindres ©16 des piéces non inoculées, 8A et 8B. Dans les histogrammes
de Na et Ny associés a ces cylindres on observe une proportion en nombre relativement important de
particules de petite taille. On peut penser que le nombre de particules déterminé pour @16 des piéces
8A et 8B peut étre ainsi surévalué.

Les valeurs déterminees de Ny et N7 ainsi que celles de Na et Ny sont reportées dans les ta-
bleaux D.1 de I'annexe D. Les histogrammes normalisés de Na, Ny et ggs qui correspondent aux cy-

lindres de toutes les piéces coulées, hormis les piéces 3A et 8B, sont reportés dans l'annexe F. Les
histogrammes des piéces 3A et 8B sont présentés au sous- paragraphe 3.5.1.5,

3.4.2.5. Incertitude sur les mesures
+ Bials statistique

L'évaluation du biais statistique des mesures effectuées a été réalisée a I'aide de la statistique
classique. Celle-ci suppose que les mesures sont statistiquement indépendantes et que les phases
sont uniformément réparties dans le matériau. La premiére hypothése est justifiée pour autant que le
rapport entre la taille des éléments de la phase mesurée et celle du masque de mesure est assez pe-
tit, comme cela a été le cas dans notre étude. L'hypothése d'uniformité de répanrition de phase
semble étre une approche raisonnable pour le cas de surfaces analysées pour chaque cylindre, bien
que, a l'échelle de la piéce, on puisse imaginer l'existence d’hétérogénéités dans la structure.

A l'aide des valeurs des erreurs-type O y et la valeur de x ( x = Na, Ny, f et g9) on a calculé
I'écart-type relatif ; 0 3/ x, des mesures effectuées sur chaque échantilion. La moyenne de I'écart-

type relatif, Q, de I'ensemble des échantillons a été aussi calculée. Si la population des moyennes a
une répartition normale, lincertitude sur la valeur de x avec un niveau de confiance de 95% est
égale 4 +20 %/ X, soit en moyenne +2Q pour I'ensemble des échantillons. Les valeurs de x +2Q

trouvées dans cette étude sont : NA + 4%, Ny £ 5,6%, g8 +4,8% et f£ 2%.
« Blals relatif & I'appareiliage de mesure : effet de la résolution spatiale de I'analyseur d'images

Les mesures réalisées sur 'analyseur d'images peuvent étre entachées des erreurs causées
par des imperfections de l'appareillage et par un mauvais choix des conditions de mesure (contraste
de l'image et seuillage) {71, p. 385]. Du fait qu'il existe un bon contraste entre les nodules de graphite
et la matrice, le choix du cor:iraste de limage et le seuillage ne pose pas de probléme particulier dans
le cas des fontes G.S. On peut donc estimer que l'erreur introduite par le choix de ces conditions de
mesure est plutét faible dans notre cas.

Un des biais introduit par 'appareillage de mesure concerne la résolution spatiate. Dans notre
cas, ce type de biais conduit & différentes valeurs de Na, et donc de Ny, selon le pas image avec
lequel on réalise les mesures sur un échantilion : comme onl'avu au § 3.3.1 le nombre et la taille des
particules les plus petites prises en compte par I'analyseur dépendent du pas image,c'est-a-dire, Ia
distance "a" qui existe entre les points-image. Pour vérifier 'ordre de grandeur du biais introduit par la

résolution spatiale de I'analyseur on a réalisé, sur un méme échantillon, deux mesures a pas images
différents ; les pieces 2A1 et 4A4 ont été ainsi étudiées. Les valeurs de Na et Ny et celles de N3 et de

N déterminées pour ces échantillons sont reportées au tableau 3.4. Sur celui-ci on observe que les

rapports X/W et Z/Y qui correspondent aux valeurs "brutes” de Na et de Ny sont nettement plus
importantes que les rapports X/W et Z/Y associés a Ny et N/. Les valeurs de N ¥’ et N 7 determinees

pour un échantillon sont donc moins sensibles au pas image choisi pour les mesures. Comme
I'llustrent les granulométries de Na et Ny représentées dans figure 3.8, la trés importante différence
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entre les vaieurs de Np et Ny déterminées pour un échantilion a différents grossissements est
essentiellement due aux particules de petite taille.

Tableau 3.4 Effet du pas image choisi pour effectuer les mesures sur les valeurs de
Na et Ny d'un échantilion. Les valeurs Ny de N7 ont été déterminés en considérant

le critére décrit au sous-paragraphe 3.4.2.7.

Piece pasimage { Na Na Nv Ny
2A1 | W 2,3um 189 161 8509 6807
X 1,46 um 224 175 15775 7959
XIW 1,18 1,09 1,85 1,17
4A4 1 Y 1,16 um 630 534 57423 40727
Z 0,74 um 790 525 129288 42198
Y 125 | 098 2,25 1,04

Dans le tableau 3.4 on note que les rapports X/W associés a N’y et N{/ de I'échantillon 2A1 sont
plus importantes que les rapports Z/Y associés a Ny et N7 de la piece 4A4. Cela peut étre du au fait

que la classe de Saltykov qui représente le minimum entre la premiére et deuxiéme population difiére
dans les deux mesures effectuées sur 2A1, alors que dans le cas de 4A4 la classe entre les deux
populations a été la méme pour les mesures réalisées. On note aussi que le biais statistique évalué

au point précédent est moins important que les incertitudes représentées par les valeurs des rapports
X/W de Ny et Ny, mais il est de l'ordre de grandeur de lincertitude représentée par les rapports 2/Y

de la piece 4A4. On peut penser que la principale source dincertitude dans les valeurs de Ny et NT

est liée a l'effet du pas image sur la taille de la particule qui se trouve entre les deux populations de
nodules. Ce type d'incertitude est difficile a évaluer. Afin d'éviter des fluctuations dans les valeurs de
Ny par ce type de biais, les mesures sur les cylindres d'un méme diametre ont ét¢ effectuées avec un
méme pas image. Celui-ci a été choisi de sorte qu'il permet de déceler le minimum entre les deux
populations en gardant un rapport raisonnable entre la taille du masque de mesure et Ia taille
maximale des nodules de I'échantillon, c’est -a-dire, un masque de mesure environ cing fois plus
grand que le diameétre du plus gros nodule de graphite mesure.

3.4.2.6. Correction de I'effet de ia granulométrie et du bials introduit par I'analyseur d'images
sur la valeur du facteur de forme mesurée

Le facteur de forme f mesuré sur les échantillons est reporté sur la figure 3.9 en fonction du
module géométrique des cylindres, Mod. La valeur de Mod correspond au rapport entre le volume et
la surface de chaque cylindre. Pour son calcul on'a considéré le cas ou les cylindres seraient complé-
tement entourés par le moule. Les valeur de Mod ainsi calculées sont ; 11,46 mm pour @62, 6,77 mm
pour ©32, 3,67 mm pour 216 et 2,14 mm pour &9.Les valeurs de f sont reportées dans les tableaux
D.1a et D.1b de l'annexe D. Sur la figure 3.9 on observe que f prend souvent des valeurs supérieures
A l'unité. Cela semble étre en désaccord avec le fait que par définition la valeur maximale du facteur
de forme d'une particule fp est 'unité : la valeur 1 correspond a un cercle ; plus la forme de la
particule s'écarte de celle d'un cercle plus la valeur de fp est petite. La distribution en taille des
nodules et le fait d'utiliser la moyenne des aires et la moyenne des périmétres des nodules pour le
calcul de f sont a l'origine de cette "aberration”. En effet, méme dans le cas d'une population de
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cercles "parfaits” mais de tailles différentes, la valeur de f déterminée a l'aide de la relation 3.1 peut
différer de 1 alors que les valeurs de fp des cercles, donc sa moyenne fp, est égale & l'unité :

Aar'S 1. i i
B2 #* NAZ Ny fp 3.2

f=

Pour pallier a cet inconvénient, on a rapporté la valeur de f & la valeur du facteur de forme fr
qui correspondrait & la mesure sur l'analyseur d'images d'une population de cercles dont la
distribution en taille est la méme que celle des nodules. (voir annexe E), soit f* = f/fr. Les valeurs
concernant f* ainsi que f sont reportées dans les tableaux D.1a et D.1b de I'annexe D. Les valeurs
de f* déterminées concordent avec les appréciations qualitatives faites sur la nodularité du graphite
des piéces coulées ; la nodularité du graphite des piéces inoculées étant meilleure que la nodularité
du graphite des piéces non inoculées. En général, le graphite des cylindres des piéces inoculées
présente une nodularité assez bonne (f* = 0,8).
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Figure 3.9 Valeurs de f mesurées dans les différents cylindres des piéces
coulées. Mod correspond au rapport entre volume et la surface des cy-
lindres ; la valeur de Mod pour les cylindres ©62, 932, 016 et ©9 est res-
pectivement égal & 11,46 mm, 6,77 mm, 3,67 mm et 2,14 mm.

3.4.3. Analyse thermique différentielle

3.4.3.1. Caractéristiques des expériences effectuées

Tous les essais ont été réalisés sous atmospheére d'argon afin de limiter 'oxydation du métal.
Apres quelques expériences préliminaires, on a établi le cycle thermique employé pour déterminer la
valeur de Tgg. Ce cycle est constitué d'étapes d'échauffement et de refroidissement séparées par un
temps de maintien & température. La vitesse de refroidissement a été la méme dans tous les essais :
10 °C/min. Le temps de maintien “isotherme" a été dans tous les cas de 2 min. Les températures de
ces paliers isothermes ont été de 1250 °C et 1050 °C. Différentes vitesses de chauffage ont été
employées ; 2°C/min, 5°C/min, 10°C/min et 15°C/min.

3.4.3.2. Dépoulilement des courbes d'ATD

Les données expérimentales ont été dépouillées a l'aide du logiciel fourni avec le calorimetre.
La figure 3.10 montre I'évolution de la force électromotrice (f.6.m.) mesurant I'écart ATa en fonction de

la température "du métal". La valeur de la f.é.m. dépend de la différence entre la température de
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I'échantilion et celle de la référence. La courbe représentée sur la figure 3.10 correspond a la fusion
de I'échantilion a une vitesse d'échauffement de 2°C/min. On distingue la ligne de base et les points
considérés pour déterminer les températures de début et de fin de fusion du métal TEdG et Tgq res-

pectivement.
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Figure 3.10 Courbe caractéristique de la valeur de f.é.m. mesurant I'écart AT en
fonction de la température de I'échantilion étudié. Cette courbe correspond 3 la fu-
sion de la fonte a une vitesse d'échauffement de 2 °C/min. Sur cette figure sont défi-
nies également les températures considérées pour caractériser le début et la fin de

la fusion, notées respectivement, TEdG et TE“G.

La courbe de fusion du métal de la figure 3.10 ne présente aucun phénoméne thermique se-
condaire. On peut donc imaginer que la composition de l'alliage étudié est trés proche de la composi-
tion qui correspond a l'eutectique du systéme polyconstitué. On rappelle que cet alliage est classé hy-
pereutectique lorsque I'on considére comme référence la composition de l'eutectique du systéme ter-
naire Fe-C-Si. Si I'on considére que I'alliage est hypereutectique, alors on peut penser que la quantité
de graphite "proeutectique” est trés faible de sorte que le phénoméne thermique correspondant & sa
dissolution n'est pas repérable par ATD. De ce fait, on peut considérer que la courbe de fusion du
métal est représentative de la réaction eutectique.

3.5. PRESENTATION DES RESULTATS EXPERIMENTAUX

3.5.1. Corrélation entre les différentes grandeurs caractéristiques de la vitesse
de refroidissement.

Dans la figure 3.11 on a reporté le logarithme de la vitesse de refroidissement & 1000 °C, In
V;.en fonction du logarithme du module géométrique de la piéce, In Mod, des valeurs expérimentales

qui concernent les piéces 2A, 2B, 3A et 3B. Ces piéces ont été coulées a différentes températures,
respectivement ; 1450 °C, 1400 °C, 1350 °C et 1300 °C. La corréiation In VY - In Mod que l'on ob-



serve sur cette figure est
représentative de I'ensemble des

données expérimentales. Sur cette
figure on note que Vi augmente

quand la valeur de Mod diminue.
En outre, on observe que pour une

— méme valeur de Mod, les valeurs
] de V; ont une tendance a étre plus
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importantes pour la piéce 3B que
] pour ia piéce 2A. Ces piéces ont
. été coulées respectivement a la
E température la plus basse et la
: température la plus importante de
I'ensemble des expériences effec-
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Figure 3.11 Corrélation expérimentale entre le logarithme de la )3 syggere que la valeur de V*

vitesse de refroidissement & 1000 °C, InVY, et le logarithme du 8

module géométrique du cylindre, In Mod. peut dépendre d'autres facteurs
que la température de coulée ou

bien "que Vlinfluence de la
température de coulée sur Vg peut étre masquée par l'incertitude sur la mesure de celle-ci.

Le logarithme des vitesses de refroidissement & 1200 °C, In V4, des quatres piéces ; 2A, 2B, 3A
et 3B sont reportées en fonction de In Mod dans la figure 3.12. La corrélation In V{ - In Mod de ces
cylindres est représentative de I'ensemble des données. Sur la figure 3.12 on observe que les valeurs
de V' associées aux cylindres ©62 tendent & étre pius importantes que celles du cylindres ©32. Cela
peut étre di aux phénomeénes inhérents au mouvement du méta! liquide pendant son refroidissement.
Ce mouvement du métal liquide est
suggéré par le fait que les courbes
de refroidissement des cylindres
262 et @32 sont confondues avant
et durant la solidification. Par
ailleurs, sur la figure 3.12 on note
que méme pour le cas des piéces
2A, 2B, 3A et 3B, il n'y a pas un

effet net de la température de
coulée sur la valeur de V7. Ce re-
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Figure 3.12 Corrélation expérimentale entre le logarithme de la
vitesse de refroidissement & 1200 °C, InV?, et le logarithme du

module géométrique du cylindre, in Mod.
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La figure 3.13
représente les points
expérimentaux concernant la
vitesse de refroidissement &
1000 °C et le temps de soli-
dification Atg = tg-te. Sur cette
figure on observe que Atg
diminue quand V7 augmente.
Sur la figure 3.14 on a re-
porté les valeurs de Atg en
fonction de Aty = ts -t4. On
observe une bonne corréla-
tion entre ces deux gran-
deurs.

Afin de "quantifier” les
corrélations précédemment
décrites, on a effectué une
analyse de régression li-

néaire entre d'une pan les
valeurs In V; et In Mod et

d'autre part les valeurs de In
Vj et In Mod. Dans le cas de

la relation In V"s - In Mod, les
droites de corrélation :

NMY=INE+DInX 33

calculées pour les piéces de
fontes G.S. ont eu une valeur
de D comprise entre -2,13 et

-1,94, la valeur moyenne étant égal a -2,06. Pour ce qui est de la corrélation de In V; - In Mod, la va-

leur de D a varié entre -1,7 et -2,23, la valeur moyenne étant égale a -1,95. Pour la corrélation In{Atg)
- In V; la pente moyenne des droites de corrélation a été égale a -1,02 et elle a varié entre -0,96 et -

1,07. Dans le cas des corrélations Atg-Atgs, la pente des droites varie entre 1,00 et 1,02, 1a moyenne

étant égale & 1,01. En considérant ces résultats on peut écrire :

Vg =Cq (Mod)'2 ; Vi=Ca2 (Mod)-2  Mts= C3( *s*)'1 : Atge~ C4 Ats 3.4

L'ordre de C1 est de = 75 mm2°Cs-!, de Co est d'environ 200 mm2°Cs-1 de C3 est de 200 °C et

de C3 = 1,09.
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Figure 3.14 Corrélation expérimentale temps de solidification (ts-
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3.5.2. Effet de la vitesse de refroidissement et I'inoculation sur la structure fi-
nale des fontes coulées

3.5.2.1. Densité volumique de nodules
Sur le graphique A de la figure 3.15 on a reporté les valeurs de In N7 en fonction du logarithme

du module géométrique des cylindres, In Mod. Les valeurs de In Mod sont reportées dans ce gra-
phique en sens inversé ; In Mod décroit de gauche a droite. Cela afin de faciliter la comparaison de la
corrélation In N - In Mod avec les corrélations In Ny - In V5 et In N7 - In VY présentees respective-

ment, dans les graphiques B et C de la méme figure. Sur le graphique A on observe que la valeur de
Ny est pratiquement la méme pour les cylindres @62 et 932 puis elle augmente quand la valeur de
Mod diminue. Sur le graphique A on note aussi que les courbes qui concernent les piéces inoculées
ne se croisent pas de fagon erratique ; elles ont a peu prés la méme allure. Il en est de méme pour les
courbes concernant les piéces non inoculées, 8A et 8B. On rappelle que les valeurs trés imporntantes
de N des cylindres ©16 de ces piéces doivent étre considérées avec précaution puisqu'elles in-
cluent une proportion relativement importante de particules de petite taille ( voir § 3.4.2.4.).

Les remarques précédemment faites pour les corrélations experimentales, In Ny - In Mod, sont
qualitativement valables pour les correlations In Nj - In V§ qui sont présentées dans le graphique B
de la figure 3.15. Pour ce qui est des corrélations In NY; - In Vi reportées dans le graphique C de cette
figure, on note qu'elles ont une allure moins définie que celle des corrélations, In Ny - InMod et InNY
- In V;.Les droites de corrélation linéaire (voir équation 3.3) des relations In Nj - In Mod, InN{7 - in V¢
et In Ny - In V;, concernant les piéces inoculées ont respectivement des valeurs moyennes de D
égales a -1,05, 0,51 et 0,47. Dans le cas des corrélations In N7 - In Mod, les valeurs de D ont varié
entre -0,83 et -1,22, dans celui des correlations Nj - In Vg la valeur de D a été entre 0,42 et 0,58, en-
fin D a varié entre 0,41 et 0,59 pour les corrélations N - in V. En considérant les valeurs moyennes

de D, on peut écrire :
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Figure 3.15 Relation entre le logarithme du module géométrique, In Mod, le logarithme de
la vitesse de refroidissement a 1000 °C, In \;, et le logarithme de la vitesse de

refroidissement & 1200 °C, In V%, avec le logarithme de la densité volumique des nodules
de graphites, In N{/, des piéces coulées.
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Ny =E1 (Mod)! ; Ny=E2(V5)0S ; Ny =E3(V)o5 3.5

La valeur de la constante de proportionnalité de ces expressions dépend de limportance de la
densité volumique de nodules dans les piéces. Dans le graphique A de la figure 3.15 on observe que
les valeurs extrémes de N; concernent la piece 2B et la piece 2A. En considérant les points expéri-
mentaux de ces piéces, on a estimé ['ordre de grandeur des constantes de proportionnalité des équa-
tions 3.5. Ces constantes ont été déterminées a l'aide des corrélations linéaires du type Y - XD ; Y est
égale & N et X représente les grandeurs, Mod, V et Vi. Les valeurs de E, de E2 et de E3 ainsi
calculées sont reportés dans le tableau 3.5.

Tableau 3.5 Valeurs des constantes de proportionnalité Ey, Eo et Ea qui corres-
pondent & la piéce 2B, dont la densité volumique des nodules est la plus impor-
tante, et & la piéce 2A qui a la densité volumique de nodules la plus faible.

Piece Piéce
2A 2B
Eq (mm-2) 55666 347440
Ep (mm-3 sl/eeC-1/2) 6218 35927
Eg (mm-3 g1/2°C-1/2) 3924 19307

3.5.2.2. Densité surfacique de nodules

Dans les graphiques A, B et C de la figure 3.16 on a reporté respectivement les valeurs de In
N3 en fonction de In Mod, de In VY et de InV' . On observe les mémes tendances qualitatives que

celles décrites pour les graphiques de la figure 3.15. Les droites de corrélation, non représentées
dans les graphiques, des relations ; In NY - In Mod, In Ng - InVg et In N¥ - InV, des piéces inoculées
ont respectivement une pente moyenne égal a -0,68, 0,33 et 0,32. Dans le cas de la corrélation In Nx

- In Mod les valeurs de Ia pente de droites de corrélation, D,ont varié entre -0,51 et -0,78, les valeurs
de D des corrélations in N; - InV; ont été dans une fourchette de valeurs de 0,25 & 0,37, et pour les

relations In Np*- InVyla valeur D est entre 0,26 et 0,38.
NA = F1 (Mod)2B | Np=F2(Vg)1® ; Np=F3(V)B 3.6

Les valeurs de F1, de F2 ot de F3 Ont été calculées de la méme maniére que Eq, Ep et E3
avec les données expérimentales des piéces 2A et 2B. Ces grandeurs sont reportées au tableau 3.6.

Tableau 3.6 Valeurs des constantes de proportionnalité F1, F2 et F3 qui corres-
pondent A [a piéce 2B, dont {a densité surfacique de nodules est la plus importante,
et & la piéce 2A qui a la plus faible densité surfacique de nodules.

Piéce Piéce
2A 2B
F1 (mm-%/3) 529 2359
Fa (mm-2 g1/32C-173) 119 520
Fa (mm-< g1/3°C-173) 91 328
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Figure 3.16 Relation entre le logarithme du module géométrique, In Mod, le logarithme de
la vitesse de refroidissement a 1000 °C, In Vg , et le logarithme la vitesse de

refroidissement & 1200 °C, In V;, avec le logarithme de la densité surfacique de nodules
de graphites, In Ny*, des piéces coulées.
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3.5.2.3. Taux de cémentite

Dans la figure 3.17 on a reporté le taux de cémentite mesuré sur les cylindres en fonction du
module géométrique. On remarque que, dans le cas des piéces inoculées, la cémentite n'est apparue
que dans les cylindres @8, alors que dans les piéces non inoculées, 8A et 8B, la cémentite a été aussi
observée dans les cylindres @16 de ces piéces et dans le cylindre @32 de la piéce 8A.
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Figure 3.17 Corrélation entre le taux de cémentite et le module
géométrique des cylindres.

Le graphique A de la figure 3.18 représente le taux de cémentite mesuré dans les cylindres
29 en fonction de la valeur Ny des mémes cylindres. Les points expérimentaux qui correspondent

aux échantillons 8A4 et 8B4 ne sont pas reportés faute d'une détermination précise de N pour ces

échantillons (nodules de taille trés petite). Sur ce graphique on observe que la cémentite est absente
dans les cylindres qui ont les valeurs les plus importantes de N ; 2B, 3B, 3A et 7B.

Dans le graphique B de la figure 3.18 on a reporté le taux de cémentite mesuré dans les cy-
lindres @9 en fonction de N7; des cylindres ©62 de la méme piéce. On observe que les tendances
qualitatives notées pour le cas du graphique A de cette figure restent valables pour le graphique B. En

outre on constate que les forts taux de cémentite observés dans @9 des piéces 8A et 8B correspon-
dent effectivement a une faible valeur de N dans @62 de ces piéces.

Dans le graphique A de la figure 3.19 on a reporté le taux de cémentite mesuré dans les cy-
lindres @9 en fonction de Nx des mémes cylindres et dans le graphique B le taux de cémentite a été

reporté en fonction des valeurs de Ny des cylindres ©62. On constate que les remarques faites pour
les corrélations observées entre le taux de cémentite et les valeurs de N7 des cylindres @9 ou @62

restent qualitativement valables pour les corrélations taux de cémentite-densité surfacique des no-
dules.
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Figure 3.18 Corrélation expérimentale entre le taux de cémentite et la densité
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N" des cylindres @62 (graphique B).



72

60 A A [ | AL L L B ]
® 50 f @ .
@ '
£ 40 ¢ ]
[ 5 4
E 4o f ]
5 30 F ]
o 3 2A ]
S 20 f ° .
x A ]
C:B 10 | 4A 4B 7A ]
= r . . a ]
_ 7B3A 3B ,p ]
0 e S e o ST
500 1000 1500
Nx (mm2)

60 8 X ¥ i T T ]
r 8A :
L 50 F gp « .
o E :
£ 40 ¢ ]
o L ]
E g0 f :
¢ 30 | .
(5] b ]
$ 20 f 28 o :
N ‘
S 10 ¢ 4A ¢ 7A ]
[ 4B  *3B7B3A 2B ]

0 b e e

100 200 300 400 500

N% (mm2) du cylindre 062

Figure 3.19 Corrélation expérimentale entre le taux de cémentite et la densité
surfacique de nodules, Ny des cylindres @9 (graphique A) ou les valeurs de

N des cylindres @62 (graphique B).



73 Chapitre Il : Etude Expérimentale

3.5.2.4. Granulométrie

Les distributions du nombre de particules par unité de surface et de volume, ainsi que la distri-
bution correspondante de la fraction volumique de graphite, ont été reportées selon la largeur des
classes de Saltykov. Des variations importantes du nombre de nodules par unité de surface et de vo-
lume ont été observées entre les différents échantillons. De ce fait on a considéré des distributions
normalisées qui facilitent la comparaison des caractéristiques morphologiques des différentes fontes
coulées et I'observation de l'effet de la vitesse de refroidissement sur ces caractéristiques.

 pléces inoculées

Sur la figure 3.20 on a reporté les distributions normalisées correspondant a la piéce 3A, car
elles sont représentatives de I'ensembie des piéces coulées avec inoculation. L'ensemble des distri-
butions mesurées sur les autres piéces sont données dans 'annexe F.

Dans les distributions en Na on observe qu'il y a en général deux populations : une population
de petits nodules, la premiére population, et une population de particules plus grandes qui est appe-
lée " deuxiéme population”. Sur la figure 3.20 on remarque que Ia taille "moyenne” et la largeur en
taille de la deuxiéme population est d'autant plus petite que la vitesse de refroidissement est plus im-
portante. Ces remarques sont aussi vaiables pour la distribution en Ny, mais on constate que la pre-
miére population des nodules est plus importante dans le cas de Ny que dans le cas de Na. En ce qui
concerne la distribution en ¢f , calculée a l'aide de la distributions en Ny, on observe la méme in-
fluence de la vitesse de refroidissement sur I'étalement de Ia distribution, mais la premiére population
de nodules correspond & un trés faible taux volumique de graphite. En outre, sur la distribution en gJ,
on observe une troisiéme population de nodules correspondant aux tailles les plus grandes.
L'importance des gros nodules peut étre formalisée en notant que la taille moyenne des nodules cal-
culée sur la distribution de g{ se situe pour des valeurs plus importantes que dans le cas de Np et Ny,

comme cela a été observé auparavant par Noguchi et al. [34]. Les remarques faites pour les distribu-
tions en g§, sont valables pour les distributions en g$ .

» pléces non inoculées

Sur la figure 3.21 on a reporté les distributions normalisées qui correspondent & une des piéces
coulées sans traitement d'inoculation. Les distributions de l'autre piéce coulée sans inoculation pré-
sentent les mémes caractéristiques (voir annexe F). Ces distributions montrent les mémes tendances
que celles décrites dans le cas des fontes inoculées, mais on observe ici que les distributions qui cor-
respondent a ©62 et & @32 sont sensiblement plus dispersées que dans le cas des piéces inoculées.
La taille moyenne est décalée vers des valeurs de 40 um, tandis que dans le cas des piéces inocu-
lées, cette valeur se situe autour de 20 um. Cela peut étre di pour l'essentiel & I'effet du nombre de
nodules : en effet, les piéces coulées ayant a peu prés la méme fraction de graphite (voir tableaux
D.1a et D.1b & F'annexe D), un nombre plus important de nodules doit se traduire par une taille
moyenne des nodules plus petite. On peut constater sur les tableaux D.1a et D.1b de l'annexe D que
la valeur de Ny qui correspond & @ 62 de la piéce 3A est environ six fois plus grande que ia valeur
correspondant aux pieces non inoculées.
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» Comparaison entre les distributions de Ny déterminées dans cette étude et celles détermi-
nées par Arnould dans des échantilions obtenus en TSD.

On peut se demander s'il existe expérimentalement une différence dans la forme des distribu-
tions de taille de nodules des fontes coulées en moule et les échantillons obtenus par solidification di-
rigée. Une comparaison entre ces distributions doit étre faite en considérant une fonte de méme com-
position, ayant subi un méme traitement métallurgique et solidifiée avec une vitesse de refroidisse-
ment comparable. Les distributions mesurées auparavant par Théret [1] et par Arnould [2] permettent
de tenter, a titre indicatif, une premiére comparaison entre les distributions de nodules obtenues en
TSD et en solidification en moule. En effet, la fraction de graphite et le nombre de nodules des fontes
eutectiques et hypereutectiques étudiées par ces auteurs est proche de celle de nos échantillons (voir
tableau 3.7). La vitesse de refroidissement employée par ces auteurs est de l'ordre de celle des cy-
lindres ©62 et @32 & 1000 °C ( =0,5-1,2 °C-s-1). Une des distributions de taille de nodules obtenue
par Arnould dans le cas d'une fonte hypereutectique (voir tableau 3.7) est reportée sur la figure 3.22.
Sur cette figure on a également reporté les distributions de nodules mesurées sur les cylindres ©62
des piéces 3A et 3B, dont le nombre de nodules total mesuré est respectivement de 28131 mm3 et
de 19444 mm-3. Sur la figure 3.22 on observe qu'il y a peu de différences entre les distributions de
nodules de I'échantillon obtenus en TSD et celles des échantillons des piéces mouiées. On peut donc
penser que le mode de solidification a peu d'influence sur l'allure des distributions en tailie de
nodules.
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Figure 3.22 Distributions en taille de nodules dans un échantillon obtenu par TSD
(d'apres Arnould [2]) et dans les cylindres @62 des piéces 3A et 3B. Les distributions
sont toutes rapportées a la valeur de Ny de I'échantilion d'Arnould, soit Ny = 24000
mm3. Dans le cas de nos échantillons on n'a reporté sur cette figure que les classes
de Saltykov considérées par Arnould. Dans ces conditions le nombre de nodules par
unité de volume des piéces 3A1 et 3B1 sont respectivement ; 28131 mm3 et 19444
mm-3. Ces valeurs sont proches de Ia valeur de Ny qui correspond & I'échantilion
d'Amould ; 24000 mm-3.
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Tableau 3.7 Composition des barreaux obtenus en solidification dirigée dans
des travaux antérieurs a cette étude. CE = %C + %Si/4.

%C | %Si | %Mg | *CE gd Ny

THERET 387 | 211 10,089 | 440 0,085 | 4000
3,33 | 2,51 | 0,067 | 3,96 |0,105 | 15000
ARNOULD | 3,51 | 2,66 0.1 4,17 10,086 | 8800
3,46 | 3,64 | 0,084 | 437 |0,092 | 24000
AICHOUN | 3,47 | 1,78 | 0,041 | 3,95 |0,055
330 | 170 10082 | 3.72

3.5.3. Effet de la vitesse de refroidissement et de l'inoculation sur les courbes
de refroidissement

3.5.3.1. Caractéristiques qualitatives des courbes de refroidissement

Sur la figure 3.23 on a reporté les courbes de refroidissement des cylindres de la piéce 2B qui
sont caractéristiques des courbes de refroidissement des piéces inoculées. L'ensemble de courbes
est donné dans I'annexe G. On observe que l'allure des courbes de refroidissement est fonction du
diametre du cylindre. Lorsque celui-ci diminue, le "palier” de réaction diminue en longueur et se situe
a plus basse température. En outre, linclinaison du “palier” augmente lorsque le diameétre du cylindre
diminue. La figure 3.23 montre que les courbes de refroidissement des cylindres ©62 et @32 sont
confondues avant et pendant la réaction de solidification. Cela a été observé sur 'ensemble des
échantillons coulés en fonte G.S. Par contre, dans le cas des thermogrammes des piéces en fonte
G.L,, coulées 6A et 6B, il y a toujours une différence nette entre les températures de 062 et 932,
comme cela est illustré par la figure 3.24 qui représente les courbes de refroidissement des cylindres
de la coulée 6B. La superposition des courbes dans le cas des fontes G.S. suggere un fort mouve-
ment du métal liquide qui ne se produit apparemment pas dans les pieces coulées en fonte G.L. En
comparant les figures 3.23 et 3.24 on note que le taux de recalescence des courbes des cylindres ©9
et ©16 de la coulée 6B est relativement plus important que le taux de recalescence des courbes des
mémes cylindres de la coulée traitée au Mg. Enfin, sur la figure 3.23 on observe que les courbes de
refroidissement du métal liquide de ©62 et ©32 montrent des fluctuations importantes, ce qui
empéche de repérer le début de solidification & l'aide de I'analyse thermique.

Sur la figure 3.25 on a reporté les courbes de refroidissement d'une des piéces de fonte G.S.
non inoculée. On retrouve les mémes caractéristiques principales que précédemment. On note toute-
fois deux différences qui concernent @62 et @32, par rapport aux courbes de la figure 3.23. Dans le
cas de ©62, on observe I'apparition d'une bosse sur le palier de solidification, qui n'apparait jamais
dans le cas des fontes inoculées. En ce qui concerne @32, on observe un taux de recalescence
(Tmax-Tmin) trés important, qui n'est pas observé dans les autres piéces. Cette recalescence pourrait
liée ala faible nodularité observée dans ces cylindres.

Les valeurs des caractéristiques de courbes de refroidissement retenues pour cette étude sont
reportées dans les tableaux D.2 et D.3 de 'annexe D. Les valeurs des températures Tmin €t Tmax re-

portées dans ces tableaux correspondent au dernier palier de solidification apparu, par exemple, dans
le cas des piéces non inoculées les valeurs de Tmin €t Tmax correspondent au palier trouvé apres la

premiére "bosse”. Par ailleurs, on remarque que seules les courbes de refroidissement qui correspon-
dent aux cylindres @62 présentent systématiquement de la recalescence. Exceptionnellement, celle-ci
est présente dans les courbes de refroidissement de tous les cylindres des piéces 7A et 7B. Les va-
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leurs des vitesses de refroidissement déterminées a 1000°C sont également données dans les ta-
bleaux D.2a, D.2b et D.2c de tannexe D.
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Figure 3.23 Courbes de refroidissement expérimentales caractéristiques des courbes de
piéces inoculées, elles correspondent aux cylindres @62, 932, 916 et &9 de la piece 2B.
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Figure 3.24 Courbes de refroidissement expérimentales caractéristiques de piéces non
traitées au Mg, ces courbes correspondent aux différents cylindres de la piéce 6B.



79 Chapitre Il : Etude Expérimentale

1250 v

1200 4
3
e
=
< L
= 1150
<%
E
)
-

1100 |

1050 . . , .

0 120 240 360 480 600

Temps (s)

Figure 3.25 Courbes de refroidissement expérimentales caractéristiques des courbes de
piéces non inoculées, elles correspondent aux différents cylindres de la piéce 8B .
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Figure 3.26 Corrélation entre le taux de recalescence et le module géométrique.
Résultats expérimentaux des cylindres des piéces coulées en fontes G.S. et celles cou-
lées en fonte G.L., 6A et 6B.

3.5.3.2. Taux de recalescence, ATy = Tmax = Tmin

Dans la figure 3.26 on a reporté en fonction du module géométrique les taux de recalescence
déterminés sur les courbes de refroidissement des piéces coulées en fonte G.S. et sur celles des
piéces coulées en fonte G.L. Sur cette figure on remarque que dans le cas des fontes G.S., la reca-
lescence ne se présente de maniére systématique que dans les cylindres ©62 ; 1a valeur de AT, pour
ces cylindres varie entre 1.4 et 4°C, fourchette de valeurs plus importante que celle observée dans le
cas des cylindres @62 des fontes G.L. En outre, on note dans la figure 3.26 que la valeur de AT, des
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piéces coulees en fonte G.L., 6A et 6B, tend 4 augmenter quand la valeur de Mod diminue. Cette ten-
dance est inverse a celle trouvée dans les cas des piéces coulées en fonte G.S. od, a I'exception des
piéces 7A, 7B, 8A et 8B, la recalescence est absente dans les cylindres de diameétre inférieur a 62
mm. |l faut remarquer que dans le cas des cylindres @9 des piéces 8A et 8B la présence de la reca-
lescence ne peut pas étre attribuée aux phénoménes de solidification de la fonte G.S. puisque ces cy-
lindres présentent un taux trés important de cémentite ( = 50%).

3.5.3.3. Effet de la vitesse de refroldissement sur les valeurs de ATgg = (TEGg -Tmin) et de ATy =
(TEG -Tm)

Les valeurs de Tgg utilisées dans ce travail ont été calculées 3 l'aide de l'expression : Tgg =
1154,6 + 6.5%Si proposée par Heine [73]. Cette expression a été choisie en fonction des résultats ob-

tenus en ATD qui sont présentés au §3.5.6. Dans la figure 3.27 on a reporté en fonction de Mod les
valeurs de (Teg = Tmin) qQui correspondent aux piéces 7A, 7B, 8A et 8B coulées en fonte G.S. et aux

piéces 6A et 6B coulées en fonte G.L. Dans les cas des cylindres des piéces 7A, 7B, 8A et 8B dont
les courbes de refroidissement n'ont pas présenté de recalescence, on a considéré comme valeur de
Tmin celle de la température qui correspond au maximum de vitesse de refroidissement durant la

réaction eutectique. Ce maximum correspondait en général a une vitesse de refroidissement nulle.
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Figure 3.27 Corrélation entre la valeur de {Teg - Tmin) €t le module géométrique.

Résultats expérimentaux concernant les piéces coulées en fontes G.S. et celles coulées
en fonte G.L., 6A et 6B.

Sur la figure 3.27 on observe que les valeurs de (Teg - Tmin) augmentent quand la valeur de
Mod diminue. On observe également que pour une valeur de Mod donnée, les surfusions (Tgg -
Tmin) les plus importantes correspondent aux piéces non inoculées, 8A et 88. Sur la méme figure on
note que les surfusions déterminées pour les cylindres @62, @32 et @16, des piéces en 7A et 7B
(hormis les cylindres @16 des piéces 7B et 6B) sont a peu prés de 7 °C plus importantes que les
valeurs qui correspondent aux mémes cylindres des piéces 6A et 6B, etcette différence est accrue
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dans le cas des cylindre @9, ot les valeurs de (TEg - Tmin) des piéces 7A et 7B sont d'environ 20°C
plus importantes que celles de (TEg - Tmin) des piéces 6A et 6B.

Dans le graphique A de la figure 3.28 on a reporté les valeurs de In(ATy,) en fonction de In
Mod. On observe que les valeurs de ATy, augmentent quand le module géométrique diminue. L'allure
des courbes In(ATm) - In Mod est un peu erratique, mais on note que les valeurs de AT, tendent &
étre plus importantes pour les piéces 8A et 8B dont la densité volumique des nodules est la plus faible
que pour les pigces 2B,3A et 3B qui présentent les valeurs de N, les plus importantes. Cependant on
note que les points expérimentaux de la piéce 2A se chevauchent avec ceux des piéces 4A, 4B, 7A et
7B qui ont des densités de nodules plus importantes que la piéce 2A.

Les remarques faites pour les corrélations in(ATm) - In Mod sont qualitativement valables pour
les corrélations In{ATy,) - InV reportées dans le graphique B de la figure 3.28. Pour ce qui est des

corrélations In(ATm) - InV] reportées dans le graphique C de la figure 3.28, on observe que pour le
cas des cylindres @32, 916 et @9, la valeur de (ATy) augmente quand V] augmente, mais la ten-

dance inverse est notée dans les cas des cylindres @62 et ©32. Cela est di au fait que les valeurs de
Vi tendent & étre moins importantes pour les cylindres @32 que pour ©62.

Les pentes D des droites de corrélation des relations In(ATm) - In Mod, In(ATpy,) - InV§ et
In(ATem) - InV] ont respectivement une valeur moyenne de -1,02, 0,49 et 0,47. Dans le cas de la corré-
lation In(ATp) - In Mod les valeurs de D ont varié entre -1,64 et -0,76, dans celui de In(ATp,) - InV{ les

valeurs de D se situent entre 0,76 et 0,39, enfin D est dans une gamme de valeurs de 0,67 3 0,34
pour le cas des corrélations In(ATp,) - InV7. En tenant compte des valeurs moyennes des pentes de

diftérents types de corrélation on peut écrire :
ATm =Gy (Mod)y! ; ATm=G2(Vy2 ATm = Gg (V)12 3.7

Les valeurs de Gy, G2 et G3 ont été déterminées avec la proceédure employée pour calculer les -
valeurs de Eq, Ep et E3. Pour cela on a considéré les valeurs de ATy, des cylindres des piéces 4A et
2B qui sont aux limites de la gamme de valeurs de AT, pour les piéces inoculées et qui ont été cou-
lées toutes les deux a une température de 1400 °C. Les valeurs de G1, Go et G3 ainsi déterminées
sont reportées dans le tableau 3.8.

Tableau 3.8 Valeurs des constantes de proportionnalité Gy, G2 et G3 qui corres-
pondent aux piéces 2B et 4A.

Piece Piece

2B 4A
G1 (°C mm) 95 144
Gp (°C1/251/2) 10 16
Gg (°C125172) 5 9
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Figure 3.28 Effet du logarithme du module géométrique, In Mod, du logarithme de la vi-
tesse de refroidissement & 1000 °C, In \{, et du logarithme de Ia vitesse de refroidisse-

ment & 1200 °C, In Vj, sur le logarithme de (TG - Tm).
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3.5.3.4. Tendance des valeurs de (Tgg -Ts)

Sur la figure 3.28 on a reporté les valeurs de (Tgg -Ts) en fonction de Mod. Ces données cor-
respondent aux piéces coulées en fonte G.S. Sur cette figure on note que, & I'exception des résultats
qui correspondent aux cylindres @62, il y a une nette corrélation entre (Teg -Tg) et Mod ; 1a valeur de
(Teg -Ts) augmente quand Mod diminue. Cependant, ces observations ne peuvent pas étre asso-
ciées complétement a des phénomeénes de solidification puisque, comme on l'a vu au paragraphe
3.4.1.3., les valeurs de Tg dépendent également de ia position du thermocouple par rapport au centre

thermique de la piéce.
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Figure 3.29 Corréiation expérimentale entre (TEg - Ts) et le module géométrique
des cylindres.

3.5.4 Relations entre les caractéristiques structurales et les courbes de refroi-
dissement

3.5.4.1. Corrélation entre Ny et ATEG ou ATm a vitesse de refroldissement variable

Les lois de germination de cellules eutectiques présentées au chapitre |l considérent des corré-
lations expérimentales entre Ny et ATgg. Dans notre cas, a cause de I'absence de recalescence sur

les courbes de refroidissement, on ne peut pas établir ce type de corrélation pour la plus grosse partie
des piéces coulées en fonte G.S. Faute de valeurs de température Tmin on a considéré la valeur de
Tm comme repére du palier de solidification. Cela doit étre considéré comme une approche qui
permet de caractériser le degré de surfusion auquelle se déroule la solidification des cylindres des

piéces coulées.

Sur la figure 3.30 on a reporté les points expérimentaux In (Mf ) en fonction de In (ATgg) pour
les piéces 7A et 7B (lignes en trait continu). Sur cette figure on observe que la valeur de N'J augmente
quand ATgg augmente. Les droites de corrélation In (Mf ) - In (ATEg), non présentées dans la figure

3.30, ont une pente égale a 1,2 pour le cas de la piéce 7A et de 1 pour celui de la piéce 7B. Sur la
méme figure on a reporté les valeurs de In (N'J ) en fonction de In (ATm), ou AT, est égal a la dif-
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férence Teg -Tm ( lignes en pointillés). Cela permet d'établir, pour le cas des piéces 7A et 7B, les dif-
férences éventuelles entre les corrélations In (hI,')-ln (ATeg) et In (N’J) -in (ATm). Sur cette figure on

observe un bon accord entre les valeurs de Ty, et Tmin & 'exception du point qui correspond au cy-
lindre 783. L'accord entre Ty et Tmin €St dd au fait que les paliers de solidification sont a peu prés
isothermes pour des temps < 50 % du temps de solidification. En ce qui concerne les points du
cylindre 7B3, on a observé un comportement trés particulier de la courbe de refroidissement : une
température Tmin égale & celle du cylindre 7B2, suivie par une chute de température plus importante
que celle observée sur les autres cylindres ©16. Ce comportement s'écarte de celui de I'ensemble
des courbes mesurées, ce qui suggére un artefact da au thermocouple.

12.0 1SS 1] 1 { 1 ]
11.0 | .
o 2
E 100 f .
:1> 9.0 F — 7A ]
< i —a— 7B ]
= g R 7 ]
8.0 r co-- 7B | 7
7.0 L L [ENPRE SR NIE

1.5 2 2.5 3 3.5 4 4.5

In ( TEG - Tm) ou |n ( TEG. Tmlﬂ ) (OC)

Figure 3.30 Corrélations expérimentales In(N\) - In(ATEg) (trait continu) et In(N \/) -
I{ATm) (pointiliés). Ces résultats correspondent aux piéces 7A et 7B.

Sur la figure 3.31 on a reporté les points expérimentaux in (hf,') en fonction de In (ATy) ou de
In (ATgg) dans les cas des cylindres ayant présenté une recalescence. Les valeurs des pentes de
droites de corrélation, non présentés dans la figure, sont comprises dans lintervalle de 0,8 2 1,2, a
I'exception de celles qui correspondent aux piéces non inoculées 8A et 8B qui sont respectivement
2,4 et 2,5. En considérant ATy, = ATgg et les résultats précédents, on peut écrire pour le cas des
pieces inoculées :

Ny = Ay ATEG 3.8

La valeur de A¢ correspondant a chaque piéce a été calculée a l'aide des valeurs de NV et de
ATgq des cylindres @62 car ceux-ci ont présenté systématiquement une recalescence. Les valeurs
de A1 ainsi déterminées pour I'ensemble des piéces coulées sont reportées dans le tableau 3.9.

Pour les piéces non inoculées, on observe une corrélation Ny-ATEg différente de celle des
piéces inoculées. Cependant on rappelle que, dans le cas des cylindres @186, la valeur de N'v' corres-
pond au nombre total de nodules mesurés. Ceux-ci se trouvent pour l'essentiel dans le domaine des
petites tailles qui ne sont pas prises en considération dans le cas de fontes inocuiées. De ce fait, le
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nombre de nodules dans les cylindres ©16 des piéces 8A et 8B est probablement surestimé par la
prise en compte des petits nodules qui ont relativement peu d'importance dans le processus de solidi-
fication. La valeur de la pente des droites de corrélation dans le cas des fontes non inoculées est
donc entachée d'une incertitude assez importante. A titre indicatif on a considéré que la valeur de N'J
est proportionnelie au carré de la surfusion, en référence a I'estimation faite par Oldfield.

NV = Az (ATEG)? 3.9
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Figure 3.31 Comélations expérimentales entre In(N :,') et In(ATEg) ou In(AT) : ensemble

des points expérimentaux du nombre de nodules par unité de volume ( mm-3) et les va-
leurs de Teg -Tmin dans le cas des cylindres @62 et de Teg -Tm dans le cas des autres

cylindres.

Les valeurs de Ao ont été calculées pour les pieces 8A et 8B a I'aide des données du cylindre
062, ces valeurs sont reportées dans le tableau 3.9. A titre indicatif on a calculé comme précédem-
ment les valeurs de Az pour les piéces inoculées. Ces valeurs sont également reportées dans le ta-

bleau 3.9.

Sur la figure 3.32 on a reporté les valeurs de N'J et ATgg des piéces 7A et 7B, ainsi que les
corrélations 3.8 et 3.9 en considérant les valeurs de Ay et Ap déterminées avec les points expérimen-
taux de @62 de ces piéces. On constate que la corrélation 3.8 permet de mieux approcher les points
expérimentaux.

3.5.4.2 Relations entre ATEg, ATy et Ny ; effet du taux d'inoculation

L'effet du taux d'inoculation peut étre étudié a I'aide des données expérimentales concernant un
seul cylindre pour pouvoir faire abstraction, dans la mesure du possible, de I'effet de la vitesse de re-
froidissement sur les parameétres étudiés. Pour cela on a choisi les résultats expérimentaux
concernant les cylindres @62 puisque ceux-ci sont les seuls dont les courbes de refroidissement
présentent systématiquement de la recalescence.
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Tableau 3.9 Valeur des constantes des lois de germination, déterminées
a l'aide des valeurs expérimentales de Ny et ATEg des cylindres ©62.
La constante A1 correspond a la corrélation 3.8 et ia constante Ap
correspond a I'équation 3.9.

Pidce Ny-109 ATEG A109 | Ax10?
(md) (°C) (m3C) | (m¥C?)
2A 7959 14,4 552 38,4
2B 29830 9,5 3130 330,5
3A 28131 11,9 2364 198,6
3B 19444 59 3296 558,6
4A 10726 18,3 586 32,0
4B 10191 18,2 560 30,8
7A 18231 13,2 1383 104,6
78 21228 13,2 1608 1218
8A 2778 26,3 106 4,0
8B 2770 249 111 45
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Figure 3.32. Relation entre le nombre de nodules N'v' et la surfusion ATgg de tous
les cylindres des piéces 7A et 7B. Les courbes représentent les corrélations 3.8 et
3.9 dont les valeurs respectives de Aq et Ay ont été déterminées a I'aide des valeurs

de Ny et ATgg des cylindres 962.

Dans la figure 3.33 on a reporté les valeurs de N:,* des cylindres ©62 en fonction de ATgg. Sur
cette figure on note que la valeur de N'v' tend a diminuer au fur et & mesure que la valeur de ATgg
augmente. Cette tendance est aussi observée dans le cas des corrélations I\C ATm pour les cy-
lindres @32, 916 et @9, comme lillustre la figure 3.34.
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Figure 3.33. Relation entre ie nombre de nodules Ny des cy-
lindres ©62 et la surfusion ATgg.
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Figure 3.34. Relation entre le nombre de nodules N(,' et la valeur de ATy, des cy-

lindres @32, 216 et ©9 des piéces inoculées. Dans les cas des cylindres @62 on a
reporté les valeurs de Ny en fonction de ATgG.
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Les valeurs de N'J en fonction du taux de recalescence sont reportées sur la figure 3.35. Sur
celle-ci on observe que, hormis le point expérimental de ia piéce 3A, la valeur de NZ' tend & augmen-
ter quand AT, augmente . En outre on remarque que les piéces non inoculées présentent un taux de
recalescence plus faible que celui des piéces inoculées.
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Figure 3.35 Relation entre le taux de recalescence, AT, et la densité
volumique des nodules, N. Les données correspondent aux cy-

lindres ©62.
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Figure 3.36 Relation entre le taux de recalescence AT, la surfusion ATgg et la

densité volumique des nodules, N'v' pour une vitesse de refroidissement
"constante”. Ces résultats concement les cylindres ©62.

La figure 3.36 représente la corrélation entre AT, et ATgg analogue a la figure 2.7 de Loper et
al. qui représente les valeurs de AT, en fonction de ATyp. Les piéces ont été regroupées en fonction
de leur densité volumique de nodules : le groupe | correspond aux piéces ol N'J > 20000 mm-3, le
groupe Il correspond aux piéces ou Ny = 10000 mm-3 + 2000 mm-3. enfin le groupe Ili correspond
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aux piéces non inoculées ot N; < 3000 mm-3. La figure 3.36 suggére que le nombre de nodules di-
minue au fur et & mesure que ATgg augmente et que AT, diminue.

3.5.4.3. Relations entre I'allure de la courbe de refroidissement et le taux de cémentite

La figure 3.37 représente les courbes de refroidissement des cylindres @9 classées de gauche
a droite selon le taux de cémentite mesuré. On a également reporté pour chaque courbe le nombre
mesuré de nodules de graphite, et indiqué la température de fin de solidification. Sur cette figure on
observe que la valeur de Ts diminue quand le taux de cémentite augmente. On note également que le
palier de solidification se situe a une température d'autant plus basse que la valeur de T est faible.
Par ailleurs, on observe que méme pour les pieces qui ne présentent pas de la cémentite, tout ou
partie de la solidification s'est produit a une température inférieure a celle de l'eutectique métastable.

1200 N T T T ’
2B4 | 3B4 | 3A4 | 7B4 | 7A4 | 4B4 | 4A4 | 2A4 | 8B4 | 8A4 Ny
1150 + 150 | 124 | 136 | 109 {100 | 72 | 42 | 27 (mm3)102 1
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<
o 1100 | \ -
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S
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1000 [ ]
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Figure 3.37. Courbes de refroidissement enregistrées sur les cylindres ©9. Les courbes sont
classées en fonction du taux de cémentite mesuré, croissant de gauche a droite. On a éga-

lement reporté le nombre de nodules par unité de volume, N‘J et indiqué les températures
d'eutectique métastable et de "fin de solidification”.

Dans la figure 3.38 on a reporté les valeurs du taux de cémentite, %FesC en fonction de ia dif-
férence entre la température de I'eutectique métastable et la température de “fin de solidification “. La
température de I'eutectique métastable a été calculée a l'aide de la relation Tepm = 11 47,0 - 9,23 %Si
obtenue A I'aide des résuitats de Schirmann. Sur la figure 3.38 on note que la valeur de (Tem - Ts)
est supérieure a 40 °C dans les cylindres ou est apparue la cémentite, mais on remarque que certains
échantillons qui ne présentent pas de cémentite ont aussi des valeurs plus importantes que 40 °C.
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Figure 3.38 Relation entre le taux de cémentite et la différence entre
la température de l'eutectique métastable Tgpm, et 1a température de
"fin de solidification” Ts.

La figure 3.39 représente les valeurs du taux de cémentite en fonction de la différence entre
TeM et Tm. On observe que la cémentite est apparue dans touts les cylindres ou (TgM - Tm) est su-
périeur & 10 °C, & I'exception du cylindre ©32 de la piéce 8A ou la valeur de T, est plus importante

que TEM.
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Figure 3.39 Corrélation entre le taux de cémentite et la différence
entre la température de l'eutectique métastable Tgpm, et la tempéra-
ture Tm & 50 % du temps de solidification.
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3.5.5. Corrélation entre les densités surfaciques et les densités volumiques des
nodules

Une relation permettant d'accéder a la valeur de Ny & partir de la valeur de Np serait une voie

rapide qui permettrait d'économiser le travail de mesure des aires individuelles des nodules. On a
donc cherché a déterminer si les corrélations Ny-Na proposées dans la bibliographie décrivent bien

nos résultats expérimentaux. Pour ce faire, on a confronté quelques-unes de ces corrélations avec,
d'une part, les valeurs "brutes” de Ny et Na mesurées et, d'autre pan, les valeurs de N et NV. On a
également déterminé les coefficients multiplicateurs d'une expression type "Owadano” de sorte 3
mieux approcher nos résultats expérimentaux. Enfin on a testé ces corrélations dans le cas ou les

mesures sur I'analyseur dimages auraient été effectuées sans déterminer les aires individuelles des
nodules.

3.5.5.1. Corrélation Ny-Np

Dans le tableau 3.10 on a reporté les corrélations entre N;, et Na trouvées dans la bibliographie
et qui ont été confrontées & nos résultats expérimentaux. Pour le cas de la relation proposée par

Owadano :
T 32
Nv =\/ ol (e NA) 3.10

on a considéré les valeurs limites de o estimées par Owadano pour le cas de la fonte G.S;1et 1,4
ainsi que la valeur moyenne a = 1,2. Dans tous les cas la valeur de g8 a été prise égale 4 0,1.

Tableau 3.10 Relations entre Ny (mm-3) et NA (mm2) trouvées dans la
bibliographie ainsi que celles déterminées 3 l'aide des nos résuitats

expérimentaux.
Ny = XNaY relation
X Y

Saltykov 238 | 1,6 A

Noguchi et al.[34] 10,6 1,35 B

Owadano {35] 2,3 1.5 C
3,0 1,5 D
38 1,5 E

*ce travail 39 1,6 F
N, = X(NA)Y

*ce travail 346 | 15 G

Les points tracés sur la figure 3.40 correspondent aux valeurs de Na et Ny déterminées sur nos
échantillons sans éliminer Ia population des petites particules. Les limites de I'aire ombrée dans la fi-
gure 3.40 correspondent aux relations C et E d'Owadano présentées dans le tableau 3.10. Ces rela-
tions correspondent aux valeurs limites de o : 1 et 1,4. Les lignes de cette figure ont été tirées des
relations A, B et D du tableau 3.10, et de la relation F établie & I'aide de nos résultats expérimentaux
par une corrélation linéaire entre les valeurs de Ny et celles de (Ni/gg)o’5 des cylindres @62 et 932.

Les valeurs qui correspondent aux cylindres @16 et ©9 n'ont pas été employées afin d'obtenir une
meilleure précision pour les faibles valeurs de Na. Sur ia figure 3.40 on constate qu'une partie de nos
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résultats expérimentaux se situent au dessus de la fourchette de valeurs prévue a l'aide des relations
C et E. Comme on le verra ci-aprés la prise en compte de la premiére population de nodules dans les
valeurs de Ny et de Na est a l'origine de cette désaccord. Sur la figure 3.40 on observe également
que les relations A, B et F sont en bon accord avec les résultats expérimentaux pour des valeurs de
Na inférieures a 300 mm2. Pour des valeurs de Np plus importantes, la relation proposée par
Saltykov s'écarte fortement des points expérimentaux et prévoit des valeurs de Ny plus importantes
que la limite supérieure estimée par Owadano. On note que la relation d'Owadano pour une valeur de
«a égale a 1,2 prévoit, pour une méme valeur de Na, des valeurs de Ny plus petites que les autres re-
lations. Enfin on remarque que la relation F, déterminée a l'aide des nos résultats expérimentaux, est
en bon accord avec la relation E, limite supérieure pour les corrélations Ny-Na estimée par Owadano.

300000 —
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200000 |-

150000 |
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100000 |
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o L b
0 500 1000 1500 2000
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Figure 3.40. Corrélation entre la valeur de Na mesurée et la valeur de Ny, calculée
au moyen de la méthode de Saltykov. L'aire ombrée correspond aux relations Nv-
Na d'Owadano pour les valeurs limites de a : 1 et 1,4, et une valeur de g9 égale a
0,1 ( voir éq. 3.10). Les lfignes correspond aux relations ci-dessous :

TNy = 2,38- Na1:6 Saltykov i 2 Ny = 10,6 Na 135 Noguchi

3N, = 3. 0 NAT-5 Owadano ; 4 Ny = 3,9- NAo1:S ce travail.

i

3.5.5.2. Corrélation N -N
v A

Les petits cercles de la figure 3.41 correspondent aux valeurs de NX et Ny obtenues aprés
élimination de la population de petites particules. Sur cette figure on a représenté toutes les relations
considérées dans la figure 3.40 a I'exception de I'équation F qui a été remplacée par la relation G.
Celle-ci a été déterminée comme la relation F mais en considérant les valeurs de N et Ny. Sur la
figure 3.41 on constate que presque toutes les valeurs de N sont dans ia fourchette des valeurs
calculées a l'aide des relations C et E. Les points "b" qui s'écartent de la tendance des autres points
correspondent aux cylindres @16 des piéces 8A et 8B dont le taux de cémentite est élevé. Pour ces
échantillons la fraction de graphite est égale a 0,05, la moitié de celle que I'on trouve dans les autres
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échantillons sans cémentite. La relation proposée par Owadano pour une valeur de g9 égale 4 0,05 et
la valeur maximale de «., 1,4, ne rend pas compte de I'écart des points "b", comme lillustre la figure
3.41. On peut penser que l'utilisation des coefficients multiplicateurs des relations présentées ci-des-
sus est peu fiable pour des fontes ou la fraction de graphite s'écarte beaucoup de 0,1. Cependant
cela peut étre associé a la présence de cémentite sur ces échantillons. Il serait intéressant de vérifier
les corrélations type Owadano pour le cas des fontes avec différentes fractions de graphite sans cé-
mentite.
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Figure 3.41 Corrélation entre les valeurs NK et NI,' qui sont obtenues 3 partir des
valeurs de Ny et N sans prendre en compte la population de particules de petite
taille.L'aire ombrée correspond aux relations Nv-Np d'Owadano pour les valeurs

limites de o. : 1 et 1,4, et une valeur de g9 égale a 0,1 (voir éq. 3.10). Les lignes
correspondent aux relationg ci-dessous : . .
TNy =2,38 Ny 1.6 Saltykov ; 2Ny = 10,6- Na 1-35 Noguchi

3 Ny=3.0Np 1-5Owadano ; 4 Ny =3,46:Np1:5 ce travail
5Ny =4,89-NA1S pour le cas o g9~ 0,05 et o = 1,32.

6 Ny =5,36'Na 1:5 pour le cas ot g9= 0,05 et a = 1,4.

En comparant les figures 3.40 et 3.41 on observe qu'il existe une meilleure corrélation entre les
valeurs de N§ et NV qu'entre celles de Np et Ny. La corrélation NX-NY est bien décrite par I'équation

G qui est située entre les relations B et D. On peut imaginer que la relation B proposée par Noguchi et
al. inclut I'effet des petites particules et donc surestime la valeur de Ny. Ces auteurs ne donnent pas
de renseignements sur la taille des particules les plus petites prises en compte dans les calculs, mais
on trouve dans leur publication des histogrammes bimodaux avec des nodules partant d'une taille de
=1,5 um. Les valeurs de NV calcuiées avec la relation G sont 1.15 fois plus importantes que celles
obtenues avec I'équation D d'Owadano. Cette différence est plus petite que celle due a l'incentitude
sur o : si I'on considére la valeur moyenne de ¢ (1,2) pour le calcul de Ny on aura, d'aprés les limites
de o estimées par Owadano, une incertitude de +25% dans la valeur Ny. L'ordre de cette incertitude
semble raisonnable pour le cas des faibles valeurs de N, mais il parait peu optimiste pour le cas des
valeurs de N’ importantes ol nos données expérimentales se situent dans une plage de valeurs plus
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étroite que celle estimée par Owadano. Il serait intéressant de vérifier expérimentalement l'ordre de
grandeur de cette incertitude en considérant des fontes de provenances différentes.

3.5.5.3. Détermination des conditions de mesures sur l'analyseur d'images pour le caicul de Ny
a partir des valeurs de Np

Pour obtenir les valeurs de Ny on a operé un classement des particules selon leur taille qui
permet de déceler la population des petites particules. Or, l'intérét des relations Ny-Na présentées ci-

dessus est d'éviter le travail de mesure de taille de particules. Afin de déterminer I'erreur introduite
lorsque I'on considére pour le calcul de Ny la valeur de Np au lieu de celle de Ny, on a comparé les

valeurs de Ny avec les valeurs Ny obtenues a l'aide de la relation G et les valeurs de Na. La figure

3.42 représente les valeurs de Ny ainsi obtenues en fonction de N';. On constate que les valeurs de

Ny sont dans la plupart des cas plus importantes que les valeurs de Ny ; en moyenne Ny = 1,17 N 7.
Cette corrélation Ny-N7; n'est pas générale puisqu'elle peut différer selon la valeur du pas image "a"
choisi pour les mesures de la valeur de Na : pour un échantillon celle-ci augmente au fur et & mesure
que "a" diminue (voir § 3.2.3.5.). On rappelle que dans cette étude le pas image (ou grossissement) a
été choisi en fonction de la finesse de la structure de I'échantilion.
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Figure 3.42 Corrélation entre les valeurs de Ny et celles de Ny calculées 3 l'aide de la re-
lation G. et les valeurs de Na mesurées sur les échantillons (sans élimination de la popu-
lation de petits nodules). Les valeurs de Ny sont en général plus importantes que celles
de Ny, comme le montre la différence entre la ligne en pointiliés obtenue par corrélation
linéaire et la ligne qui correspond & la corrélation Ny -Ny "parfaite”.

A l'aide des histogrammes en N obtenus, on peut calculer pour tous les échantillons les va-
leurs de la densité surfacique de nodules, N3, qui correspondraient & des mesures réalisées avec une
méme valeur de pas image. Pour ce faire, on considére dans la valeur de densité surfacique seule-
ment les cercles induits de diametre = 6,3 um. Cela correspond au cas des mesures réalisées avec

un pas image égal a 2,3 um (grossissement 310x) et une opération d'ouverture. On a calculé les va-
leurs de Ny avec les valeurs de N et la relation G. Les valeurs de Ny ainsi calculées sont reportées

en fonction de Ny. dans la figure 3.43. Sur cette figure on constate qu'il y a une bonne corrélation
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entre Ny-N{J pour des valeurs de Ny inférieurs a 60000 mm-3 (NA =~ 650 mm-2) alors que la valeur de
Ny est inférieure a celle de N7 lorsque N'; > 60000 mm-3. Cela est di au fait que la proportion de
particules avec un diamétre <6,3 um prise en compte dans la valeur de N7 est plus importante pour le
cas ou Ny 2 60000 mm-3 que pour celui ol Ny <60000 mm-3. On peut penser que ce biais peut étre
diminué si la valeur de N est mesurée avec des "grossissements” plus importants dans le cas de
structures "fines” que dans celui de structures "grossiéres”. Pour vérifier cela on a calculé, pour les
échantillons ot N > 650 mm2, les valeurs de densité surfacique de nodules qui correspondent 3 des
mesures réalisées avec un pas image égale & 1,46 um (grossissement égal a 508x) et une opération

d'ouverture. Les valeurs de densité surfacique de nodules ainsi obtenues ont été utilisées pour le cal-
cul des valeurs de Ny qui sont reportées dans la figure 3.43 en fonction de Ny (petits carrés). Sur

cette figure on note que pour les valeurs de N, supérieures a 650 mm2, il y a une meilleure corréla-
tion entre N et les valeurs de Ny qui correspondent & des mesures réalisées avec un pas image égal

4 1,46 um que pour celles ot le pas image est égal a 2,3 um.
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Figure 3.43 Corrélation entre les valeurs de Ny et celles de Ny calculées 2 I'aide de la re-
lation G. avec les valeurs de NA. Les petits points noirs correspondent aux valeurs de N A
obtenues "par mesure” du nombre de nodules avec un pas image de 2,3 um. Les petits
carrés correspondent au cas ou la mesure de densité surfacique de nodules est réalisée
avec un pas image de 1,46 um. Une bonne corrélation N/ -Ny est observée dans toute la

gamme de valeurs de N'y lorsque l'on considére des valeurs de NA obtenues avec les
deux pas image "a"; a= 2,3 um pour les cas ou MN<650 mm= eta = 1,46 um pour le cas
ol NA > 650 mm2. La ligne en pointillés correspond & cette corrélation N /-Ny, elle est
trés proche de la ligne qui correspond & la corrélation Ny -Ny obtenue lorsque I'on consi-
dére pour le cakcul de Ny les valeurs de Na mesurées a deux grossissements différents.

On constate que l'utilisation des relations Na-Ny pour le caicul de Ny sembie une approche
“raisonnable” dans toute la gamme de valeurs de Nj lorsque l'on réalise des mesures a deux grossis-

sement différents ; un pas image de 2,3 um est convenable pour le cas ol N, est inférieur & 650

mm-2 alors que pour structures plus fines il est préférable d'utiliser un pas image de 1,46 um.
Toutefois dans la valeur calcuiée de Ny il reste l'incertitude de + 25 % due au choix de la valeur de «.



96

Cette incertitude est peut-étre surestimée dans le cas des structures fines compte tenu de la "bonne"
corrélation NX-NY observée dans nos résultats expérimentaux. Cela reste a vérifier avec des

mesures sur des échantillons de différentes provenances. Les résultats présentés concernent des
échantilions avec une fraction de graphite de = 0,1 ; les conditions de mesure de Np dans les cas ou

la valeur de g9 différe beaucoup de 0,1 restent & définir.

3.5.6. Valeur de la température eutectique des fontes coulées

Les valeurs de TEdG et de TEfG obtenues pour les différentes vitesses de refroidissement sont
reportées sur la figure 3.44. On observe que la valeur de TE% reste 4 peu prés constante pour les dif-
férents expériences, alors que la valeur de TEfG est d'autant pius importante que la valeur de ia vi-
tesse d'échauffement est importante. Afin de déterminer les valeur de TEdG et TEfG. qui correspon-

draient & une vitesse de refroidissement nulle on a effectué une corrélation linéaire avec les données
expérimentales. Les valeurs de TEdG et TEfG ainsi déterminées sont respectivement 1160,2 °C et

1171,5 °C. La différence entre les valeurs de EG et TEG est due a la nature non binaire des alhages
étudies. En effet, pour le cas d'une alliage binaire on peut espérer que les valeurs de TEG et TEG a vi-

tesse d'échauffement nulle soient égales, alors que dans le cas des alliages polyconstitués la réaction
eutectique se produit dans un intervalle de température, en l'occurrence (TE% -Teg )-
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Figure 3.44 influence de la vitesse d'échauffement sur la valeur des
températures de début et de fin de fusion, respectivement TEG et

TEG' La valeur de TEG reste a peu prés constante alors que la valeur
de TéG augmente lorsque que la vitesse d'échauffement augmente.

Sur ia figure 3.45 on a représenté quelques-unes des relations, trouvées dans la bibliographie,
entre la valeur de Tgg et la teneur en silicium. Ces expressions ont été déterminées a 'aide des don-

nées de "Iaboratoure pour des alliages ternaires Fe-C-Si. Sur le méme graphique on a reporté les
valeurs de TEG et TEG a vitesse d'échauffement nuile. La valeur de TEfG doit étre comparée aux va-

leurs de la "température eutectique”, T, des alliages ternaires. En effet cette derniére est détermi-
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née par l'intersection des nappes de liquidus du graphite et de l'austénite de telle sorte que elie cor-
respond 3 la fin de la fusion ou le début de solidification de ia fonte.
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Figure 3.45 Influence de la teneur en silicium sur la valeur de la tem-
pérature eutectique des alliages du systéme ternaire Fe-C-Si. On preé-
sente également les points expérimentaux de débuf et de fin de fusion
obtenus par ATD pour la fontes étudiée. Les courbes correspondent
aux relations ci-dessous :
1 TeGg = 1154,6 + 6,5%Si (d'aprés Heine [73])
2 Teg = 1153,8 + 4,67%Si Lacaze [62]
3 Tea = 1153,0 + 4,5%Si (d'aprés Schirmann, cité par
Zou [58])
4 Teg = 1153,0 + 6,19%S:i - 0,58%Si2 (relation obtenue
avec les résultats de Schiirmann [74] )
5 Teg = 1153,0 + 3,1%Si (équation tirée avec les
résultats de Fredriksson et al [75])

Sur la figure 3.45 on observe que la valeur de TEfG est proche de la relation proposée par
Heine [73]. Par suite on a choisi celle-ci pour le calcul de la valeur de Tgg des fontes coulées en
fonction de la teneur en silicium. Ce choix doit étre considéré comme ayant un caractére "pratique”.
En effet, les relations Teg-%Si proposées par Schirmann et par Lacaze, qui sont les plus récentes,
s'accordent assez bien de sorte que I'on peut imaginer qu'elies sont celles qui décrivent le mieux
l'eutectique ternaire Fe-C-Si. L'écart observé entre la valeur de TEfG et les relations obtenues par
Schirmann et par Lacaze peut étre attribué au caractére industriel des fontes coulées ( alliages
polyconstitués), ce qui reste a vérifier par une étude systématique de linfluence sur la valeur de Teg
des éléments tels que le Ni.

3.5.7. Résumé et discussion des résultats

A l'aide des nos résultats expérimentaux on a cherché les possibles corrélations entre les diffé-
rentes grandeurs qui caractérisent la vitesse de refroidissement, la structure des fontes et I'allure des
courbes de refroidissement. Dans les tableaux 3.11 et 3.12 on a respectivement reporté les valeurs
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des exposants D et l'ordre de grandeur des coefficients multiplicateurs des corrélations du type Y-XP
déterminées dans cette étude.

Tableau 3.11 Tendances qualitatives et valeurs des exposants D qui correspondent aux

différentes corrélations expérimentales Y o XD observées dans cette étude pour le cas
des piéces inoculées. A indique que Y augmente quand X augmente et B indique que Y
diminue quand X augmente. **B observation qui correspond aux données de @9, *B et *A
corrélations qui correspondent aux résultats de @62.

I\Xﬁ Ny | NoWTeg| Vi | Vi |Mod | ats | Atgs |gesm|ATEM | ATy |ATsql
Ny | o |*23|23 |13 |13 |-23

Ne | az] e ez |12 - ‘A
ATeg o 12 ]12] 1 B

V: o |1 ] 2]

Vi o | 2

Mod ¢

At o |1

Alys .

9cém “B B . A non
ATEM ¢

AT, A .

ATsol B ¢

En ce qui concerne les trois parametres utilisés pour caractériser la vitesse de refroidissement
du métal, on a trouvé qu'ils sont liés par les relations \f o< V o< Mod 2. Cela suggére que ces para-
meétres peuvent étre employés indifféremment comme grandeurs caractéristiques du refroidissement
du métal. Cependant on a noté une différence qualitative dans les tendances des corrélations Vi-Mod
et Vi - Mod. En effet on a observé que les valeurs de V| des cylindres @32 sont moins importantes
que celles des cylindres ©62 alors que dans le cas de V l'ordre est préservé. Bien qu'il existe cette
différence dans les valeurs de V' des cylindres @62 et @32, on peut s'attendre a ce que Ia "vitesse de

refroidissement " avant solidification dans ces cylindres soit & peu prés égale puisque leurs courbes
de refroidissement tendent & se superposer avant et durant la réaction eutectique. Il est intéressant
de faire noter cela puisque on a observe que les valeurs de N; et parfois de AT, des cylindres ©62

et @32 tendent & étre semblables. Cela serait en accord avec une égalité de vitesse de

refroidissement avant la solidification dans les cylindres @62 et ©32 et en opposition avec le fait que
d'apres les valeurs de Mod et V trouvées pour ces cylindres on puisse s'attendre a ce que N ou

ATy, soient systématiquement plus grands pour @32 que pour @62. D’aprés qui précéde on peut pen-
ser a déterminer une vitesse de refroidissement la plus prés possible du début de la solidification pour
chercher des corrélations de la vitesse de refroidissement avec les caractéristiques structurales et/ou
des caractéristiques des thermogrammes. Cependant dans cette étude, la détermination de ce type
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de grandeur s'est avérée plus incertaine que celle de V. Cela peut étre formalisé par le fait que
I'allure de la corrélations Vi-Mod et des corrélations entre V] et les différents grandeurs expérimen-
tales est moins bien définie que l'allure des corrélations des mémes grandeurs avec V- Ce derier

parameétre garde donc I'avantage de permettre de trouver des corrélations plus reproductibies ce qui
facilite la comparaison entre les résultats des différentes coulées.

Tableau 3.12 Valeurs limites approximatives des constantes de proportion-

nalité des différentes corrélations expérimentales Y o XD observées dans
cette étude pour le cas des piéces inoculées.

Corrélation irgg‘r?eeure sxj;)ngrtieeure unités piéces
N3 o< Mod-! 55666 | 347440 mm-3 2A ;2B
Ny o< V172 6218 35927 |mm-3C-125121 g,
N3 oc V172 3924 19307  [mm-3eC-12g12|  q.
Ny <ATEG 530 2359 mm-3°C-1 id.
Ny o< Mod23 | 529 2359 mm-4/3 id.
Ny o V3173 119 520  |mm-2°C-18s1R3} 4.
Ny o< Vi 18 91 328 |mm-2°C-183518| g,
ATmo<Mod-1 95 145 mm°C 2B ; 4A
ATmee V312 10 16 oc1/2g1/2 id.
AT o< V3172 5 g og1/2g1/2 id.
Vg o< Mod-2 75 mm2°Cs! -
Vi< Mod™2 200 mm?2°Cs-1 -
Atoc Vy -1 200 °C

Dans le tableau 3.11 on observe que la valeur de N/ est proportionnelle a ATgg, & la racine
carrée de Vg, a celle de V] et a linverse de Mod. Les constantes de proportionnalité des ces corréla-
tions dépendent de la densité volumique des nodules de chaque piéce. De ce fait, et en considérant
que l'allure des corrélations a été assez bien défini, on peut classer les coulées selon leur "potentiel
de germination” des nodules de graphite. Ainsi, en tenant compte des valeurs des constantes de pro-
portionnalité A4 des comrélations Ny < ATEG, les coulées inoculées peuvent étre classées suivant un
ordre décroissant de la valeur de Aq :

3B:2B:3A:7B:7A :4A : 4B : 2A

Les coulées non inoculées 8A et 8B, non considérées dans ce classement, présentent les plus
faibles valeurs de Nj dans les cylindres ©62 de sorte elles seraient situées aprés la coulée 2A.

D'aprés ce classement, la coulée 3B est la mieux inoculée alors que la coulée 2A est celle dont le po-
tentiel de germination est le plus faible. Un classement semblable peut étre opéré & I'aide des rela-
tions N o< Mod-1. En considérant les valeurs de N}, des cylindres @62 on peut écrire :

2B:3A:7B:3B:7A:4A : 4B :2A
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En comparant les deux classements précédents on note que, a l'exception de ia coulée 3B,
l'ordre établi a I'aide des valeurs de N des cylindres ©62 est semblable a celui établi avec les rap-

ports A1 = N';/ATEG. Cet accord est une conséquence de la bonne corrélation N7 -ATgG observée

pour les cylindres @62 (voir figure 3.33). Le comportement des données de la piéce 3B peut étre di
aux incertitudes des mesures des températures. En effet, comme on peut observer sur la figure 3.33,
la valeur de ATgg qui correspond au cylindre @62 de la piéce 3B est la plus petite et elle s'écarte du

comportement des autres points expérimentaux ce qui suggére un artefact de mesure.

Compte tenu de linfluence observée de la vitesse de refroidissement sur les valeurs de T, des
différents cylindres, on peut penser que pour un méme cylindre, les valeurs de Ty, ou de Tpy
peuvent étre influencées non seulement par le taux d'inoculation mais aussi par les variations des
parameétres qui déterminent {a vitesse de refroidissement de 'échantillon. L'un de ces parameétres est
la température de coulée. On peut s'attendre & ce que la vitesse de refroidissement ait une tendance
a eétre d'autant plus faible que la température de coulée est importante. De cela et de la corrélation
ATmee V’s”2 on peut déduire que pour un méme nombre de noduies, la valeur de ATy, d'un cylindre

diminue quand la température de coulée augmente. Cela est difficile & vérifier & I'aide de nos résultats
expérimentaux, compte tenu de la précision des mesures de température et du fait que les vanations
de la température de coulée ont été plutét faibles ; a 'exception des piéces 2A et 3B, toutes les autres
piéces ont été coulées a des températures entre 1400 °C et 1350 °C (voir tableau 3.2). Le seul indice
observé dans cette étude de l'effet de la température de coulée sur ATy, est le fait que dans les
correlations AT, - Vg la piéce 2A présente des valeurs de ATy plus faibles que celle des pieces

mieux inoculées ; 4A, 4B, 7A et 7B.

Sur la figure 3.33 on a remarqué qu'il existe une bonne corrélation entre les valeurs de Ny et
de ATgg des cylindres ©62. Cette corrélation est qualitativement équivalente a celie observée par
Hecht et al. [14] entre les valeurs de Na et de Tpyin (voir figure 2.8), puisque ces paramétres sont res-
pectivement équivalents & Ny et ATEg. En effet, les données expérimentales obtenues par ces au-
teurs concement une fonte de nuance fixe qui a été traitée avec différents types d'inoculants. Comme
cet auteur I'a remarqué, et on I'a constaté aussi dans ce travail, pour des fontes a fractions de gra-
phite semblables on peut s'attendre 4 ce que Ny o< (NA)3/2. D'autre part, comme il s'agit d'une fonte
de composition constante, une augmentation de Tmin traduit une diminution de la surfusion par
rapport & 'eutectique.

Comme on le verra au chapitre V , la diminution de ATgg quand Ny ou Na augmentent peut
étre quantitativement expliquée par un effet de I'efficacité d'inoculation sur la cinétique de solidifica-
tion des fontes G.S. C'est dans ce chapitre que I'on reporte la comparaison quantitive qui a pu étre
faite entre les corrélations ATeg-Ny et ATgg- Namises en évidence respectivement trouvées dans ce
travail et dans celui de Hecht et al.

La comparaison des résultats de Loper et al. [8] et nos résultats expérimentaux est moins
évidente a réaliser. Cela est di au fait que ces auteurs on considére ATyp, ATrp = Trp -Tmin, COMMe
mesure de la valeur de surfusion alors que dans cette étude on a considéré ATgg. Toutefois on peut
vérifier 'équivalence entre ATy et ATEG. La figure 2.7 de Loper et al. qui montre la corrélation expe-
rimentale entre N et ATyp ou/et AT, concerne les résultats d'une fonte de nuance fixe et donc Ny o<
(NA)32, Dans cette figure on observe que pour une nodularité constante, la valeur de AT, augmente
quand celle de ATp diminue. Une corrélation semblable est observée dans la figure 3.36 entre AT; et
ATgg. Dans la figure 3.36 on note que Ny diminue quand ATgg augmente ou que AT, diminue. Cette
tendance est également notée dans la figure 2.7 entre les valeurs de Na et celles de ATy ou AT,. Ces
observations suggérent que les valeurs de AT, et ATgG sont expeérimentalement équivalentes.
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Les résuitats expérimentaux précédemment montrés suggérent que le contréle du taux
d'inoculation par analyse thermique peut étre fait & l'aide de corrélations du type Ny-ATEgg ainsi que
par des corrélations type "Loper”, les corrélations Ny-ATgg présentant I'avantage d'un plus grande
simplicité. Cependant on note que les appareillages commerciaux d'analyse thermique n'autorisent
des vitesses de refroidissement que plus importantes que celle du cylindre ©62. Dans ces conditions
de refroidissement, il peut ne pas apparaitre de la recalescence sur les courbes de refroidissement de
fontes bien inoculées, comme cela a été remarqué auparavant par Hecht et al. [33] et est également
observé dans ce travail sur les courbes de refroidissement des petits cylindres. Dans ce cas, faute de
pouvoir déterminer la valeur de Trin, on peut remplacer celle-ci par une température caractéristique
de la hauteur du palier de solidification, T, par exemple. Une valeur relativement faible de (Teg -Tm )
avec une absence ou faible valeur de AT, serait un indice d'une fonte bien inoculée.

La corrélation N;-ATg G observée a la figure 3.33 indique que la valeur de Trjn est déterminée

par des phénomeénes concomitants a I'apparition des nodules de graphite. L'allure de quelques-unes
des courbes de refroidissement suggeére l'existence de deux phénoménes au moins intervenant au
début de la solidification et donc sur la valeur de Tyin. Ces phénomeénes se manifestent pour les
fontes non inoculées et pour des vitesses de refroidissement importantes, ainsi que le suggérent les
courbes des cylindres 962 des piéces non inoculées 8A et 8B (voir figure 3.25) et I'ensemble des
courbes des cylindres ©9 représenté dans la figure 3.37. En effet, sur ces courbes on observe deux
paliers de solidification, ce qui indique I'existence de deux processus de solidification successifs ou
concomitants ; I'achévement du premier palier indique le ralentissement d'un des phénoménes. Du
fait que le premier palier est plus court que le deuxiéme, on peut penser qu'il est le résultat d'un
processus de dépét d'austénite, dont la force motrice est la différence entre la concentration en
carbone du métal liquide avec celle d'équilibre austénite-métal liquide. De ce fait, la longueur du palier
est fonction de la quantité d’austénite nécessaire pour que le métal puisse atteindre la composition en
carbone qui correspond a I'équilibre avec l'austénite. Cette quantité d'austénite est liée par la régle du
bras de levier a la surfusion du métal par rapport a la température du liquidus austénitique. Compte
tenu de l'ordre de grandeur des surfusions maximales rencontrées dans le cas des fontes coulées (=
60 °C par rapport a TEg) et de la composition de celles-ci, la quantité maximale d'austénite que 'on
peut déposer avant la saturation du métal liquide en carbone est de l'ordre de 30%, et donc le palier
associé 4 ce phénoméne sera toujours plus court que celui de la réaction eutectique. Le dépdt
d'austénite avant la réaction de solidification "eutectique” peut étre provoqué par un phénoméne de
germination et croissance de dendrites.

Pour ce qui est des corrélations entre le taux de cémentite et les caractéristiques des courbes
de refroidissement, on a noté sur la figure 3.37 que méme pour les cylindres @9 qui ne présentent
pas de cémentite, tout ou partie de la solidification s'est produit & une température inférieure a celle
de l'eutectique métastable, Ty . Cela est en contradiction avec le fait que d'un point de vue
thermodynamique, la cémentite peut apparaitre lorsque la température du métal est inférieure a Tepm.
On peut penser & associer I'absence de cémentite dans quelques-uns des cylindres au fait que la
germination de la cémentite ne peut se réaliser qu'a des surfusions relativement importantes. A ce
titre on rappelle que Magnin et Kurz [76] ont observé des surfusions de germination pour la fonte
blanche pouvant atteindre 45 °C dans une étude sur la transition de fonte grise a fonte blanche
réalisée par TSD. Dans le cas des nos fontes on peut penser que la surfusion pour la germination de
I'eutectique blanc est inférieure a 25 °C. Cette valeur correspond & la valeur (TEM - Tm) mesurée sur
le cylindre 8A4 dont la structure s'est avérée complétement blanche. La figure 3.39 indique qu'il faut
au moins une surfusion de 10 °C pour que la fonte blanche puisse germer. De ce qui précéde on peut
penser que la surfusion de germination de la fonte blanche se situe entre 10 °C et 25 °C. En
considérant cette fourchette de températures comme un ordre de grandeur de la "surfusion de
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germination” de la fonte blanche, on peut s'attendre a ce que toutes les piéces ou la solidification
s'achéve dans ou au dessous de cette gamme de surfusion présentent de la fonte blanche. Cela n'est
pas possible de le vérifier expérimentalement dans cette étude, puisque les valeurs que l'on a pu
déterminer pour la température de fin de solidification sont sirement sous-estimées et trés
incertaines. Cette incertitude peut expliquer le fait que les valeurs de (Tgpm - Ts) de quelques-uns des
cylindres qui ne présentent pas de la cémentite sont aussi importantes que celles des échantillons ou
I'on a observé de la cémentite ( voir figure 3.38).

La corrélation entre N, et le taux de cémentite des cylindres @9 observée dans la figure 3.18
peut étre expliquée en partie par I'effet de N, sur la hauteur du palier de solidification, cette hauteur
étant d'autant plus importante que Ny augmente. Cette corrélation entre N et le taux de cémentite
rejoint les observations expérimentales de Horie et al. [41]. Ces auteurs ont observé que pour une vi-
tesse de refroidissement donnée la cémentite apparait pour des valeurs de Np inférieures a une va-
leur critique. En revanche Wallace et al. [16] ont observé que le taux de céméntite dépend aussi des
teneurs de la fonte en S et Mg de sorte qu'une valeur importante de Na ne garantit pas 'absence de
carbures. Le désaccord entre les observations de Wallace et al., celles de Horie et al. [41] et nos ob-
servations peut étre da & un effet des fluctuations de com'position de la fonte sur la germination de la
cémentite.

On a constaté que la mesure de Ny et Na dans le cylindre 62 peut suffire pour caractériser la
tendance de la formation de cémentite a vitesses de refroidissement importante. Cela a un intérét
pratique puisque le dénombrement des nodules est plus délicat a faire dans les cas ot la structure de
la fonte est complétement blanche. D'autre part on ne connait pas les facteurs multiplicatifs de la cor-
rélation Ny o< NA>2 lorsqu'il y a un taux important de cémentite. Comme on I'a vu dans deux des
échantillons, ces facteurs multiplicatifs peuvent varier considérablement en fonction du taux de cé-
mentite.

On a constaté que les corrélations entre Na et les différentes grandeurs caractéristiques des
courbes de refroidissement et de Ia structure sont qualitativement équivalentes a celles des corréla-
tions entre N, et les mémes grandeurs. Cela est concrétisé par le fait que Ny =< NA32. A l'aide de
nos résuitats expérimentaux on a trouvé que les valeurs brutes de mesure de la densité surfacique de
nodules N sont semblables a celles de Na lorsque I'on considére certaines conditions de mesure sur
I'analyseur d'images. En effet, afin de trouver un accord raisonnable entre N et Ny il est préférable
de réaliser des mesures avec un pas image de 2,3 um et une opération d'ouverture pour le cas des
structures grossiéres des fontes inoculées ( 175 mm?2 < Na <650 mm?2 ) alors que pour les structures
fines ( 650 mm?2 <Na <1300 ) on doit réaliser ies mesures avec un pas image de 1,46 um et une opé-
ration d'ouverture. Ces conditions de mesure concernent des fontes avec une fraction de graphite de
0,1. Les conditions de mesure de Np pour des fontes avec d'autres fractions de graphite restent a dé-
terminer.

Pour ce qui est des distributions en taille de nodule, on a observé que leur largeur augmente
quand la vitesse de refroidissement diminue. On a aussi noté que les nodules des coulées non inocu-
lées présentent une distribution en taille plus large que les nodules des fontes inoculées. En outre, la
comparaison faite entre Ia distribution de nodules mesurée dans un échantilion obtenu dans ce travail
et celle qui correspond a un échantilion obtenu par TSD [2] suggére que le mode de solidification a
peu dinfluence sur I'aliure des distributions de taille des nodules.
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4.1. MODELISATION DE LA SOLIDIFICATION
4.1.1. Présentation des modéles de solidification utilisés

Le type de modéles de solidification eutectique utilisé dans cette étude est essentiellement
constitué de trois termes : la loi de germination des celiuies eutectiques, leur loi de croissance et la
maniére de prise en compte de l'effet de 'empiétement (impingement en anglais) des cellules
eutectiques sur la cinétique de solidification. Comme on le verra au paragraphe 4.1.3., un quatriéme
terme est ajouté qui correspond a un dépét d'austénite hors eutectique dont la nécessité apparait si
I'on veut exprimer les bilans de masse et de soluté dans un volume fermé de métal en train de
solidifier.

Afin de déceler l'etfet des hypothéses que I'on peut introduire dans les modéles de
solidification, on a comparé 5 modeéles de solidification différents qui sont succinctement présentés
dans le tableau 4.1. Ces modéies présentent des modifications progressives. Les modéles A et B
sont les plus simples, ils ne différent que dans la maniére de tenir compte de I'effet de I'empiétement
des cellules eutectiques durant la soiidification. Dans ces modéles on considére une cellule
eutectique ou le rapport entre rayon de la coquille d'austénite et celui du nodule de graphite est
constant. Cette hypothése n'est pas employée dans le modéle C ol RY/R9 est fonction de la
cinétique de croissance du nodule et de celle de la coquille. Les mémes équations de croissance du
nodule de graphite et de la coquille d'austénite appliquées dans le modéle C sont employées dans le
modéle D ol I'on ajoute le terme qui correspond au dépdt d'austénite hors eutectique. Ce terme ainsi
que le deuxiéme terme de la cinétique de croissance de la coquille d'austénite considéré dans le
modeéle E sont tirés d'un modeéle de croissance présenté au troisiéme point du paragraphe §4.1.3.
Les équations du tableau 4.1 sont présentées plus en détail dans les sous-paragraphes ci-dessous.

Les modéles ont été appliqués pour simuler la solidification d'une fonte de composition
eutectique dont le titre massique en silicium est celui des piéces 2A et 2B, 2,39%, et le titre massique
en carbone est égal & 3,51%. Cette teneur en carbone a été déterminée en considérant une égalité
entre la température du liquidus d'austénite et celle du graphite pour des fontes ou %Si =2,39. Les
équations des liquidus utilisées sont celles proposées par Heine [73] (voir tableau 4.2)

4.1.2. Lois de germination

Pour les modéles de solidification A, B et C on a employé une loi de germination du type (voir
§2.2.) :

-1
dNy = An AT; - 0'd(ATea) 4.1

Dans cette loi on suppose que la germination s'arréte des qu'il y a de la recalescence, elle
reprendra quand ia température du métal dévient inférieure a Tmin. Si I'on considére qu'avant la
recalescence g' est proche de l'unité, les valeurs des paramétres n et A, de I'équation 4.1
correspondent a celles des corrélations expérimentales entre NV et ATEg ou AT, déterminées au
chapitre il : n est approximativement égal & I'unité et la valeur de Ay varie entre 3.3- 1012 m3 °C-1 et
51011 m3°Cc-1,

Dans les modéles de solidification D et E on a employé une loi de germination en fonction de la
surfusion par rapport a la ligne liquidus du graphite :
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I-1
Ant AT
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4.2

D'un point de vue théorique, cette loi de germination est préférable a ceile représentée par
I'équation 4.1. Cependant dans ce travail on peut considérer que ces lois de germination sont
équivalentes puisque AT o< ATgg. Cette proportionnalité est due au fait que dans les modeles D et E
la teneur du carbone du métal liquide correspond a celle de I'équilibre avec l'austénite et que la
composition de la fonte considérée pour les simulations est eutectique. Le coefficient de
proportionnalité est égal & 5 lorsque l'on considére les expressions des lignes du liquidus de
l'austénite et du graphite proposées par Heine [73].

Tableau 4.1 Différents types de modéles de solidification de la fonte G.S. utilisés dans cette
étude. Les valeurs des constantes physiques employées dans ces modéles sont données
dans le tableau 4.2. Les lois de croissance sont appliquées a chaque type m de cellules de
croissance dont la densité volumique est N7). Le parametre ¥ des lois de croissance
représente le facteur de correction di a I'empiétement de cellules eutectiques durant la
solidification. La valeur de ¥ utilisée est cene utilisée par Su et al.[53] : ¥ =1 pour des valeurs
pour des valeurs de gS supérieures a 0,5.

de gS inférieures 2 0,5 et ¥ = ((1- g5)/0,5)23

dR’ ATgg
Modéle A dN, = Ay ATEG - g dlaTeg) T = g*=1-ex ---2N"‘<R’"’)3
dr’ AT Al
. R EG S__ ¥id M oevy 3
Modéle B idem - -?ZN )
ng rY
KB ATy
o =K v EG
Moddle C idem RY (RY-R®) idem
dR7 B9
= K, e AT -
dt K’R’(RY R")
dgﬂ RrY
2= K+ emmmesrmrreene ¢ AT xS
ERR T
dRY /#
Modséle D =Ay; AT gldaT) = K j s ATg ¥ idem
N, =Ay AT) - g d(aT o N arae AT
Dép6t d'austénite
R N
hors eutectique
ng RY
= ATen W
I =T~ R R-R9)
dR? =
o N RrR e ,
Modéle E dN, = A AT?“.g‘.d(ATI) idem
(1) (2] e
p! RY e
. Dépbt d'austénite
hors eutectique
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4.1.3. Lois de croissance

4.1.3.1. Lol de croissance pour des cellules "eutectiques" avec rapport RY/R9Y
constant

La loi de croissance :

dRY . ATEG
d.t = RY 4.3

employée dans les modeles A et B est celle d'une sphére "eutectique” pour laquelle le rapport entre
le rayon de la coquille d'austénite et le rayon du nodule de graphite est considéré constant et égal a
2,4. Cette loi peut étre obtenue a partir du modéle de Wetterfall pour la croissance du nodule entouré
d'une coquille d'austénite ou & partir du modele d'Owadano pour la croissance de celle-ci (voir chapitre
:

2
1

K°=Kg(-g-:-}-(-——1-§-5-]- o KO:KY(E;TM avec  oo2.4

1= = 1- —

RY

4.1.3.2, Lol de croissance pour des cellules "eutectiques” avec rapport RY/R9Y
variable '

Dans le modéle C on décrit la cinétique de croissance d'une cellule eutectique dont ie rapport
RY/ R9 dépend de la loi de croissance du nodule de graphite (modéle de Wetterfall et al.) et de celle

de la coquille d'austénite (modéle d'Owadano), soit respectivement :

dR? RY
dt Kg RY(RY-RY )ATEG 4.4

RY RY
- KY Ry(Ry _~Rg )ATEG 4.5

4.1.3.3. Lol de croissance pour des cellules "eutectiques" avec rapport RY/RSY
variable et en considérant un dépdt d'austénite hors eutectique

Le dépdt d'austénite hors la cellule eutectique peut étre décrit a l'aide des bilans de masse et
de carbone établis en considérant un petit volume de métal liquide VT de forme sphérique [58]. Pour
des températures au-dessous de celle de l'eutectique on considére que dans vTil y a une cellule de
croissance "eutectique”. Elle est constituée par un nodule de graphite de voilume V9 et de rayon R9.
Ce nodule est entouré d'une coquille d'austénite de volume VY et de rayon RY , comme cela est
schématisé par la figure 4.1. Dans le volume VOff environnant Ia cellule eutectique on considére, outre
le métal liquide, 'existence d'austénite hors eutectique dont la fraction volumique dans voff gst égale
4 (1-g"), g'" étant la fraction volumique du liquide dans Voff,
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Figure 4.1 Schéma de I'élément de volume considéré
pour le bilan de masse et de soluté a I'échelle d'une
cellule eutectique.

La cinétique de solidification de I'élément de volume est exprimée par la dérivée de la fraction
volumique du solide g® de la sphére :

S T
L) e e
dg” _

T
- \Y _ dt dt 4.6
dt ot vy
[ T
ol VS représente le volume du solide dans VT. En considérant que: Vng\—/t— >>VS_‘%/{_
on trouve :
dg® 1.dV°
d VT dt 4.7

La cinétique de solidification peut étre donc décrite par la variation de VS qui s'écrit :

VS = Vg + VY + (1-gl) Voff 4.8
dont la dérivée est :
dvs dv® av? e dVvot gdg” 49
- a ta TV o

A l'aide des bilans de masse et de soluté, la variation du volume de solide peut étre décrite en
fonction des variations du volume de graphite et de celui de la coquille d'austénite ainsi que des
grandeurs Vo, va VY et gl°. Cela permet la résolution numérique de I'équation 4.9.La variable
dvoft/dt peut atre exprimée en fonction de V9, VY et g° et de ses dérivées a l'aide du bilan de masse:

pOVY 4 Y VT 4 [plg" + pT(1— gV = p' VT 4.10
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o1 VT° représente le volume initiale de la sphére, p* est la masse volumique de la phase x (g pour le
graphite, y pour l'austénite et | pour le liquide). D'aprés I'équation 4.10 :

" g Y
Y_ I\ sOff dg _~0 dV - de

. T 4.11
dt p'g" +p1-g"
En introduisant cette équation dans l'expression 4.9, on obtient :
dv® pg +(p -p° )(1-—9 )dV9 p'g" av?
q - g rplgh & plg +plig ) @
I\ joft I*
Vv d
P g 412

plg" +pM1g")

La variable dg''/dt est liée par le bilan en carbone aux parametres g, V9 et VY et leurs dérivées
respectives. Si I'on considére que le métal liquide et I'austénite hors eutectique sont chimiquement
homogénes en carbone, le bilan de celui-ci s'écrit :

rY
pV9 +4 pYnJ.Rg wlR%2dR +[p'g" + pke(1- g WLV = p, Wi VT 4.13
ol wX représente le titre massique du carbone dans la phase x, w('°;c) le titre initial du carbone dans le

liquide et k¢ le coefficient de partage de carbone entre ['austénite et le liquide.

En introduisant dans la dérivée de I'équation 4.13 I'expression de VOff tirée de I'équation 4.10
et sa dérivée, on obtient :

T W7 rapaw(o? — 091 IV2 4 oY (dv ﬂ’i)
[p—p’ wi® +0(g Iw(p' ~ p)] 5 +p[kc—d>(g w o o
| 4.14
Y ‘Y . * (-3
+p? 47:_[:9 d;Cdem[ | (g )}[p' VI —pIV9 — oY V1 =0
ol
. + plke(1-g") r_do@’)  pp'1-k)  dg"
pg +p(1-g ) [p'g +p'(1-g )]
A partir de I'équation 4.14 on peut écrire:
wh
4.16

ol O représente tous les termes de l'équation 4.14 excepté celui entre les grandes crochets. En
considérant I'équation 4.16 et 'égalité a droite des équations 4.15 on trouve :
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8- ) e
ot We plpY(1ko)
En introduisant I'équation 4.17 dans 4.12 on obtient :
dve k- p%(1-g" )dv® plg" av? kvoity
= <+ _ ]
dt K dt K dt pl(1—k)w'e
4.18

. xv'agh dwy
pT1-k w'c dt

ol x = plg!* + pY (1-g""). La variation du titre massique de carbone dans le métal est liée aux variations

de température par I'équation du liquidus de l'austénite puisque I'on considére que le liquide est a
tout instant en équilibre thermodynamique avec l'austénite.

aw., 1 dT
Fral -nj;y- ot 4.19
En introduisant cette expression dans I'équation 4.18 on obtient :
dvs [ x-p%(1-gHav® plg" av? vy
dt X dt Tk dt Sk we
4.20

Kvoff O( gl') 1 dar
+ T
p(1-kw, m"7

L'intégrale de I'équation 4.14 représente le changement du titre du carbone dans la coquille
d'austénite, elle peut &tre exprimée par la deuxiéme loi de Fick :

RY ..y [ 9 7) 9 YJ ]
dw( o 29Wc 2 OW¢ 4
Y c = ATy "W _ S| _(p%hHe__¢S .21
pjng’dTRdR P 0] (R 3R )™ (B 3R g
ol ow¢/oR représente le gradient en carbone a l'interface v/ (R =RY) ou a linterface g/y (R=R9), D} est

le coefficient de diffusion du carbone dans l'austénite. Ces gradients sont liés a la vitesse de
déplacement de linterface par le bilan de carbone aux interfaces ylet g/l :

2
aw7) dRY SYR?) dRY
ypr2ic| _19° 14 P Doty W 4.22
P D3R Rv[dt 1p7 RY dtp(Wc W)
ow! dr?
p'Y DZ _é_ﬁ?_)ﬁgz (pg —PYWZ/Q )_d_t_ 4.23

ou w‘{:" et wwgg représentent respectivement le titre massique du carbone dans l'austénite en équilibre
avec le liquide et avec le graphite. En considérant un régime quasi-stationnaire pour la diffusion du
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carbone dans la coquille d'austénite, les expressions 4.22 et 4.23 peuvent étre respectivement
écrites en forme égale ou semblable aux lois de croissance 4.4 et 4.5.

g v
R . __R - ATea 4.24
dt RYRY-RY )
dR" p°) (R®) dR? 425
Tdt K’R*(RY “pey MTEC Y (1"&7) [EY" dt '

L'équation 4.24 correspond 3 celle établie par Wetterfall et al. pour Ia croissance du nodule de
graphite entouré par une coquille d'austénite. L'expression 4.25, différe de celle d'Owadano dans le
terme dR9/dt qui traduit le déplacement de la coquille d'austénite par 'expansion du graphite.

L'égalité 4.20 peut étre résolue numériquement pour des valeurs initiales de gl*, de VOt de
Vv9,de VYet de VI’ et A l'aide des expressions 4.24 et 4.25 qui décrivent respectivement la cinétique
du dépét de graphite et la cinétique de croissance de la coquille d'austénite.

4.1.4. Caicul de la fraction solide et correction de l'effet d'empiétement des
cellules eutectiques sur la cinétique de solidification

Pour tenir compte des contacts qui s'établissent entre les entités eutectique au cours de leur
croissance, on peut employer l1a correction de Johnson-Mehl-Avrami dans sa forme intégrale {77].
Dans le cas ou les cellules de croissance sont de forme sphérique, la fraction solide est exprimée
par:

m
4n 3
=1-exp|— —3—-2 NC“(RYm) 4.26
1

ou NT représente le nombre de cellules de croissance du type m par unité de volume et R™™ leur
rayon. L'expression entre parenthéses correspond au volume solide "vrai" de I'ensemble des entités
de croissance par unité de volume. On remarque que ce volume "vrai" devrait prendre des valeurs
supérieures 4 l'unité lorsque la valeur de gS est proche de 1.

Une autre maniére de considérer la correction d'empiétement des entités de croissance est
d'introduire celle-ci dans I'équation de croissance des cellules eutectiques. Par exemple, dans le
modéle B, la cinétique de croissance des cellules eutectiques est exprimée par :

dRY  ATeg
at =K RY a3 4.27

La fraction volumique du solide s'écrit :
4 m
n
=3 E NT (RT™)3 4.28
1

Ainsi la fraction de solide est égale a l'unité lorsque le volume solide des ceilules de croissance
par unité de volume est lui aussi égal & I'unité. Les valeurs de ¥ employées par Su et al. [53] pour la
simuilation de la solidification des fontes G.S. sont :
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-(1S
¥ =1 pour gs<0,5 et Y= (1695— pour gs> 0,5 4.29

4.2. MODELE THERMIQUE

Les échanges thermiques dans les piéces coulées et le moule ont été décrits en considérant
que le refroidissemnent du métal est pour I'essentiel commandé par le transfert de chaleur par
conduction a travers le moule. Celui-ci est considéré comme un milieu semi-infini et en contact parfait
avec le métal. La température du métal est supposée homogéne a tout instant. La figure 4.2 montre le
profil de température correspondant 4 ces hypothéses. Ce modele simplifié est la base de I'approche
de Chvorinov [78], il permet de calculer la fraction solidifiée dans la piéce en fonction du temps. On
prévoit ainsi que le temps de solidification totale de la piéce est proportionnel au carré du rapport
volume/surface, appelé module géométrique de la piéce.

Température (°C)

1200

AN
NS

[
I
|

20 !
!
a

Distance —» (=15cm)

Figure 4.2 Schéma du profil de températures correspondant & un métal dont le
refroidissement est contrdlé par le transfert de chaleur a travers le mouie. La température
du métal est homogéne a tout instant.

Pour un milieu semi-infini dont la conductivité thermique, la masse volumique et la capacité
calorifigue ne sont pas fonction de la température, on trouve que le débit de chaleur a l'interface
métal-moule (voir annexe H) s'écrit :

avec:

ou T
To
S

. /AMONI/2
q =(’T’) (T-To)-S 4.30

1/2
T

représente la température du métal (°C).
est la température initiale du moule(°C).

surface d'échange de chaleur entre le métal et le moule (m2).
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KMo  conductivité thermique moyenne du moule (J-m-1-°C-1s-1)
p™  masse volumique du moule (kg:m3)
Cp™M°  capacité calorifique moyenne du moule.(J-kg-1-°C-1)

La formule précédente a été déduite en considérant que la température du métal, c'est-a-dire la
température & l'interface métal-moule, est constante dans le temps. On a toutefois utilisé cette
expression pour caractériser le transfert de chaleur dans le sable, et I'on verra dans la suite qu'elle
permet d'obtenir un calage thermique modéle-expérience acceptable.

4.2.1. Cas des modeles de solidification A,B et C.

Pour le débit de chaleur dégagée par le métal en cours de refroidissement on peut écrire :

. S
q=- Vmp"'l{[(Cps - Cph-gs + Cp']-% - AHf,d—%—} 4.31

ou: VM volume du métal dans le moule (m3).
pm masse volumique du métal (kg-m™)
CpS  capacité calorifique du métal solide (J-kg-? -°C“?
Cp!  capacité calorifique du métal liquide (J-kg-!-°C-1)
AHf  enthalpie de fusion (Jkg1)
gs fraction volumique du solide dans le métal

La conservation de I'enthalpie impose d'aprés les équations 4.30 et 4.31:

terme correspondant terme correspondant
au moule & la chaleur latente
de transformation
AMON1/2 dgs
ar (Cr) - (T-Tors-vmpman & 422

dt™  vmpm[(Cps - Cphgs + Cpl]

terme correspondant & la chaleur
spécifique des phases

Cette équation a été discrétisée de fagon explicite, c'est-a-dire que les valeurs des variables au

s
temps t+At sont calculées & I'aide de leurs valeurs au temps t. La valeur de g° et celle de ga%- sont

obtenues a l'aide des modéles de solidification. La valeur de p™ est tirée des valeurs de gS et de (1-
g%) ainsi que des valeurs de pl et pY.

4.2.2. Cas des modeéles de solidification D et E

La solution de I'équation 4.32 s'est avérée instable pour le cas des modéles D et E. Pour éviter
s
cela on a "linéarisé” le terme source d'enthalpie, gé;t, , par rapport 2 la vitesse de refroidissement.
D'aprés I'équation 4.20 on peut écrire :

dgs daT
—%—:X-YBT 433

ou X représente les termes dans les premiéres accolades et Y est le terme entre accolades facteur de
la vitesse de refroidissement. En introduisant cetle expression dans I'équation 4.31 :

g =- vmprr{[(Cps - Cplygs + Cpl+ Y AHf_)%-}—- - AHq x} 4.34
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A partir de cette équation et l'expression 4.30 :

AMo

1/2
ot (.__J (T-To)-S - VM.pM.AH; X 4.35

10 t

dt =" vmpm((Cps - Cplygs + Cpl] + YAHy

La résolution numérique de I'expression 4.35 a été également effectuée de maniére explicite.

MODELE GLOBAL : ORGANIGRAMME DE CALCUL

Le schéma de 1a figure 4.3 représente I'organigramme du programme de base utilisé pour ia
simulation de la solidification des piéces coulées avec les cing modeéles de solidification. Le
refroidissement du métal liquide est simulé tant que la température du métal est supérieure 3 la
température eutectique de la fonte. Ensuite, on calcule le refroidissement du métal pendant sa
solidification. Pour ce faire on utilise les modéles de solidification décrits au paragraphe 4.1. Dans
l'organigramme on observe que la germination des cellules eutectiques n'est effectuée que s'ily a un
gain de surfusion, ATEg ou ATj : & chaque gain de surfusion correspond un nombre N"\',‘ de celiules
eutectiques de type m. On observe également que durant la solidification les lois de croissance sont
appliquées aux cellules "eutectiques” & chaque pas de temps. Ces calculs sont effectués pour
chaque type m de cellules eutectiques. De ces calculs résulte la nouvelle taille des sphéres
eutectiques avec laquelle on calcule, dans le cas des modéles A, B et C, la fraction solidifiée gS, et
dans le cas des modéles D et E, Ia fraction du graphite et celle de I'austénite que correspond aux
coquilles. Ces derniéres sont introduites dans les bilans de masse et carbone afin de déterminer la
quantité d'austénite déposée hors eutectique. Lorsque la solidification est achevée, la simulation du
refroidissement de la fonte est poursuivie jusqu'a ce que le métal atteigne une température de 900
°C.

DONNEES THERMOPHYSIQUES CONSIDEREES POUR LES CALCULS
Les parameétres physiques qui interviennent dans les équations 4.32 et 4.35 peuvent étre
classés en trois types :

a)- Les parameétres intervenant dans la cinétique de solidification (dgS/dt), c'est-a-dire
les paramétres physiques qui sont employés d'une part pour la détermination des
valeurs des "constantes” de K’, Kq et K, des lois de croissance et d'autre part dans
la loi de germination des cellules eutectiques : la température de l'eutectique gris,
le coefficient de diffusion du carbone dans le métal solide, les concentrations qui
correspondent & I'équilibre austénite-graphite et a I'équilibre austénite-liquide et la
température du liquidus de graphite

b).- D'autres caractéristiques thermophysiques des alliages Fe-C-Si qui interviennent
dans la thermique du systéme : la capacité calorifique du métal solide et du métal
liquide, la masse volumique du métal et la chaleur latente de solidification.
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Lecture de données et
initialisation des paramétres

y

Calcul thermique :
nouvelle température
T
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Lpl de de
Croissance solidification
Calcul de gs
ot 99°

Calcul thermique :
nouvelle température
T

Calcui thermique :
nouvelle température
T
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Figure 4.3 Organigramme du programme de simulation de la solidification de la
fonte G.S.
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c).- Les parametres physiques qui interviennent dans le facteur :

4 =% . (Am0)1/2 J-m-3.°C-1.5-0,5 5.4

et qui concernent d'une part les propriétés physiques du moule, conductivité
thermique moyenne, capacité calorifique moyenne et masse volumique, et d'autre
part le module géométrique de la piéce VT/S.

4.4.1. Valeurs des paramétres de type a et b choisis pour les calculs

Les valeurs des paramétres de type a et b employées dans les calculs ont été choisies dans la
bibliographie, elles sont reportées dans le tableau 4.2. La valeur de { a été déterminée afin d'obtenir
le meilleur ajustement expérience-simulation pour ce qui est du transfert thermique (voir sous-
paragraphe suivant.

Tableau 4.2 Valeurs des différents paramétres physiques utilisées pour les simulations.

glfn?/ggg::ée unités valeur limite de validité réference
- s ——

Ke m2°C-1s-1 2,87-10-13

Kq m2eC-1g1 2,91-10-14

Ky mReC-1s"! 3,69-10713

Teg C 1154,6 + 0,065wg; [73]

TiAY < 1569-0,973(WetT2) id.

Tig < 0,3891 (wcwu"l‘,f—i -505,8 id.

Cps Jkg1-oC-1 533,47 + 133,4T T <662 °C [79]
231,0 + 590,0-T 662< T <803 °C id.
593,9 + 138,0-T 803< T <1100 °C id.

cp! Jkg1-eC-1 9640 - 40,0-T 1200<T °C id.

p9 kg'm3 2200 [2]

p! kg'm3 6800 id.

pY kg:m3 7000 id.

AHg Jkg 256000 [80]

Les valeurs des constantes K’et Kg des lois de croissance ont été tirées des données

thermodynamiques du systéme Fe-C employées par Fredriksson et al. [60] avec un coefficient de
diffusion de carbone dans l'austénite égal & 9-10°1" m2s-1. Le paramétre Ky a été considéré égal a

3,69-10-13 m2°C-1s-1, cette valeur correspond aussi & un alliage binaire Fe-C et au précédent
coefficient de diffusion du carbone dans ['austénite.

Pour la température eutectique on a utilisé I'expression de Tgg, en fonction de ws;, proposée
par Heine [73] laquelle s'est avérée la plus proche de nos résultats expérimentaux concernant la
détermination de Teg pour une des fontes coulées (voir chapitre 1l). Par suite de ce choix on a utilisé
les expressions des liquidus de l'austénite et liquidus du graphite employées par Heine pour la
détermination de ['expression de Teg
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Tableau 4.3. Valeurs de la chaleur de solidification de Ia fonte grise et de la fonte blanche
trouvées dans la bibliographie.

référence AHg¢ type de fonte meéthode
J/g composition
Wittmoser et 272 fonte G.L. ou G.S (0,05%Mg) Calorimétrique
Schade [81] {3,5%C,2,5%Si, 0,3%Mn,
0,02%P, 0,02%S) idem
293 fonte blanche (4,2%C, 0,05%Si,
0,3%Mn, 0,02%P, 0,02%S)
Hillert [82] 178 fonte grise Diagramme
183 fonte bianche d'équilibre
Angus [/83] 209,2-230,12 2,5-3,5%C ; 1,5-2,5%Si
246.,8 fonte blanche
195 fonte blanche, haute teneuren C
Ekpoom [31] 2343 4,03%C ; 1,36%Si Differential Heat
A Analysis (DHA)
Chen [26] 203-272 hypereutectique Computer-Aided
G.S. Differential Heat
Thermal Analysis
CA-DTA
Lacaze [80] 256 fonte grise Diagramme
d'équilibre

Les capacités calorifiques du métal liquide et solide sont celles sélectionnées par Pehlke et alii
[79]. Ces expressions correspondent & une fonte hypereutectique de composition 4%C, 2,4%Si et
0,063%Mg. Les expressions de la capacité calorifique de la fonte liquide (pour T> 1200 °C) et de celle
de la fonte solide (pour 803°C<T< 1100°C) ont été extrapolées dans l'intervalle de température entre
1200°C et 1100°C.

Le tableau 4.3 présente les différentes valeurs de AH; trouvées dans la bibliographie. Les
différences entre ces valeurs sont remarquables par leur amplitude. On note que les valeurs
proposées par Ekpoom et par Chen ont été obtenues & l'aide d'une méthode basée sur I'application
du principe de I'analyse thermique différentielle "ATD" & des courbes de refroidissement d'analyse
thermique simple. A la différence de 'ATD, la courbe de refroidissement du corps de référence n'est
pas mesurée mais calculée. Dans le cas des travaux de Ekpoom et Chen, le refroidissement de la
piéce est approché en considérant une loi Newtonienne. L'écart entre la dérivée des courbes
simulées et expérimentales peut étre traduit en chaleur de solidification. Les différentes
approximations nécessaires au calcul et le fait que la valeur de la chaleur de solidification calculée est
proportionnelle & la valeur prise pour la capacité calorifique des fontes conduit & des valeurs de AHs qui
doivent étre considérées comme approximatives. La valeur de AH¢ de Lacaze [80] a été obtenue par
calcul a 'aide de la banque THERMO-CALC [84], en considérant les données sélectionnées par
GUSTAFSSON [85] pour l'eutectique binaire Fe-C.

Compte tenu des différences et des incertitudes dans les valeurs expérimentales de AHj
proposées dans la littérature, on a choisi pour les simulations la valeur de AH¢ de Lacaze obtenue par
calcul thermodynamique.
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4.4.2. Détermination des valeurs du facteur { et de la température initiale T4,

Les valeurs de { et de la température de démarrage des calculs "T4" ont été utilisées comme
paramétres d'ajustement du modele thermique. Ces valeurs ont été déterminées afin d'obtenir un
bon accord simulation-expérience durant le refroidissement du métal avant et aprés la réaction de
solidification. On a aussi cherché A obtenir un bon ajustement expérience-simulation en ce qui
concemne la longueur du palier de solidification. Cependant, on a constaté que le modéle thermique
employé ne permet pas d'obtenir en méme temps un accord sur le temps de solidification et sur les
vitesses de refroidissement du métal avant et aprés la réaction de solidification. Toutefois, un léger
désaccord sur la longueur du palier de solidification n'a pas de conséquence importante sur les
prédictions structurales puisqu'elles dépendent pour I'essentiel du refroidissement du métal avant la
réaction de solidification. On a donc préféré travailler sur les vitesses de refroidissement.

On a utilisé comme parameétre de comparaison simulation-expérience la valeur de la vitesse de
refroidissement & 1000 °C,"V,". La vitesse de refroidissement a 1200 °C, V|, n'a pas été employée
parce que sa détermination est peu précise, comme cela a été vu au chapitre 11 Toutefois,V; et V',
sont expérimentalement équivalentes puisque Vg < V| (voir § 3.5.1.). Par ailleurs on rappelle que les
températures de fin de solidification déterminées expérimentalement sont au-dessus de 1000 °C et
que cette température reste proche du palier de solidification. De ce fait les valeurs expérimentales de
Vg n'incluent le déroulement d'aucun phénoméne de solidification. Pour ce qui concerne la longueur
des courbes de refroidissement, on a utilisé comme parameétre de comparaison simulation-expérience
la valeur de At;, temps écoulé entre le remplissage des empreintes et le moment ou le métal atteint
1000°C. Cette grandeur a été choisie afin de caractériser tout le déroulement du refroidissement du
métal.

4.4.2.1.Effet du taux d'Inoculation sur les valeurs de Vg et Atg

Dans des calculs préliminaires effectués en utilisa*m le mociéle de solidification A, on a observé
que pour des valeurs fixes de { et de Tq les valeurs de V, et de At des courbes simulées sont un peu

dépendantes du "taux d'inoculation” employé pour le calcul, bien que ce parameétre n'ait pas
d'influence sur les valeurs de V.

La figure 4.4 iilustre cet efiat du taux d'inoculation sur l'aliure des courbes de refroidissement
simulées. Ces courbes ont été obtenues en utilisant des valeurs extrémes du coefficient Ay de la loi
de germination ; 3,5-1012 m-3°C (fonte bien inoculée) et 5-1011 m-3°C (fonte non inoculée). Sur cette
figure on peut constater que l'allure de ces deux courbes est la méme durant le refroidissement du
métal liquide. Elles différent dans la hauteur du palier et aprés 'achévement de celui-ci. Comme on le
verra plus loin, la hauteur du pglier dépend essentiellement du taux d'inoculation et de la vitesse de
refroidissement. La valeur de V de la courbe A qui correspond a la fonte bien inoculée est d'environ

1% plus imgortante que celle de la courbe 2 qui correspond a 1a fonte non inoculée. En revanche Ig
valeur de At de la courbe 2 est = 2% supérieur & celle de la courbe 1. Ces différences dans V et Aty

sont accrues quand la vitesse de refroidissement' augmente. Pour des vitesses de refroidissement de
I'ordre de celles des cylindres @9, la valeur de V de la courbe d'une piéce bien inoculée est =~ 6 %

plus importante que la valeur de V; qui correspond A la piéce non inoculée.

La valeur de At; de la piéce non inoculée est de 12%, élevée que celle de la piéce inoculée.
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Figure 4.4 Effet de la loi de solidification sur l'allure des courbes de refroidissement simulées.

1.- Courbe de refroidissement de référence. Elle a été obtenue en considérant une
température de démarrage de calcul "Ty4" égale a 1400 °C, la loi de germination
étant égale a: Ny = 3,3-10'2 ATgg m-3(fonte bien inoculée). Comme loi de
croissance on a considéré celle du modéle A. La valeur de { considérée est égale &
70664 J-m-3-°C-1.5-0.5_ Dans ces conditions de calcul, on obtient Ny = 26423
mm=3 et Vg = -0,575 °C-s-1.

2.- Courbe obtenue en considérant une loi de germination égale a 5101'ATgg m™3
(fonte faiblement inoculée).On observe que la valeur de Tnin est plus faible que
celle de la courbe de référence. Dans ces conditions de calcul, on obtient: NV =
2835 mm3 et Vgg = -0,568 °C-s°1.

On peut penser que, toutes choses égales par ailleurs, l'effet du taux dinoculation sur les
valeurs de Vg et Atg des courbes simuiées est associé a la hauteur du palier de solidification : au fur et

& mesure que cette hauteur augmente , la valeur de V; augmente et celle de At; diminue. Cette
dépendance entre les parametres V; et At's et la hauteur du palier montre qu'une démarche
d'ajustement thermique en utilisant ces grandeurs n'est pas complétement indépendante du modele
de solidification. Cela est particuliérement vrai pour les petits cylindres (916 et ©@9) ou la vitesse de
rejroidis§emem est importante. Dans le cas des cylindres @62, l'influence de la hauteur du palier sur
V, et At; est plutét faible de sorte que le calage thermique effectué a l'aide de ces parametres peut

étre considéré a peu prés indépendant du modéle de solidification.
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4.42.2. Effet de { et de T4 sur les valeurs de Vg et de At
+Cylindres ©62

Pour déterminer le couple de valeurs de { et T4 qui approche le mieux la thermique des
courbes expérimentales des cylindres @62, on a fait une étude de sensibilité des résultats des calculs
aux valeurs de { et de Tq4. Pour ceia on a utilisé le modéle de solidification A ol le coefficient Ay de la
lois de germination est égal & 1012 m'3°C. Avec les résultats de ces calculs on a construit I'abaque
présenté dans la figure 4.5, dans lequel on a porté V en fonction de (At;)"0-5. L'effet des valeurs de
Tget{sur V; et At; peut étre observé sur cet abaque. Pour une valeur de { fixée, ia valeur absolue de
V; diminue et celle de At; augmente quand T4 augmente. La méme tendance est observée lorsque {
diminue a température de démarrage de calcul constante.

Vg (°Cl/s)
-0,5 [

{ = 69317
08 | 1300 °C
. { = 72983

1200 °C

1 n " s i

0,035 0,045 0,055 0,065

(a7 (67

Figure 4.5 Abaque de la vitesse de refroidissement & 1000 °C V's en fonction du temps
écoulé pour atteindre cette température (At;)'“z. Les valeurs de V; et de At; ont été

obtenues sur des courbes simulées pour différentes valeurs de { et de la température de
démarrage des calculs. La valeur de { est dans la gamme des valeurs qui correspondent au
cylindre @62. Les petites ronds noirs correspondent aux points expérimentaux de @62.

Sur I'abaque 4.5 on a également reporté les valeurs expérimentales de V; et de At; qui
correspondent aux cylindres @62. Sur cet abaque on observe qu'il y a un bon accord entre les valeurs
de Tq4 et celles de la température de coulée de piéces (voir tableau 2.1 au chapitre 11) : le point de la
piéce 2A coulée a 1450 °C se place & gauche de la courbe calculée pour T4 égale a 1400 °C, sur cette
courbe se situent les points expérimentaux des piéces 4A, 2B , 8A et 6A qui ont été coulées a 1400
°C, le point de la piéce 7A coulée a 1370 °C est entre la courbe ou T4 est égale & 1400 °C et celle ou
Tg = 1350 °C, sur cette derniére sont placés les points des piéces 3A et 4B coulées a 1350 °C, enfin
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le point de la piéce 3B, coulée a une température de 1300 °C, est prés de la courbe calculée avec Ty

eégale 2 1300 °C. Les piéces 7B, 8B et 6B coulées respectivement & 1350 °C, 1360 °c et 1370 °C
représentent des exceptions & la corrélation trouvée entre T4 et la température de coulée.

La figure 4.6 illustre la concordance trouvée entre la courbe de refroidissement expérimentale
de la piéce 3A1 et la courbe simulée avec le modele de solidification A et en utilisant les valeurs de { et
de T4 déterminées A l'aide de I'abaque de la figure 4.5. On constate que I'étape de refroidissement
expérimentale du métal liquide est assez bien approchée par la courbe simuiée, de méme que le
refroidissement aprés la réaction de solidification. Dans [a figure 4.6 on observe que le palier de
solidification est plus court que celui observé expérimentalement. C'est la tendance dans le cas des
cylindres @62, c'est le contraire pour les autres cylindres pour lesquels la longueur du palier simulé est
plus grande. Cette sensibilité au diameétre indique que le désaccord ne peut pas étre attribué ni & un
mauvais choix de la valeur de ia chaleur de solidification, ni a la modélisation de I'empiétement des
cellules durant la solidification.
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1350 expérience .
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Figure 4.6 Courbe de refroidissement expérimentale de la piéce 3A1 et courbe simulée en
considérant les valeurs de { (69984 J-m=3-°C-1-570.5) et de T4 (1340 °C) déterminées pour
cette piéce a l'aide de I'abaque de la figure 4.5.

«Cylindres 932

Les cylindres ©32 présentent un cas spécial qui doit étre considéré a part. En effet, comme on
I'a vu au chapitre i les courbes de refroidissement des cylindres @32 et @62 se superposent pendant
le refroidissement du métal liquide. De ce fait on peut penser que le couple des valeurs de Tg et { qui
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permet de mieux approcher le refroidissement avant solidification des cylindres @32 est a peu prés
semblable & celui qui correspond au cylindres ©62. Il est clair que ces valeurs de Ty et { entraineront
des valeurs calculés de At; trop importantes par rapport a l'expérience.

eCylindres ©16

Dans le cas des cylindres @16, on a appliqué la méme démarche Que pour les cylindres ©62 en
utilisant le méme modele de solidification. Du fait que les parametres V, et At  sont influencés par la
hauteur du palier de solidification des courbes simulées, les résultats de ces calcuis n'ont été utilisés
que pour préciser l'ordre de valeur de { et de T4 qui correspond aux courbes expérimentales des
cylindres ©16. Le choix des valeurs définitives de ces grandeurs a été effectué par comparaison de
I'allure, avant solidification, des courbes simulées avec celle des courbes expérimentales. Les valeurs

de £ et de T4 ainsi déterminées nimpliquent pas donc l'effet de la hauteur du palier de solidification
sur Vg et At..

Dans l'abaque V;- (At;)'c"5 de la figure 4.7 sont représentés les résultats des calculs réalisés

pour les cylindres @16, ainsi que les points expérimentaux concernant ces cylindres. La concordance
avec l'expérience des courbes simulées pour les cylindres @16 a l'aide de couples de valeurs de { et
Tq déterminés sur cet abaque est moins satisfaisant que pour le cas des cylindres ©62.

VL (°C/s)

-3
-4 1.
-5 L

- {=195130
-6 I

. 1250 °C {=201616

X ¢ = 208549

s 1200 °C
..7 A X . 1 " 3 A i ', " i i " i 2
0,09 0,11 0,13 0,15 0,17

'0,5 '095
(Atg ) (s)

Figure 4.7 Abaque de la vitesse de refroidissement & 1000 °C Vs en fonction du temps écoulé
pour atteindre cette température (At;)“/z. Les valeurs de ces paramétres correspondent aux

courbes simulées obtenues en faisant varier la valeur de { et celle de la température de
démarrage des calculs. La valeur de [ est dans la gamme des valeurs qui correspondent au
cylindre ©16. Les petits ronds noirs correspondent aux points expérimentaux relevés sur 916.

Sur la figure 4.8 on a reporté la courbe expérimentale (repére 1) du cylindre 3A3 ainsi que les
courbes obtenues par le calcul en utilisant différents coupies de { et T4 qui permettent d'obtenir une
méme valeur de Vg. Les courbes simulées ont été décalées dans le temps de maniére 2 les faire
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passer par la température maximale de la courbe expérimentale (1227 °C). La courbe 2 a été obtenue
en utilisant le couple de valeurs de { et T4 déterminé A I'aide de I'abaque de la figure 4.7. On constate
que le refroidissement du métal liquide est plus rapide sur la courbe simulée que sur la courbe
expérimentale. Le refroidissement est mieux décrit lorsque I'on considére des valeurs de Tq4 plus
importantes ; 1350 °C, 1400 °C et 1450 °C. La courbe qui correspond au calcul effectué avec T4 =
1400 °C reproduit trés bien le refroidissement du métal liquide jusqu'a la température eutectique de la
fonte (= 1170°C), au-dessous de laquelle le refroidissement se ralentit & cause de la réaction de
solidification. Par ailleurs, I'augmentation de la valeur de T4 entraine une augmentation de la valeur de
At; comme cela peut étre observe dans les différents courbes de la figure 4.8 et constaté sur 'abaque

de la figure 4.7. A l'aide de celui-ci on vérifie qu'avec le modele thermique employé il n'est pas
possible d'obtenir une concordance simulation-expérience sur l'allure des courbes de
refroidissement avant et apres solidification en méme temps que sur la longueur du palier de
solidification.
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Figure 4.8 Effet de Tq et { sur l'allure des courbes de refroidissement. La courbe 1 est la

courbe expérimentale de la piéce 3A3. Les courbes 2, 3, 4 et 5 ont été calculées en
considérant la loi de solidification de référence; elles différent par les valeurs des couples { et

T4 utilisés pour obtenir une valeur de Vg égale a celle de la courbe expérimentale (-5.15

°C-s-1). Pour faciliter la comparaison en ce qui concerne la vitesse de refroidissement du métal
liquide, les différentes courbes calculées ont été décalées de maniére a les faire passer par la
température maximale relevée sur la courbe de refroidissement expérimentale. La courbe 2 a
été simulée en considérant le couple de valeurs de et T4 déterminées & l'aide de I'abaque de

la figure 4.7: T4 = 1255 °C, { =192040 J-m3-°C-1-5-0.5_|a courbe 3 a été calculée avec T4 =
1350 °C et { =206185 J-m-3.°C-1.5-0.5 |3 courbe 4 a été calculée avec Tq = 1400 °C, {
=213441 J-m-3-°C-1.s-0.5_ Enfin Ia courbe 5 a été obtenue avec Tq = 1450 °C et { =219227
J-m‘3-°C" .5-0,5’

Si I'on considére comme référence le calcul fait avec Tq = 1400 °C | on peut estimer l'erreur
commise sur le nombre N{," caiculé en considérant Ty égale a la température de coulée T,. La valeur
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N(,' correspond au nombre de cellules eutectiques prédit par le calcul avant la recalescence. Cette
notation sera retenue par la suite pour les discussions. Lorsque T4= 1400°C, Ny, est égal 4 36477
mm-3 tandis que dans le cas ol Tq = T¢ (1350 °C) on obtient Ny, = 38260 mm-3, La différence est de
l'ordre de grandeur de I' imprécision “statistique” sur la détermination expérimentale de N{,'. En effet,
l'erreur type sur la valeur de N'v' a été estimée a 3%, et donc si 'on considére un intervalle de
confiance de 90%, la précision qui peut étre attribuée & Ny, est + 6%. La considération Ty = T¢ peut
étre jugée assez bonne pour approcher le modele thermique au refroidissement du métal avant la

réaction de solidification : en faisant T4 = T¢, la valeur de { peut étre facilement obtenue & l'aide des
abaques Vg- (At;)"0:S.

+Cylindres ©9

Une démarche semblable a celle appliquée pour les cylindres @32 a été utilisée pour les
cylindres @9. Dans ce cas, le modéle de solidification A avec une loi de germination ou Ay = 1012
°C-1m3 prévoit des températures de fin de solidification au dessous de 1000 °C. Les valeurs de [ et
de T4 obtenues par le calcul incluent ainsi un effet du déroulement de la solidification qui n'est pas
présente dans les valeurs expérimentales de ces paramétres. Par suite on peut penser que les
valeurs de { et de T4 obtenues a I'aide d'un abaque comme celui de la figure 4.7 sont moins précises
que dans le cas des cylindres ©16. Toutefois, afin de déterminer l'ordre de valeur de { et de T4 pour
les cylindres @9 on a fait une série de calculs pour réaliser un abaque du type V;- (At;)'ovs- Celui-ci a
permis de constater que le modéle thermique employé ne permet pas d'obtenir un accord simuitané
sur le temps de solidification et sur les vitesses de refroidissement du métal avant et aprés la réaction
de solidification, comme cela a été aussi le cas des cylindres @62 et ©16. Par comparaison de lallure
des courbes de refroidissement du métal liquide simulées avec celles des courbes expérimentales
des piéces 2B et 3A, on a pu constater que I'emploi de la température de coulée comme valeur de Ty
permet une concordance simulation-expérience raisonnablement bonne. La valeur de T4 pour les
cylindres @9 a été donc considérée égale a la température de coulée.

4.4.2.3. Valeurs de { et de T4 retenues pour des calculs ultérieurs

Pour les cylindres @62, les valeurs de { et de T4 retenues pour la simulation ont été celles
obtenues a l'aide de I'abaque de la figure 4.5. Ces valeurs sont données dans le tableau 4 .4.

Tableau 4.4 Valeurs de ( et de Tq déterminées pour les
cylindres @62 a l'aide de I'abaque de la figure 4.5.

g . Te g . Td
. J-m- . J'm-
Cyhndre 00_1 S_O,s € Cyhndre 00_1 5_0'5 C

2A1 72063 | 1420 | 2B1 72783 | 1400
3A1 69984 | 1340 | 3Bt 68022 | 1300
4A1 71708 | 1400 | 4Bt 70939 | 1350
6A1 73444 | 1400 | 6B1 76700 | 1400
7A1 70664 | 1380 | 7Bt 70664 | 1350
8A1 75816 | 1400 | 8Bt 75816 | 1380

Pour les cylindres ©16 et 99 on a utilisé comme valeur de T4, les valeurs de température de
coulée. Du fait que les valeurs de { déterminées pour ces cylindres a I'aide des abaques V's- (Ats)‘Qs
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ne sont pas trés précises on a considéré comme référence les valeurs de { obtenues pour les
cylindres des piéces 2B et 3A. Les températures de coulées de ces piéces (respectivement, 1400 °C
et 1350 °C) représentent les limites de l'intervalle de température a laquelle la plupart des piéces ont
6té coulées. Les valeurs de { qui correspondent aux cylindres @16 et @9 des piéce 2B et 3A sont
reportées dans le tableau 4.5.

A titre illustratif, on a reporté dans le tgbleau 4.6 l'ordre de valeur { obtenues pour les différents
cylindres en considérant les abaques Vg- (Als)'°-5 et T4 égale a la température de coulée. Les valeurs

présentées pour le cylindre @32 correspondent au cas ol il n'y aurait pas de superposition entre les
courbes pendant le refroidissement du métal liquide des cylindres @62 et 932.

Tableau 4.5 Valeurs de { et de T4 déterminées pour les

cylindres 916 et ©9 des piéces 3A et 2B & l'aide des abaque

V’s- (At;)""5 et par comparaison simulation-expérience des

allures de courbes de refroidissement avant solidification.

£ Te 4 Td

m-3 .m-3
cylindre| oé,"; 05 | T |cylindre oé.rs\o,s T

3A3 | 213441 | 1350 2B3 | 196712 ] 1400
3A4 | 404350 | 1350 2B4 | 404352] 1400

Tableau 4.6. Moyenne et intervalles de variation du paramétre {
pour les différents cylindres des piéces coulées.

o £ (bm 3o 5705 £ (m3eoc.505)
62 mm 69320-76610 72965

32 mm 94035-97045 95540

16 mm 189048-213441 201224

9 mm 363900-446500 405200

4.4.3 Estimation de la valeur du module géométrique "effectif* des cylindres

Les valeurs de { dépendent d'une part de la valeur du module géometrique effectif des
cylindres V/S et d'autre part des propriétés physiques du moule : conductivité thermique moyenne
KMo, capacité calorifique moyenne Cp™© et masse volumique moyenne p™©. Pour vérifier si la gamme
des valeurs de { déterminées pour les différents cylindres correspond bien aux valeurs que I'on peut
trouver pour les paramétres thermophysiques du moule K™° ,Cp™MO et p™MP et 4 la valeur du module
géométrique des cylindres, on a comparé les courbes expérimentales de I'évolution de température
dans le sable avec celles simulées. Les courbes expérimentales correspondent aux températures
enregistrées par trois thermocouples placés & demi-hauteur du cylindre @62 et a différentes distances
de linterface moule-métal : 5 mm, 10 mm et 20 mm. Les courbes simulées ont été obtenues a l'aide
de I'équation (voir annexe H) :
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X
T=To +(T-To) erfc (2\/&) 4.36
avec:
Kmo
mo e ————————
oM = o oo 4.37
1.2 T T I ot oMO représente la diffusivité
Furan Sand N
Ory Sand[steel]  [Steet]\| thermique moyenne du moule (m2-s1),
\ . “ Pour ces calculs on a considéré, comme
—~ 10 ® N\ cela a été proposé par Kubo et al., que la
X . ' \\\\\\\\ valeur du Cp™® est égale A celle de la
= ¢ . \“\\Igﬁ‘\\\ silice 4 la température du palier de
EQB— S \K‘f’?\o Furan B solidification (=1160°C), soit CpMo=
b?z\\ 8 \\\Q 1193 J-kg-t-ec-1 (1) La figure 4.9,
1< N Phenal NS d'aprés Kubo et Pehlke [86] permet
sk o \\\\\“i\%%\ 3 B d'estimer la valeur de K™© en fonction de
- RN la valeur de la masse volumique p™o.
1\ N\ Dans le cadre de ces expériences, le
‘\\\\ | | sable a été lié avec une résine
0.1?300 1400 1500 1600 phénolitique, et le couple des valeurs de
P (kgim) KMo et pMO que l'on peut estimer a l'aide

. de la figure 4.9 est : KM% = 0.8
Figure 4.9.‘ Valeurs de KM? (!( sur la figure) en fonction Jmlec-t. g1 et p™ = 1450 kg:m-3. Ces
de la densité p™O (p sur la figure). Dans le moule type ) .
Alphaset on emploi une résine du type phénolitique [87):  valeurs sont par la suite prises comme
selon cette figure, la masse volumique du moule est référence.
d'environ 1450 kg-m-3 et KMO est égale a =0,8
J-m-1-°C-1.s-1 (d'aprés Kubo et Pehlke 86}).

Sur la figure 4.10, on a reporté les
courbes expérimentales d'échauffement du moule qui correspondent & la piéce 3B1. On y a reporté
aussi la courbe obtenue par le calcul, en considérant les valeurs de K™M0, p™M0 et Cp™O de référence, et
les courbes obtenues en faisant varier la valeur de KM : 0,85 et 0,9 J-m-1-°C-1- s*1. Dans tous les cas,
la valeur du rapport VT/S a été ajustée de maniére a obtenir toujours une valeur de { égale & 68305
Jm3Cc-15-0.5, de sorte que les changements de la valeur de a™° n'aient pas de conséquences sur
lallure de la courbe de refroidissement du métal. Sur la figure 4.10 on observe que la courbe
expérimentale qui correspond & x= 5 mm est mieux approchée par la courbe simulée avec K™ = 0,9
Jm1-s05.2C-1, alors que dans le cas ol x= 20 mm, la courbe simulée avec K™ = 0,8 J-m1-g-1.eC-1
est plus proche de la courbe expérimentale. On remarque que dans le cas du modéle thermique
employé, I'égalité des courbes d'échauffement du moule n'est pas un critére suffisant pour le choix
des valeurs de KMO et pMO les plus représentatives du moule. En effet, on obtiendra une méme
évolution de la température dans le moule avec toutes les valeurs possible de K™° et p™M© qui-
permettent d'obtenir une valeur de a™® donnée. Ceci est illustré par les courbes 2 et 3 qui se
superposent. Ces courbes ont été calculées avec différents valeurs de KM et p™© qui donnent des

1 Valeur tirée de I'expression du Cp pour le silice Cp(si) =1 +1,35:1074 T Jkg™1-K-1 ( Kubaschewski [87]
cité par Kubo et al. [85])
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valeurs de diffusivité trés semblables : dans le cas de la courbe 2, o™ = 4.914-10"7 m2-s-1 avec KMO =
0,85 J'm1-g-1.oC-1 et pMO = 1450 kg-m™3, et dans le cas de la courbe 4, a™© = 4,867.107 m2-s—1 avec
KMo = 0,9 J-m-1.5-1.oC-1 et pMO = 1550 kg:m™3. Ces valeurs correspondent & un sable furanique sur la
figure 4.9. On ne peut donc utiliser qu'a titre indicatif les valeurs de K™© et p™© pour I'estimation des
valeurs du module effectif des cylindres V™/S. On a reporté au tableau 4.7 les valeurs de V™/S
calculées en considérant les valeurs de la conductivité thermique et de la masse volumique utilisées
dans les calculs des courbes 2 et 4. On constate que les valeurs du rapport VW/S ainsi déterminées
sont assez proches des valeurs de VM/S calculées en considérant que les cylindres sont
compleétement entourés par le moule.
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Figure 4.10 Les lignes continues correspondent aux courbes enregistrées par les thermocouples
placés dans le sable a différentes distances "x" de l'interface métal/moule: x = 5 mm (plus chaude),
x=10 mm et x = 20 mm(plus froide). Les courbes simulées ont été obtenues en faisant varier la valeur
de KMO gt pMO et en ajustant la valeur de VM/S pour obtenir toujours une valeur de { = 68305
Jm3-°C-1.505 | 3 valeur de Cp™ a été dans tous les cas égale & 1193 J-kg™1.

2.-  Calcul avec les valeurs de K™MO et pMO déterminées 4 l'aide de la figure 4.9 : KMO =
0,8 J-m-1-oC-1-571 et pMO =1450 kg-m™3 et donc a™® =4,62510"7 m2-s-1,

3.-  Courbes calculées avec KM = 0,85 J-m-1-°C-1-s-1 et p™© =1450 kg-m™ et donc
oM =4,914-107 m2-s-1.

4-  Pour cette courbe : KM0 = 0,9 Jm-1-°C-1-s-1 et pMO© =1450 kg-m-3 et donc a™°
=5,2027-10"7 m2-s71, :

5.- Dans ce cas KM% = 0,9 Jm-1-°C-1.s-1 et pMO =1550 kg-m-3 et donc a™©

=4,867-10"7 m2-s-1. Ces valeurs correspondent & un sable furanique dans la
figure 4.9.
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Tableau 4.7. Valeurs estimées du module géométrique :

1.- valeurs de V™/S calculées en considérant des cylindres complétement
entourés par le moule.

2.- valeurs de V'S déterminées en considérant Km0 = 0,85 J-m-1-s-1.°C-1 pmo -
1450 kg:m-3 et Cp™M° =1193 J-kg™!1-°C-1.

3.- valeurs de V/S déterminées en considérant KM = 0,9 J-m-1.g-1.cC-1 pmo -
1550 kg'm™ et Cp™© = 1193 J-kg-1-°C-1.

2 tdm3ec g0 'hWsm) | 2v™s (m) 3v™s (m)
62 mm 69320-76610 0,01146 |0,00987-0,00893|0,10500-0,00950
32 mm 94035-97045 0,00677 |0,00728-0,07050}0,07740-0,07503
16mm | 189048-213441 | 0,00367 |0,00362-0,00320|0,00385-0,00341
9mm 363900-446500 | 0.00214 10.00188-0.0015310.00200-0.00163

4.5. INFLUENCE DU PAS DE TEMPS EMPLOYE POUR LES SIMULATIONS
Dans les calculs réalisés pour la simulation de la solidification des cylindres ©62 et @32, on a
employé un pas de discrétisation du temps “At" égal 4 0,1 s ; dans le cas des cylindres ©16 et 09, la
valeur de At a été de 0,01 s. Comme on le verra ci-dessous ces valeurs de At permettent d'obtenir une
bonne précision du résultat des simulations tout en maintenant le temps effectif de calcul sur
ordinateur de l'ordre de quelques dizaines de secondes.

Sur la figure 4.11 on a reponrté les courbes simulées en utilisant la valeur moyenne de { qui
correspond aux cylindres @62 et une valeur de T4 = 1400 °C (voir tableau 4.7). Pour ces caicuis on a
utilisé le modéle de solidification A avec une loi de germination ot Ay = 1012 °C-1m-3.Les courbes
différent dans la valeur de At employée pour les calculs : 0,5 s, 0,1 s, 0,05 s et 0,01 s. Pour mieux
illustrer l'effet du pas de temps sur l'aliure des courbes avant solidification on n'a reporté sur 1a figure
4.11 que la partie des courbes de refroidissement pour des températures inférieures a 1175 °C et des
valeurs de t inférieures 4 180 s. Sur la figure 4.11 on observe que les courbes sont d'autant plus &
gauche que la valeur de At diminue. En outre on note que le refroidissement du métal liquide différe
peu d'une courbe 3 l'autre. Cette égalité" de l'aliure des courbes de refroidissement et le décalage
des courbes vers la gauche indique que linfluence du pas de temps est plus importante au début du
refroidissement du métal liquide que pour des températures prés du palier de solidification.

Du fait que l'allure de courbes avant solidification est & peu prés la méme, les valeurs de Ty, et
Ny obtenues pour les différents calculs sont a peu prés égales, comme on peut le constater dans le
tableau 4.8 : la différence maximale que l'on trouve entre les valeurs de Ty, st de 0,32 °C, ce qui est
plus faible que la valeur de la résolution des mesures effectuées (= 0,7°C Cf. chapitre iil). Sur le méme
tableau on a reponté les valeurs de AT, obtenues par le calcul : on observe que le taux de
recalescence n'est pas sensiblement affecté pour le pas de temps employé dans ies calculs.

Les temps de calcul varient selon le modéle de solidification employé. Dans les calculs réalisés
pour les cylindres ©62 avec un pas de temps égale a 0,1, le temps de calcul employé avec les
modeles B, C, D et E est respectivement d'environ 0,6, 1, 4,4 et 5 fois le temps utilisé pour les
simulations faites avec le modéle A.

Sur le tableau 4.8 on a aussi reporté les valeurs du temps de calcul utilisé pour les différentes
courbes : le temps de calcul employé avec At= 0,01 s étant 500 fois e temps de calcul employé dans
le cas ol At = 0,5 s. Dans le tableau 4.8 on a enfin reporté les résultats des courbes simuiées en
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considérant la valeur moyenne de { qui correspond a ©9. Les valeurs de At utilisées pour ce cas sont ;
0,1s,0,05s,0,01s,0,005s, 0,001 s. Sur ce tableau on observe que les valeurs de Ty, sont plus
sensibles 3 la valeur de At que dans le cas de @62 , mais qu'elles se stabilisent pour des valeurs de At
< 0,01 s. Pour ce qui est du taux de recalescence, il est faiblement affecté par les variations de At
comme cela est constaté sur le tableau 4.8.
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Figure 4.11 Effet du pas de temps At sur les courbes simulées. Une valeur de { égale a 72965
J-m3-2C-1.5-0.5 (valeur moyenne pour @62) a été utilisée pour réaliser les calculs. Les courbes
sont d'autant plus décalées vers la gauche que la valeur de At est plus petite, alors que les
valeurs des températures caractéristiques Tpin €t Tmayx restent a peu prés inchangées.

Tableau 4.8. Résultats et temps de calculs des simulations réalisées avec différents pas de
discrétisation du temps. Les calculs ont été effectués en considérant les valeurs de {
moyennes pour les cylindres @62 et @32 (tableau 4.7). Pour les cylindres ©62 et ©32 le
pas de temps choisi pour les simulations a été égal & 0,1 et dans le cas des cylindres 916 et
@9 on a utilisé un pas de temps égal & 0,01 s. Ces valeurs permettent d'obtenir une bonne
précision avec un temps de calcul assez court. (* calculs effectués sur une station de travail
HP série 9000)

Cylindre 962 Cylindre @9
At(s) | Tmin(°C) | ATr(°C) |CPU*(s)] At(s) |Tmin(°C)| ATr(°C) | CPU*(s)

05 1115836] 655 4.5 0.1 11107.37 5.54 3.6
01 }1158,16] 6.66 32.4 0,05 11106.40 5.50 4.5
0.05 |1158,11}| 6.69 105.6 0.01 11105.07 5.54 28.3
0.01 11158,04| 6,73 2249.6 | 0,005 {1104.75 5.57 98.4

0,001 j1104,32 5.61 2237.3
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Par suite des résuitats obtenus, on a retenu pour les calculs ultérieurs une valeur de At égale a
0,1 s pour les simulations faites pour les cylindres 962 et @32 et un pas de temps égal a 0,01 s pour
les cylindres @16 et ©9. Ces valeurs de At permettent une précision de calcul assez bonne avec de
temps de calcul relativement faible.

4.6. EFFET DES PARAMETRES CONCERNANT LES MODELES DE SOLIDIFICATICN SUR
LES RESULTATS DES CALCULS (SURFUSION ET RECALESCENCE)

4.6.1. Influence de ka taille initiale des cellules

En vue d'dtudier linfluence de la taille initiale des cellules de croissance sur les courbes
simulées, on a effectué une serie de caiculs & I'aide du modéle de solidification A et en considérant les
valeurs de { et Tq4 qui correspondent au cylindre 2B1. Les rayons initiaux des cellules de croissance
RY utilisés sont : 1 um, 2 pm, 3 um, 4 um et Sum. Sur la figure 4.12 on a tracé les courbes obtenues
avec ces calculs. On y observe que la valeur de T,,;, diminue lorsque I'on diminue la valeur de Ia taille
initiale de la cellule de croissance. Ces résultats sont apparemment en contradiction avec le fait que la
cinétique de croissance est inversement proportionnelle au rayon de la cellule (voir infra tableau 4.1)
mais ils sont une conséquence de la géométrie sphérique de la cellule de croissance. En effet, Ia
cinétique de solidification pour une sphére est égale a :

av dRY
——331: T 2. —oc RY
dt 4-7-(RY) gt R 4.38
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Figure 4.12 Influence de la valeur de la taille initiale de cellules de croissance sur l'allure des
courbes de refroidissement dans le cas d'une loi de croissance ou le rapport RY/R9 est
considéré constant. La valeur de (T ax - Tmin) diminue lorsque la valeur de- la taille initiale des
sphéres de croissance augmente.
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et donc la variation du volume d'une cellule eutectique sera d'autant plus importante que son rayon
est grand, et cela méme si la cinétique de croissance dRY/dt augmente lorsque RY diminue. On peut
observer cela sur la figure 4.13 ou l'on a reporté les vitesses de solidification de I'ensemble des
cellules eutectiques "dgS/dt" en fonction du temps : la valeur de dgS/dt au début de la solidification
est d'autant plus importante que la taille initiale de la cellule de croissance est plus grande. La
cinétique de solidification admet une valeur unique pour des temps supérieurs a = 100 s.
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Figure 4.13 Influence de la valeur de la taille initiale des sphéres de croissance sur la
cinétique de solidification des calculs de la figure 4.12. L'évolution de la fraction solide est au
début d'autant plus importante que Ia taille initiale des cellules de croissance est importante.
Pour des temps plus importants, la cinétique de solidification a la méme valeur dans tous les
cas.

Sur la figure 4.14 on a reporté les valeurs de ATgG et celles de AT, en fonction de Ia taille initiale
de la cellule eutectique, RY" . Sur cette figure on observe que les valeurs de ATEG et AT, diminuent
quand RY’ augmente. L'effet de RY sur ATgq entraine une diminution de la valeur de NV obtenue
par le calcul comme lillustre Ia figure 4.15. La variation de Ny est de I'ordre de 10 % pour les valeurs
extrémes de RY employées.

On a donc constaté que les résultats obtenus avec le modéle de solidification A dépendent de
la valeur de RY’ utilisée pour les calculs. Compte tenu de ces résultats, un rayon initial de cellules de
croissance égal & 5 um a été choisi comme valeur de référence pour les simulations effectuées avec
les modele A et B. Cette valeur permet de diminuer le taux de recalescence et d'abaisser la valeur de
Tmax des courbes simulées, ce qui correspond & un meilleur accord avec le palier des courbes

expérimentales.
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Dans le cas du modele de croissance avec le rapport RY/RS variable, on a observé aussi que les
valeurs de ATgg et de AT, diminuent quand RY’ augmente et le rapport initial RY"/ R9°reste constant.
Ce rapport a une importance non négligeable sur les valeurs de ATgg et de AT, . De ce fait, on a

choisi, pour ce type de modele de croissance, une valeur initiale de RY’ égale a 2 pm. Cela permet de
retrouver, a l'aide d'un choix judicieux de RY’/ R9°, des valeurs de ATgg et de AT, semblables 2 celles

qui résultent des calculs faits avec le modéle de croissance ot le rapport RY/RY est constant.

14.5 — — 11.0
14.0 - 10.0
$ 15[ J90 o
& . -
= 130 F 480 -
: . “ <
12.5 | o 470
g
12.0 bbbt ] PRV PRIVEE EETHTPTTN WS N 6.0
00 10 20 30 40 50 6.0

Rayon initial de la ceilule eutectique (um)

Figure 4.14 Effet de la valeur de taille initiale de cellules eutectiques RY sur
les valeurs de ATgg et AT,. Les calculs ont été faits en utilisant le modele de

solidification A avec un coefficient A1 de la loi de germination égal & 1012 m3
°oc-1,
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Figure 4.15 Effet*ge la valeur de la taille initiale des cellules eutectiques RY’
sur la valeur de Ny . Les calculs correspondent a ceux de la figure 4.14.
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4.6.2. Influence du rapport initial RY'/ R9°

Pour étudier I'effet du rapport initial entre le rayon de coquille d'austénite et ie rayon de nodule
" de graphite RY’/ R9° sur les résultats des simulations, on a fait une étude de sensiblité des résuttats
des calculs aux valeurs de RY"/ R9° Dans ces calculs on a utilisé le modele de solidification C et les

valeurs de { et T4 qui correspondent au cylindre 2B81.
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Figure 4.16 Influence de la valeur du rapport initiale RY"/ R9° sur l'allure des courbes de
refroidissement simulées. La valeurs de T, augmente et celle de T, diminue lorsque le

rapport RY/RY initial considéré dans les calculs diminue.

La figure 4.16 représente les courbes obtenues en utilisant un rayon initial de RY égal 4 2,5 um
et en faisant varier la valeur du rapport initial RY’/ R9° de cellules de croissance ; 1,1, 1,5, 2,0, 2,3, et
3,0. On observe que la valeur de T, augmente et celle de (Tmin - Tmax) diminue quand RY’/ RG®
diminue. Cela est illustré par la figure 4.17 qui représente les valeurs de ATgq et de AT, en fonction
deRY’/ R9°. Sur cette figure on constate que ATgg et de AT, augmentent quand RY"/ R9° augmente.
L'effet de RY"/ R9° sur ATgg entraine une variation dans les valeurs calculées de Ny , comme lillustre
la figure 4.18 qui représente les valeurs de Ny en fonction de RY”/ R9°. Sur cette figure on constate
que Ny augmente lorsque RY’/ R9° augmente. Pour les valeurs extrémes de RY’/ RG° utilisées, la
différence en N\ est de l'ordre de 15 %.

Par ailleurs, on a remarqué que dans tous les cas le rapport RY/R9 atteint plus ou moins
rapidement une valeur de = 2,3, comme lillustre la figure 4.19 ol on a reporté I'évolution de RY/R9 des
premiéres cellules introduites dans le calcul en fonction du temps.
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Pour les calculs uttérieurs réalisés a I'aide des modéles de solidification C, D et E on a considéré
une valeur de RY’ égale a 2 um dont le rapport RY’/ RS’ est 1.1. Ce rapport entraine des faibles taux
de recalescence, ce qui se traduit par une meilleure concordance avec le palier de solidification des

courbes expérimentales.
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Figure 4.17 Effet de la valeur initiale du rapport RY"/ R9° de celiules
eutectiques sur les valeurs de ATgg et AT,. Les calculs ont été faits en
utilisant le modele de solidification C avec un coefficient A{ de la loi de

germination égal 2 1012 m3 °C-1 et RY étant égal 4 2,5 pm.
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Figure 4.18 Effet de la valeur initiale du rapport RY"/ R9° de cellules
eutectiques sur la valeur de Ny . Les calculs sont ceux de la figure 4.17.
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Figure 4.19 Evolution du rapport RY/RS des premiéres cellules de croissance introduites dans

les calculs des courbes de Ia figure 4.16. En fonction de sa valeur initiale, le rapport RY/R9 atteint
plus ou moins rapidement une valeur constante et égale a = 2,3.

4.6.3. Effet de la représentation de la population de cellules de croissance
par un seul type de cellule de taille R,

Dans les simulations précédentes, on a toujours considéré une popuiation de spheéres de
croissance composée avec plusieurs "types" de sphéres de taille différente : pour chaque gain de
surfusion on introduit un nombre N7} de sphéres de croissance du type m. En dépendant de la
vitesse de refroidissement et du pas de temps, on peut trouver que la valeur de "m " est de l'ordre de
plusieurs centaines voire quelques milliers. Cela n'a pas d'importance pratique dans les calculs
effectués dans ce travail, mais il pourrait alourdir considérablement les calculs de la résoiution de
I'équation de la chaleur avec des méthodes numériques performantes ; & chaque nceud du maillage
numérique correspondrait un nombre "i " de types de sphéres de croissance. Ceci demanderait des
capacités de mémoires sur ordinateur trés importantes et des temps de calculs considérables. Ii est
donc préférable de diminuer le nombre de types de cellules, ce qui peut étre réalisé en recalculant a
chaque nouvelle germination une taille représentative de I'ensemble de cellules de croissance,
comme cela a été proposé par Zou [58].

On peut penser a deux critéres pour le calcul de cette taille représentative : elle peut étre
déterminée a I'aide d'un bilan de matiére ou bien elle peut étre calculée en respectant le fait que la
vitesse de solidification dépend de l'aire libre de croissance de I'ensemble de cellules. Dans le premier
cas, l'ensemble de sphéres de croissance au temps t +At, c'est-a-dire les sphéres qui existent au

temps “t" plus les cellules "germées”, peut étre représenté par la taille RY qui permet de retrouver sa

masse. Dans le second cas, on peut proposer de représenter cet ensemble par 1a taille moyenne qui
correspondrait a I'aire de croissance de ces cellules de croissance au temps + plus ceile de cellules
germeées.



136

La figure 4.20 montre les résultats des calculs réalisés en considérant ces deux hypothéses
pour le calcul de taille représentative de I'ensemble des sphéres et le résuitat obtenu lorsque f'on
garde une population de cellules de taille différente. Le modele de solidification A a été utilisé pour
ces calculs. Sur la figure 4.20 on observe qu'il n 'y a pas beaucoup de différence entre les courbes.
En effet, les valeurs de Ty obtenues par ces calculs différent au plus de 0,2 °C, valeur plus petite
que la résolution des mesures. Il est de méme pour la valeur de Tmax. Ceci reste valable dans les
calcuis en considérant des valeurs de { qui correspondent au ©9.
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Figure 4.20 Influence de la prise en compte d'une taille moyenne pour les calculs des courbes
de refroidissement. La courbe 1 a été obtenue en considérant la population de celiules de
croissance avec différentes tailles. Les courbe 2 et 3 ont été obtenues en recalculant & chaque
nouvelle germination une taille moyenne pour toute la population de sphéres. Dans le cas de la
courbe 2 la taille moyenne a été celle qui permet de trouver la méme aire de croissance de
cellules au temps t plus les celiules germées au temps t+ At. En ce qui concerne la courbe 3, la
taille moyenne a été calkculée en considérant un bilan de masse.

On constate donc que le fait de considérer ou pas une taille représentative pour les sphéres de
croissance n'a pas de conséquences plus importantes que celles de la taille-initiale de sphéres ou de
leur rapport RY/R9. Par la suite on a choisi de réaliser les calculs en considérant une population de
cellules de différents types, ce qui permet de comparer les différents modéles testés sur l'allure de
distributions des nodules.

4.7 COMPARAISON DES RESULTATS OBTENUS AVEC LES DIFFERENTS MODELES DE
SOLIDIFICATION

Une série de calculs a été réalisée afin de comparer les résultats obtenus avec les différents

modeles de solidification présentés au tableau 4.1. Dans ces calculs on a utilisé les valeurs de { et de
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T4 qui correspondent aux cylindres ©62 et @9 de la piéce 2B. Cela permet de comparer les modéles
de solidification dans une fourchette de "vitesses de refroidissement” de l'ordre de celle qui
correspond 4 notre étude expérimentale.

4.7.1. Caractéristiques qualitatives des courbes de refroidissement obtenues
par le calcul

Avant de présenter les résultats quantitatifs des calculs effectués, on montre dans ce sous-
paragraphe quelques-unes des caractéristiques qualitatives concernant I'effet du taux d'inoculation et
de la vitesse de refroidissement sur l'allure des courbes de refroidissement simulées. Pour ce faire on
a considéré les calculs réalisés a l'aide du modéle de solidification A, le plus "simple®, et du modéle E,
le plus “"complet”. Cela permet de fixer les idées sur les différences que I'on trouve sur les courbes de
refroidissement calculées avec ou sans dépét d'austénite hors eutectique.

La figure 4.21 représente les courbes de refroidissement simulées pour le 962 : les courbes
A1 et A2 ont été calculées avec le modele A et les courbes E1 et E2 avec le modéle E. Le courbes A1
et E1 correspondent a une fonte bien inoculée : le coefficient A de la loi de germination est pris égal
4351012m3 °Cc-1 (A1 = 5-Aq)). Les courbes A2 et E2 ont été obtenues pour le cas d'une fonte non
inoculée : la valeur de A4 utilisée est 1011 m3 °C-1 (A1 = 5-Aq)).
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Figure 4.21 Influence du dépét d'austénite et du taux dinoculation sur I'allure des courbes de
refroidissement caiculées pour un cylindre ©62. Les courbes ont éié calculées a l'aide des
modeles de solidification A et E. Les courbes A1 et A2 montrent le résultals du modéle A et les
courbes E1 et E2 du modéle E. Pour les courbes A1 et E1 le coefficient de la loi de germination
utilisé est de Aq = 5-Aq1=3,5-1012m3 °C-1 (fonte bien inoculée ). Les courbes A2 et E2 ont été
calculées avec A1 = 5-Aq; = 1011 m™3 °C-1 (fonte non inoculée). Les valeurs de { et de Ty
employées sont celles du cylindre @62 de la piece 2B.
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Sur la figure 4.21 on note que la hauteur du palier de solidification de la courbe simulée est
fonction du taux d'inoculation, cette hauteur étant plus importante pour les courbes A1 et E1 qui
correspondent a une fonte bien inoculée. Sur la méme figure on observe qu'a taux d'inoculation égal,
les courbes At et E1 différent peu alors que les courbes A2 et E2 obtenues pour une fonte non
inoculée sont sensiblement différentes. Dans ces derniéres courbes on note qu'avant la
recalescence la courbe E2 est située a droite de la courbe A2. Cela est dd & la chaleur dégagée par le
dépdt d'austénite hors eutectique qui est pris en compte dans le modéle E et non considéré dans le
modéle A. En effet, dans le modéle A on ne considére que la cinétique de solidification due a la
croissance de cellules eutectique alors que dans le modeéle E on ajoute le terme qui concerne le
dépdt d'austénite nécessaire pour accomplir les bilans de masse et de soluté. La cinétique de ce
dépdt d'austénite fait que le ralentissement de la vitesse de refroidissement avant la recalescence est
visiblement plus important dans le cas de E2 que dans celui de A2.
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Figure 4.22 Influence du dépdt d'austénite et du taux d'inoculation sur l'aliure des courbes de
refroidissement calculées pour un cylindre @9. Les courbes A1 et A2 ont été obtenues par le
modeéle de solidification A . Les courbes E1 et E2 ont été calculées a l'aide du modéle E. Pour

les courbes A1 et E1 le coefficient utilisé pour Ia lois de germination est de Aq= 5-Aq} = 3,5-1012
m-3 °C-1 (fonte faiblement inoculée ). Les courbes A2 et E2 ont été calculées avec A = 5-Aq =
5,5 10'1 m-3 °C-1 (fonte non inoculée). Les valeurs de { et de T4 employées sont celles du
cylindre @9 de la piece 2B.

Sur la figure 4.22 on a reporté les courbes caiculées pour le cylindres @9 de la piéce 2B : les
courbes A1 et A2 ont été obtenues 2 l'aide du modéle A, et les courbes E1 et E2 avec le modéle E.
Pour les lois de germination on a considéré le cas de la solidification d'une fonte bien inoculée
(courbes A1 et E1) oli Aq= 5Aq; = 3,5-1012 m=3 °C-1 et le cas d'une fonte faiblement inoculée
(courbes A2 et E2) o1 A1=5-Aq = 5,5-1011 m™3 °C-1. Cette derniére valeur correspond 2 la piéce 2A
qui est la plus faiblement inoculée. Des valeurs plus faibles du coefficient des lois de germination
autorisent des conditions peu réelles pour la simulation de la solidification de ia fonte G.S. En effet,
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dans ce cas les paliers de solidification prévus par le calcul sont trés en dessous de la température de
l'eutectique : dans ces conditions la formation d'une structure compiétement blanche est fort
probable comme cela a été observé dans les cylindres @9 des piéces 8A et 8B non inoculées.

Dans la figure 4.22 on observe qu'avant la recalescence les courbes E1 et E2 sont placées &
droite des courbes A1 et A2, comme cela a été observé dans les simulations faites pour @62 d'une
piéce non inoculée. Dans le cas des courbes qui correspondent A une fonte faiblement inoculée, on
observe qu'a la différence de la courbe A2, 1a courbe E2 ne présente pas de la recalescence.

En comparant les figures 4.22 et 4.21 on note que la hauteur du palier des courbes simulées
est fonction de la vitesse de refroidissement du cylindre : a loi de germination égale (A1= 5-Aq| =

3,5-1012 m3 °C-1) e palier est d'autant plus bas que la vitesse de refroidissement est importante.

On constate donc que f'allure des courbes de refroidissement obtenues & l'aide du modéle A
différe sensiblement de celle des courbes obtenues avec le modéle E, excepté dans le cas des
courbes calculées pour 962 a fort taux de recalescence. Il est donc préférable de comparer les
résultats des modeles de solidification & des fortes vitesses de refroidissement ou & des vitesses de
refroidissement de I'ordre de celles de ©62 mais en considérant le cas d'un faible taux d'inoculation.
Par ailleurs on constate que l'effet du "taux d'inoculation " et de la vitesse de refroidissement sur
'allure des courbes de refroidissement est qualitativement le méme que celui trouvé dans
I'expérience (voir chapitre 1l). Les aspects quantitatifs de la confrontation simulation-expérience sont
présentés au chapitre V.

4.7.2. Différences dans les valeurs de N, de AT, et de ATEG ou ATm,

Pour comparer les valeurs N, de AT, et de ATEG ou AT, obtenues avec les différents
modéles de solidification présentés dans le tableau 4.1, on a opéré une série de calculs en faisant
varier les coefficients des lois de germination dans un intervalle de valeurs de Aj=5A1, = 3,5-1012
°CIm 3 4 Ay=5A1; = 1011 °C-1m"3 pour le cas de @62. Dans celui de @9 les coefficients des lois de
germination ont varié de A1=5A1) = 3,5-1012°C-1m-3 & A1=5A1| =5-1011 °C-1m-3,

Dans le cas des calculs faits pour les cylindres @62, les résultats obtenus avec les différents
modéles de solidification utmsés différent peu. Cela peut étre vérifié a I'aide de la figure 4.23 qui
représente les valeurs de NV et de ATeg. Sur cette figure on observe qu'il n'y a pas d'écart important

entre les résultats des différents modeéles de solidification. Par exemple, pour les valeurs les plus
importantes de Nv. la valeur de ATgg calculée avec les modeles D et E est = 1 °C inférieure aux

valeurs obtenues avec les modéles Bet C.

Sur la figure 4.24 on a reporté les valeurs de AT, en fonction de ATgg. Sur cette figure on
observe que le modéle A prévoit les taux de recalescence les plus faibles alors que ceux obtenus
avec les modéles B et C sont les plus importants. L'écart entre les résultats de ces modéles est di aux
différences dans l'approche utilisée pour rendre compte de l'effet d'empiétement des cellules
eutectiques sur la cinétique de solidification. On remarque que les taux de recalescence qui
correspondent aux calculs faits avec les modeéles D et E sont moins importants que les valeurs de AT,
trouvées avec les modéles B et C. Cette différence est inhérente a la considération du dépét
d'austénite dans les modéles D et E puisque la correction de 'effet de Fempiétement des cellules
eutectiques sur la cinétique de solidification est faite de la méme maniére dans les modeles B, C, D et
E. En effet, dans ces modeles la remonté de température aprés Tmin Se poursuit jusqu'a ce que gs>
0,5. La durée de cette remonté et donc la valeur de Tmax dépendent de la valeur de g% & Tmin : Tmax
est d'autant plus importante que la valeur de gs & Tmin st petite. Dans les modeles B et C la valeur de
g® & Tmin est de l'ordre de 5% alors que dans les modeles D et E la valeur moyenne de g° est
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d'environ 15%, dont = 8% d'austénite hors eutectique. Dans ce dernier cas, la valeur de g° & Tpp, et
celle du taux d'austénite hors eutectique sont sensibles au taux dinoculation, elles sont d'autant plus
importantes que le taux dinoculation est faible.

40000 [T T T e
35000 —c— Modale A ]

[ ----a--- Modéle B ]

30000 [ .

- — -@ - Modéle C ]

‘?E 25000 [ ---a-- Modéle D .
E : ~—0— Modéle E
. 20000 [ 7
« > = 4
= - ]
15000 .
10000 | .
5000 | ]

0 " i ! 1 ! ! 1 {
0 5 10 15 20 25 30 35 40

(Teg = Trin) °C)

Figure 4.23 Corrélations entre les valeurs de N:,' et de ATgg obtenues par le calcul avec les
différents modéles de solidification. Pour les calculs on a utilisé les valeurs de { et de Tg qui
correspondent au cylindre ©62 de la piéce 2B. Les coefficients des lois de germination varient
entre A1=5A1) = 3,5:1012°C-1m3 et A1=5A1; = 1011 °C-1m-3,

La figure 4.25 représente les valeurs de ln(N'f,') et de In(ATgg) obtenues dans le cas du cylindre
©62. En comparant les résultats des modeles A et B sur figure 4.25, on peut vérifier l'influence de la
maniére de tenir compte de l'effet de I'empiétement des cellules eutectiques sur la cinétique de
solidification. Sur cette figure on observe que les points caiculés avec le modéie A sont placés a droite
des points obtenus avec le modéle B. Autrement dit, la correction de I'effet de I'empiétement des
cellules eutectique du type Johnson-Mehi-Avrami entraine des valeurs de surfusion plus importantes
que celles obtenues avec I'approche utilisée par Su et al. [53]. Cela est prévisible puisque dans
I'approche J-M-A ['effet de 'empiétement de cellules eutectiques sur la cinétique de solidification est
considéré des le début de la solidification alors que dans l'approche employée par Su et al. la
correction de cet effet n'intervient que pour des valeurs de g% > 0,5. Dans les modéles B et C les
valeurs de g° supérieurs 4 0,5 ne sont atteintes qu'aprés Tmin. A cette température la valeur de g8
calculees par les modéles A, B et C est d'environ 5%.

Les modeles B et C différent dans la loi utilisée pour décrire la cinétique de croissance des
cellules eutectiques : dans le modele B on utilise une loi de croissance pour une cellule eutectique ou
le rapport RY/RY est constant, alors que dans le modéle C le rapport Ry/Rg dépend de la cinétique de
croissance du nodule de graphite et de celle de la coquille d'austénite. Sur la figure 4.22 on observe
que les points obtenus avec le modéle C se situent Iégérement & gauche des points du modele
B.Cette tendance n'est pas inhérente aux modéles de solidification puisqu'elle dépend de la valeur
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Figure 4.24 Corrélations entre les valeurs de AT, et de ATgg obtenues par le calcul avec les
différents modeles de solidification. Ces résultats correspondent aux calcuils de la figure 4.23.
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Figure 4.25 Corrélations entre les valeurs de ln(N:,') et de In( ATgg) obtenues par le caicul avec

les différents modéles de solidification présentés dans le tableau 4.1. Ces résultats
comrespondent aux calculs utilisés pour la figure 4.23.
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de RY’ utilisée pour les calculs avec le modéle B et des valeurs de RY et de RY"/R9°employées pour
les calculs avec le modele C. En effet, Ia tendance présentée pour les résultats des modeles B et C
pourrait étre inversée par le choix, par exemple, d'une valeur de RY’ inférieur & 2 um ou d'un rapport
RY’/ R9” supérieur a 1,1 pour les calculs avec le modele C. Il est intéressant de noter qu'avec les
valeurs de RY et de RY/ RG° choisies pour les deux modéles on obtient des résultats équivalents.

L'influence du dépdt d'austénite sur les valeurs de N:,'et de ATEG peut étre déterminée en
comparant les résultats du modéle D avec ceux du modele C. Sur la figure 4.25 on note que pour des
faibles valeurs de ATgg les points calculés avec le modeéle D sont & droite des points obtenus avec le
modeéle C. Il est intéressant de le noter puisqu'a priori on pourrait s'attendre a un résuitat inverse. En
effet, toutes choses égales par ailleurs, la valeur de Tpmin et donc celle de ATEg dépendent de la
cinétique de solidification de la fonte : ATgg est d'autant plus petite que la cinétique de solidification
est rapide. Dans le modéle D la cinétique de solidification est constituée par celle des cellules
eutectiques considérée dans le modele C et de Ia cinétique de dépét d'austénite, de sorte que la
valeur de ATgg obtenue a l'aide du modéle D doit étre inférieure & celle calculée par le modele C. Le
fait que pour des faibles valeurs de surfusion les résultats des calculs montrent une tendance
contraire, peut étre di aux différences introduites par la résolution numérique des équations.
Toutefois, l'influence du dépét d'austénite sur Teg se manifeste sur les courbes calculées pour le cas
des faibles taux d'inoculation, comme lillustre la figure 4.25. Sur celle-ci on note que, a des fortes
valeurs de ATgg, les points obtenus avec le modele D sont a gauche des points calcuiés par le
modele C.
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Figure 4.26 Corrélations entre les valeurs de N:,* et de ATgg calculées avec les modéles
de solidification du tableau 4.1. Les valeurs de { et de Tq utilisées dans les calculs
correspondent au cylindre @9 de la piéce 2B. Les coefficients des lois de germination
varient entre A1=5A1) = 3,51012°C-1m3 et A1=5A1, = 1012 °C-1m3,

Sur la figure 4.25 on observe également qu'il y a une faible différence entre les résultats du
modéle D et ceux du modéle E. Autrement dit, le terme correspondant a I'expansion du graphite
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introduit dans la loi de croissance de la coquille d'austénite utilisée dans modele E n'a pas une
influence importante dans les résultats des calculs.

La figure 4.26 représente les valeurs de N, et de ATEG calculées pour le cylindre 9. Les
courbes simulées avec les modeles D et E ne présentent de la recalescence que dans le cas des
fontes bien inoculées. Pour ces modeles on a reporté sur la figure 4.26, outre les valeurs de N, et de
ATEg des courbes qui présentent de la recalescence, les valeurs de NS qui correspondent & Tm,

température a 50% du temps de solidification.

Sur la figure 4.26 on observe que la différence entre les résultats du modele A et ceux obtenus
avec le modéle B est plus importante que celle observée dans la figure 4.25. En revanche I'écart entre
les résultats pour @9 des modeles B et C reste faible, comme cela est également observé dans la
figure 4.25. Cela indique que, pour les valeurs de RY et de RY"/ R9° employées pour les calculs, on
peut considérer que les modeéles B et C sont équivalents. Une équivalence semblable est trouvée
entre modéles D et E comme on peut le constater & I'aide des figures 4.25 et 4.26.

Par ailleurs, sur la figure 4.26 on note que les points Ny, - ATgg et NO - AT, qui correspondent
aux modéles D et E se situent toujours & droite des lignes obtenues a l'aide des autres modeles de

solidification, ce qui n'est pas le cas des résu!tat§ .présentés dans la figure 4.25. Cela veut dire que
l'effet du dépét d'austénite sur les valeurs de N, et de ATeg est plus important pour des fortes

vitesses de refroidissement. Sur la figure 4.26 on observe que les valeurs de Ny, - ATEG obtenues
avec les modeles D et E sont & droite des valeurs de NS - ATm qui correspondent aux mémes calculs.
Ce résultat est di au fait que T se situe & des températures proches de Tmax, est donc (Teg - Tm)=

(TEG - Tmin) -AT.
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Figure 4.27 Corrélations AT,-ATgg calculées avec les différents modéles de solidification.
Les valeurs de AT, et AT correspondent aux calculs de la figure 4.26.

La figure 4.27 représente les valeurs de AT, et de ATgg obtenues avec les mémes calculs que
la figure 4.26. Sur la figure 4.27 on observe que les valeurs de AT, les plus importantes
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correspondent aux modeles B et C. Sur la méme figure on note que, contrairement aux résuitats des
calculs faits pour le cylindres @62, le taux de recalescence caiculé avec les modeéles D et E tend A étre
inférieur au taux calculé avec le modéie A. Cela est di au fait que dans les calculs effectués avec les
modéles D et E la correction de l'effet d'empiétement intervient peu aprés Tpmin puisque la valeur de
g® A Tin est seulement un peu inférieure a 0,5 (dont 20 % d'austénite hors eutectique). Dans le cas
des modeles A, B et C, la valeur de g° & Tmin est de l'ordre de 15 %.

On a constaté que les valeurs de N, et de ATgg obtenues par le calcul A l'aide des cing
modeles de solidification différent le plus pour des conditions oU la vitesse de refroidissement est de
{'ordre de celle des cylindres @9. Autrement dit, une validation fiable des modeles de solidification doit
considérer des confrontations simulation-expérience a des vitesses de refroidissement relativement
importantes. En outre, on a trouvé que les modeéles B et C sont équivalents, de méme que les
modgles E et D. L'équivalence entre B et C est valable pour les valeurs de RY considérées dans ces
modgles et la valeur du rapport initial RY’/ R9° utilisée dans le modele C. D'autre part, on a noté que la
maniére de rendre compte de l'effet d'empiétement sur la cinétique de solidification a une influence
non négligeable sur les valeurs de AT, et ATgg : pour un taux d'inoculation donné, I'approche du type
J-M-A autorise des valeurs de ATgg et de AT, plus faibles que ceiles obtenues avec l'approche
utilisée par Su. Enfin, les valeurs de ATgg et de AT, tendent & diminuer au fur et & mesure que le
dépbt d'austénite hors eutectique avant Tmip devient important.

MODELES DE SOLIDIFICATION RETENUS POUR LA CONFRONTATION
SIMULATION-EXPERIENCE ET RECAPITULATION DES CONDITIONS DE CALCUL.

Pour la confrontation simulation-expérience on retient les modéles A et E. Le modéle A, le plus

“classique™, & 'avantage de sa simplicité alors que le modéle E présente lintérét d'étre plus rigoureux.

Les différents paramétres thermophysiques nécessaires aux calculs sont présentés dans le
tableau 4.2. Les paramétres [ et T4 ont été déterminés de fagon A obtenir un bon ajustement
expérience-simulation sur l'allure avant et aprés le palier de solidification des courbes de
refroidissement. Les valeurs de { et T4 retenues pour les caiculs sont reportées dans les tableaux 4.4
et 4.5,

Pour la taille initiale RY'des celluies eutectiques, dans le modele A on emploie une valeur de
RY égale &4 5 um. Dans le modele E on utilise une valeur de 2 um pour RY et un rapport initial RY’/ RG°
égal & 1,1. Enfin on utilise un pas de temps At égale & 0,1 s pour les simulations des cylindres 62 et
32 et un pas de temps de 0,01 s pour les calculs faits pour les cylindres @16 et @9.

4.9 CONCLUSION

Le modéle thermique simplifié de Chvorinov est une approche raisonnable pour I'ajustement
simulation-expérience de l'aliure avant et aprés le palier de solidification des courbes de
refroidissement. i demeure une différence entre la simulation et 'expérience dans la longueur du
palier de solidification. En effet, on a constaté que I'approche de Chvorinov ne permet pas de trouver
un accord simulation-expérience dans la longueur du palier de solidification en méme temps que
'allure des courbes de refroidissement avant et apres le palier de solidification. Toutefois un
désaccord simulation-expérience sur la fongueur du palier de solidification n'a pas des conséquences
pratiques sur les résultats du modele utilisé pour ia confrontation simulation-expérience réalisée au
chapitre V.
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Les valeurs de { que I'on a déterminées pour I'ajustement thermique simulation-expérience
correspondent bien d'une part, aux valeurs des parametres K™M2, pM0 et Cp™M® que I'on trouve dans la
bibliographie pour le type de moule utilisé et, d'autre part, aux valeurs de V/S estimées pour les
différents cylindres. En outre, il existe un bon accord entre les valeurs de Tq4 et celles de la
température de coulée.

Qutre linfluence du choix des différents paramétres physiques employés pour les calculs, il
existe un effet non négligeable de la taille initiale des cellules eutectiques RY’, et du rapport initial RY’/
RY° sur l'allure des courbes de refroidissement : les valeurs de ATEG, ATy et N, diminuent quand RY’
augmente et que RY’/ RS’ diminue. Par suite, on peut trouver une équivalence entre les modéles de
solidification B et C par un choix judicieux des valeurs de RY" et de RY’/ R9° utilisées pour les calculs. i
est intéressant de le noter puisqu'en temps de calcul le modéle B est plus économique que le modéle
C.

Les résultats des calculs sont sensibles a la maniére de résoudre numériquement les équations
qui décrivent le refroidissement du métal : la résolution de I'équation 4.35 conduit & des valeurs de
ATEG un peu plus importantes que les valeurs calculées a l'aide de I'équation 4.32.

Enfin on a constaté que pour la validation d'un modele de solidification il est nécessaire de
réaliser une confrontation simulation-expérience dans des conditions des fortes vitesses de
refroidissement (de l'ordre de celles des cylindres @9) ou les résultats des calculs différent le plus.
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5.1. INTRODUCTION

5.2.

La confrontation des résuitats expérimentaux avec ceux obtenus & l'aide des modéles de
solidification A et E permet d'éclairer I'effet du taux d'inoculation et de la vitesse de refroidissement sur
la structure des fontes coulées, ainsi que certaines des corrélations entre la structure et les
caractéristiques des courbes de refroidissement. Cette confrontation expérience-simulation a
également permis de préciser les limites des prédictions quantitatives des modeles utilisés, ce qui
pourrait étre considéré dans le développement de modeles de solidification plus complets.

EFFET DU TAUX D'INOCULATION SUR LES VALEURS DE Ny, DE ATgg ET DE AT
5.2.1 Cylindres @62

5.2.1.1. Effet de la valeur des constantes des lois de croissance, K°, Kyet Kg, sur
les resultats de calculs

Une série de calculs a été réalisée pour les cylindres @62 3 l'aide des modéles de solidification
A et E. Les valeurs des parametres d'ajustement thermique, Tq et { étant celles déterminées pour

chaque cylindre (voir chapitre V). Les lois de germination qu'on utilise correspondent aux corrélations
expérimentales Ny -ATn, déterminées au chapitre 1l (voir le tableau 3.10).

Sur la figure 5.1 on a reporté les valeurs de Ny et ATEG obtenues par le calcul avec le modéle A
ainsi que les valeurs de NV et ATgg qui correspondent a I'expérience. Chaque point calculé est lié au
point expérimental par une droite. Sur la figure 5.1 on observe deux tendances dans l'ajustement
expérience-simulation, d'une part il y a I'ensemble des couples expérience-simulation o les points
expérimentaux sont plus proches de l'origine du graphique que ceux obtenus par simulation, comme
c'est le cas des cylindres 3B1, 2A1, 8A1 et 8B1. Pour les autres cylindres, on note la tendance
inverse. Le taux dinoculation semble jouer un réle sur le type de tendance observée. En effet, les
cylindres 2A1, 8A1 et 8B1 sont ceux dont les valeurs de Ny sont les plus petites, les piéces 8A et 88
étant celles coulées sans traitement d'inoculation. Le point expérimental du cylindre 3B1 est une
exception a cette tendance, mais cela peut étre dd a un artefact de mesure de température (voir
chapitre 1) et non & un effet quelconque de la cinétique de solidification.

Les tendances d'ajustement entre Ia simulation et I'expérience décrites pour la figure 5.1 sont
qualitativement valables pour la figure 5.2 qui représente également les points expérimentaux du
cylindre @62 et les points qui résultent des calculs faits avec le modéle E.
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Figure 5.1 Relation entre le nombre de nodules Ny et la surfusion ATEG de tous les cylindres @62.
Les petits carrés représentent les points expérimentaux, les petits triangles correspondent aux
résultats des simulations faites avec le modéle A. Pour ces calculs, on a utilisé les constantes, A4 et
A1), des lois de germination déterminées expérimentalement pour chaque piéce. Chaque point
obtenu par le calcul est lié¢ au point expérimental correspondant par une ligne.
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Figure 5.2. Relation entre le nombre de nodules N:,' et la surfusion ATgg de tous les cylindres
@62. Les petits cercles correspondent aux résultats des calculs faits avec le modéle E. Les
résultats expérimentaux sont représentés par les petits carrés. Pour ces calculs, on a utilisé les
constantes des lois germination, Aq et Ay|, employées dans le cas de la figure 5.1. Les lignes
relient les points expérimentaux et ceux calculés qui correspondent a un cylindre.
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Les figures 5.1 et 5.2 suggeérent que pour les cylindres ©62 des piéces inoculées 2B, 3A,
7A,7B, 4A et 4B on peut obtenir un meilleur ajustement simulation-expérience en utilisant une valeur
de K° ou de Ky et Kq inférieure a celles données dans le tableau 4.2 ( voir chapitre V). On a donc
cherché a déterminer la valeur de K° qui permet de mieux ajuster ia simulation & l'expérience. Pour cela
on a fait une étude de sensibilité des résultats des calculs aux valeurs de K°. Sur la figure 5.3 on a
reporté les points obtenus par le calcul en considérant K° = 2,2:10°13 m2.K-1-s-1 (modele A"). Sur
cette figure on observe un trés bon accord simulation-expérience pour les points qui correspondent
aux piéces inoculées. Il est de méme pour les calculs effectués a l'aide du modele E', comme cela est
illustré par la figure 5.4. A la différence du modéle E, dans le modéle E' les paramétres Kg et Ky ont été

pris égaux a 2,2/2,87 fois les valeurs présentées pour le modeéle E au tableau 4.2.
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Figure 5.3. Relation entre les valeurs de Ny et de ATEG des cylindres @62. Les petits carrés
représentent les points expérimentaux et les petits triangles correspondent aux résultats des
simulations faites avec le modéle A'. Ce modéle différe du modéle A par la valeur de K° qu'on
utilise pour la loi de croissance des cellules eutectiques : une valeur de K° égale a 2,2-10-13
m2°C-1s-1 est choisie pour A’ alors que dans le modele A la valeur de K° est égale 4 2,87-10-13
m2°C-1s-1, Les valeurs de A1 et Aq; des lois de germination sont celles utilisées pour les calculs

réalisés pour ia figure 5.1. Le point expérimental et celui calculé qui correspondent a un cylindre
particulier sont reliés par une ligne.

On constate donc qu'une diminution des valeurs des constantes des lois cinétiques des
modeles A et E permet d'obtenir un meilleur ajustement simulation-expérience avec les points
expérimentaux des cylindres @62 des piéces inoculées (2B, 3A, 7A,7B, 4A et 4B). Cela ne doit étre
considéré que comme un indice de la tendance puisque la différence dans les valeurs Ny et ATEg
calculées avec les modeles A et E ou A’ et E' est de l'ordre de grandeur de la précision des mesures.
Toutefois, du fait que les piéces 2B, 3A, 7A,7B, 4A et 4B peuvent étre considérées comme
représentatives d'un traitement d'inoculation bien réalisé, on a retenu les modéles A’ et E' pour la
confrontation simulation-expérience faite dans les sous-paragraphes suivants.
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Figure 5.4 Relations Ny -ATEG expérimentale et calculée pour les cyiindres @62. Les résultats

expérimentaux sont représentés par les petits carrés. Les petits cercles correspondent aux
résultats des caiculs faits avec le modeéle E'. Celui-ci differe du modéle E par les valeurs des
constantes Kgq et Ky qu'on utilise respectivement pour la loi de croissance du nodule de

graphite et pour celle de la coquille d'austénite : les valeurs de Kq et Ky employées dans le
modéle E' sont 2,2/2,87 fois plus petites que les valeurs des constantes utilisées dans le
modéle E. Pour les calculs, on a utilisé les constantes des lois de germination, Aq et Aqy,
employées dans le cas de la figure 5.1. Les lignes relient les points expérimentaux et les
points calculés qui correspondent & un cylindre.

5.2.1.2. Effet du taux d'inoculation sur la corrélation Ny-ATEg

Pour déterminer I'effet du taux dinoculation sur les comrélations ATEg-Ny des cylindres @62 on
a effectué une série de calculs ol les coefficients multiplicatifs des lois de germination varient entre
A1=5A1) = 3,5:1012°C-1m3 et A1=5A1; = 1011 °C-1m3. La figure 5.5 représente les résultats de ces
calculs ainsi que les points expérimentaux Ny -ATgg des cylindres @62. Les courbes en trait continu
correspondent aux calculs faits avec les modéles A et A’ et les courbes en pointillés résultent des
calculs faits avec les modeles E et E'. Les valeurs de { et Ty utilisées sont celles du cylindre @62 de la
piece 2B1.

Sur la figure 5.5 on observe que les courbes obtenues avec les modéles A’ et E' approchent
mieux les points expérimentaux des piéces inoculées que les courbes qui correspondent aux
modeles A et B. Cela concorde avec ia tendance illustrée par les figures 5.1, 5.2, 5.3, et 5.4. Le fait
que les courbes obtenues par le caicul (modéles A’ et E') traduisent bien la tendance qui montrent les
points expérimentaux suggére que la diminution de ATgg quand N:,' augmente dépend en grande
partie de "l'efficacité du traitement d'inoculation”. Les écarts observés entre les points expérimentaux
et les courbes simulées avec A' et E' peuvent étre dis aux différences dans les conditions de
refroidissement de chaque cylindre.
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Figure 5.5 Corrélations Ny -ATgG qui résultent des calculs faits pour les cylindres @62 en
modifiant le taux d'inoculation. Les petites carrés représentent les points expérimentaux.
Les courbes ont été caiculées a l'aide des modéles A A", E et E' en faisant varier les
coefficients des lois de germination. Les conditions thermiques considérées ont été
celles du cylindre 2B1; T4 = 1400 °C et { = 72783 J-m™3-°C-1.5-0.5 Les lignes en trait
continu correspondent aux calculs faits avec les modéles A et A’ et celles en pointiliés
résultent des calculs faits avec les modeles E et E'.

5.2.1.2. Effet de la température de couiée sur la corrélation N’{,’-ATEG

Afin de déterminer I'effet de la "température de coulée” sur lallure des corrélations Ny -ATgg
qui résultent des simulations, on a fait une série de calculs en utilisant deux valeurs de T4 ; 1400 °C et
1350 °C. On rappelle que ces températures sont les limites des températures de coulée utilisées pour
la plus grande partie des piéces étudiées. La figure 5.6 représente les corrélations N:,'-ATEG ainsi
obtenues. Sur cette figure on observe que les courbes qui correspondent & T4 égal & 1400 °C se
situent 4 gauche des courbes calculées pour Tg4 =1350 °C. Autrement dit, pour un taux d'inoculation
donné, la surfusion augmente quand la température de coulée diminue. A ce titre, on remarque sur la
figure 5.6 que les points expérimentaux des piéces inoculées semblent confirmer cette tendance : le
point expérimental du cylindre @62 de la piéce 3A coulée & 1300 °C et celui de la piéce 7B, coulées &
1350 °C, se situent prés des courbes calculées pour Tq =1350 °C, les points expérimentaux des
cylindres ©62 des piéces 2B, 7A et 4A, coulées a des températures entre 1370 °C et 1400 °C, sont
prés des courbes calculées avec Tq=1400°C, enfin le point expérimental de 2A1, coulée & 1450 °C,
est situé a gauche des courbes obtenues pour T4 égale & 1400 °C. Cet accord simulation-expérience
doit étre seulement considéré comme un indice de la tendance puisque lincertitude sur la mesure de
la température est du méme ordre de grandeur que la différence trouvée entre les corrélations
Ny -ATgg calculées pour Tq = 1400 °C et T4 = 1350 °C.
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Figure 5.6 Effet de la température de coulée sur les corrélations Ny -ATEg qui résultent des
calculs faits pour les cylindres @62 avec un taux d'inoculation variable. Les petits carrés
représentent les points expérimentaux. Les courbes ont été obtenues par le calcul a l'aide des
modéles A' et E'. La valeur utilisée de , 72783 J-m3-°C-1.5°0.5, est celle du cylindre 2B1 . On a
considéré deux températures pour le démarrage des calcuis :1400 °C et 1350 °C. Les lignes
en trait continu correspondent aux calculs faits avec le modéle A’ et celies en pointillés
résultent des calculs faits avec le modéle E' : 1courbes qui cormespondent A Tq égale 4 1400 °C
: 2 courbes calculées avec Tq = 1350 °C.

5.2.1.3. Effet du type de la lol de germination sur Ny -ATgg

Pour vérifier I'effet du type de loi de germination sur les corrélations N:,'-ATEG on a réalisé une
série de calculs en considérant pour les lois de germination dNy = AnAT‘é'é gl d(ATEg) ou dNy =
AnAT™! gld(AT}) des valeurs de n égaie & 1 et & 2. Pour ces calculs les coefficients Ay et Aq) varient
dans la fourchette des valeurs utilisée dans ies calculs précédents. Les valeurs de Ay =25A5; ont été
choisies entre 7,35-1011 °C-2m-3 et 5,8:109 °C-2m-3. Cette gamme de valeurs correspond a celle
utilisée pour A4 et A4;. Les conditions thermiques sont celles du cylindre 2B1. Sur la figure 5.7 on a
reporté les relations NV-ATEG ainsi caiculées. Sur cette figure on observe qu'il n'y a pas une
différence importante entre les résultats obtenus avec les deux types de lois. Cela indique que le
choix de la valeur de "n" n'est pas possible avec le type de confrontation simulation-expérience illustré
par la figure 5.7. Comme on le verra plus loin, les conséquences du choix de "n" et des coefficients
multiplicatifs des lois de germination se manifestent dans la confrontation simulation-expérience
réalisée pour les cylindres @9.

5.2.1.4. Effet du taux d'inoculation sur la corrélation Ny -AT,

La figure 5.8. représente les valeurs expérimentales de Ny en fonction de AT; = (Tmax-Tmin)-
Sur cette figure on a également reporté les corrélations Ny -AT, qui résultent des six séries de calculs
faits a l'aide des modeéles de solidification A' et E'. Pour ces caiculs on considére, outre linfluence du
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taux d'inoculation, I'effet de Ty (1400°C et 1350°C), et du type de loi de germination (n=1 et n=2) sur la
corrélation Ny -AT;.
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Figure 5.7 Effet du type de loi de germination sur les corrélations Ny -ATgg calculées pour
les cylindres @62 en faisant varier le taux d'inoculation. Les petits carrés représentent les
points expérimentaux. Les courbes ont été obtenues par le calcul a 'aide des modéles A’ et
E'. Pour la loi de germination on a considéré des valeurs de n égales a 1 et a 2. Les
conditions thermiques utilisées sont celles du cylindre 2B1 : Tg = 1400 °C et { = 72783
J-m3-°C-1.50.5 | es lignes en trait continu correspondent aux calculs faits avec le modéle A’
et celles en pointiliés résultent des calculs faits avec le modéle E' : 1 courbes qui
cofrespondent a n égal & I'unité ; 2 courbes calculées avec n = 2.
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Figure 5.8 Corrélations Ny -AT, qui résultent des calculs faits pour les cylindres @62 en faisant
varier le taux d'inoculation. Les carrés représentent les points expérimentaux. Les courbes ont
été obtenues par le calcul & l'aide des modeles A' et E'. La valeur de { employée dans tous les
calculs est celle du cylindre 2B1, { = 72783 J-m-3.°C-1.5-0.5, Les lignes en trait continu
correspondent aux calculs faits avec le modeéle A' et celles en pointillés résultent des calculs
faits avec le modele E'. 1 courbes qui correspondent & n égale A 'unité et Tq = 1400 °C : 2
courbes calculées avec n = 1 et T4 égal & 1350 °C ; 3 pour ces courbes les valeurs de n et Td
sont respectivement égales a 2 et 1400 °C.

Sur Ia figure 5.8 on observe que dans tous les cas la corrélation Ny -AT, obtenue par le calcul
présente une tendance contraire a l'expérience : la valeur calculée de Ny augmente quand AT,
augmente alors qu'expérimentalement la valeur de NV tend & diminuer quand AT, augmente. A ce
désaccord qualitatif entre la simulation et I'expérience s'ajoute une différence dans l'ordre de
grandeur de la valeur de ATy, comme lillustre également la figure 5.8. Sur celle-ci on note que les
valeurs expérimentales de AT, sont en général plus petites que celles que I'on trouve par le calcul : la
valeur calculée de AT, varie entre =4 °C (fontes bien inoculées) et =145 °C (fontes faiblement
inoculées), alors que dans I'expérience, les valeurs de AT, ne varient qu'entre 4-1.4°C.

5.2.1.5. Effet du taux d'inoculation sur la corrélation ATgg-ATy

L.a figure 5.9 représente les corrélations AT,~ATgg qui résultent des calculs faits pour la figure
5.8, ainsi que les points expérimentaux qui correspondent aux cylindres ©62. Sur la figure 5.9 on
observe qu'il n'y a pas de concordance entre la simulation et I'expérience : les valeurs expérimentales
de AT, diminuent quand ATgg augmente, alors que les valeurs de AT, obtenues par le calcul
augmentent quand ATgg augmente. Ce désaccord simulation expérience est essentiellement da
aux différences entre les valeurs de AT, expérimentales et celles calculées, puisqu'il existe une
bonne concordance simulation-expérience dans les valeurs de ATgG.
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Figure 5.9 Corrélations AT-ATEG obtenues par les calculs faits pour les cylindres 962 en
faisant varier le taux d'inoculation. Les petits carrés représentent les points expérimentaux. Les
courbes ont été calculées a l'aide des modeles A’ et E'. La valeur de { employée dans tous les
calculs est celle du cylindre 2B1, { = 72783 J-m=3-°C-1.5-0.5, Les lignes en trait continu -
correspondent aux calculs faits avec le modéle A’ et celles en pointillés résultent des calculs
faits avec le modeéle E'. 1 courbes qui correspondent a n égale & l'unité et Ty = 1400 °C ; 2
courbes calculées avec n = 1 et T4 égale a 1350 °C ; 3 pour ces courbes les valeurs de n et T4
sont respectivement égales a 2 et 1400 °C.

5.2.2 Cylindres @32

5.2.2.1. Effet du taux d'inoculation sur la corrélation N-ATgg

Bien que ces cylindres présentent un cas thermique spécial (superposition des courbes de
refroidissement entre les cylindres @62 et @32), on a effectué une série de calculs pour déterminer
dans quelle mesure ceux-ci permettent de retrouver la tendance expérimental NV -ATEG observé
dans les cylindres ©32. Pour les calculs on a utilisé un valeur de Ty égale a 1400 °C et la valeur
moyenne de { (95768 J-m-3-°C-1-s-5), qui correspondrait & un cylindre @32 dont la courbe de
refroidissement ne se superposerait pas aux courbes de @62. Les valeurs de A4 et Ap varient dans la
méme gamme de valeurs que celles employées pour les calculs concernant @62. La figure 5.10
représente les résuitats de ces calculs. Sur celle-ci on note que les points expérimentaux tendent a
se situer a4 gauche des courbes calculées. Cela peut étre expliqué par le fait que Ia vitesse de
refroidissement avant solidification des courbes de refroidissement obtenues par le calcul est plus
importante que dans l'expérience. En effet, comme on le verra dans ce chapitre, les courbes de
corrélation Ny'-ATgq calculées se déplacent vers la droite quand la vitesse de refroidissement

augmente.
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Figure 5.10 Corrélations Ny -ATEG qui résultent des calculs faits pour les cylindres @32 en
variant le taux d'inoculation. Les carrés représentent les points expérimentaux. Les courbes
ont été calculées A laide des modeles A' et E' en faisant varier ies coefficients des lois de
germination dans la méme gamme de valeurs que dans le cas des calculs faits pour ©62. La
valeur de T4 utilisée est de 1400 °C et celle de { employée est de 95768 J-m3-°C-1.5-0.5, pour
la loi de germination on a utilisé n égal a l'unité. La ligne en trait continu correspond aux calculs
faits avec le modéle A' et celles en pointillés résultent des calculs faits avec le modéle E".

5.2.3 Cylindres @16

5.2.3.1. Effet du taux d'inoculation et de ia température de coulée sur la
corrélation Ny -ATEG

La figure 5.11 représente les corrélations Ny -ATEG qui résultent des simulations réalisées a
I'aide des modéles A' et E' en faisant varier les valeurs de Ay et A1j entre Aj=5A1/=3.5-1012. m-3.°C-1
et A1=5A1;=5-1011 m3-°C-1. Ces valeurs de A{ et Ay  sont de l'ordre des constantes de
proportionnalité des corrélations N:,'-ATEG expérimentales qui correspondent aux piéces inoculées.
Les couples de valeurs de { et T4 utilisés pour les calculs sont ceux du cylindre 2B3 (courbes 1A' et
TE"Y) et du cylindre 3A3 (courbes 2A' et 2E". Sur la méme figure on a également reporté Ies points
expérimentaux Nv -ATm qui concernent les cylindres ©16 des piéces inoculées.

Sur la figure 5.11 on observe qu'il n'existe pas un bon accord entre les points expérimentaux et
les corrélations N(,'-ATEG calculées. A ce titre on remarque que, par rapport aux courbes qui résultent
des calculs, les points expérimentaux des cylindres @16 présentent une dispersion plus importante
que celle qui présentent les points des cylindres @62 et ©9. Cela peu étre vérifié en comparant la
figure 5.11 avec les figures 5.6 et 5.12. Toutefois, les corrélations Ny -ATgg obtenues par le calcul

sont d'un ordre de grandeur proche de l'expérience.
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Figure 5.11 Corrélations Ny -ATgg obtenues par les calculs faits pour les cylindres @16 en
variant le taux d'inoculation. Les carrés représentent les points expérimentaux NI,'-ATm. Les
courbes ont été calculées a l'aide des modeles A’ et E' en faisant varier les coefficients des lois
de germination dans une gamme de valeurs qui correspond aux piéces inoculées ;

A1=5A1}=3.5-1012- m3-°C-1 et A1=5A1;=5-1011 m-3-°C-1. Les courbes 1 ont été calculées
avec les valeurs de { et T4 qui correspondent au cylindre 2B3, soit respectivement 196712
J'm-3°C-1-5-0.5 et 1400 °C. Pour le calcul des courbes 2 on a utilisé les valeurs de et T4 du

cylindre 3A3 ; 213441 J-m3:°C-1.5-0.5 et 1350 °C. Les lignes en trait continu correspondent
aux calculs faits avec le modele A' et celles en pointillés résultent des calculs faits avec le
modele E'. Dans tous les cas, on a employé une loi de germination ot n=1.

5.2.4 Cylindres @9

5.2.4.1. Effet du taux d'Inoculation et de la température de coulée sur la
corrélation Ny -ATEG

Les points expérimentaux de N:,' et de ATy, concernant les cylindres @9 des piéces inoculées
sont reportés sur la figure 5.12. Celle-ci représente également les résultats des simulations réalisées a
I'aide des modeles A' et E' en faisant varier les valeurs de Ay et Ayj entre A1=5A1=3.5-1012- m3.cC-1
et A1=5A1=5-1011 m'3.°C-1_ Ces valeurs de A1 et Ay sont de l'ordre des constantes de
proportionnalité des corrélations N:,*aATEG expérimentales qui correspondent aux piéces inoculées.
Les couples de valeurs de { et T4 utilisées pour les calculs sont ceux du cylindre 2B4 (courbes 1A' et
1E") et du cylindre 3A4 (courbes 2A' et 2E").
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Figure 5.12, Corrélation Nv-ATm expérimentale observée dans le cas cylindres @9 et
corrélations Ny -ATgg ou Ny -ATr calculées pour ce méme cylindre a I'aide des modgles A' et
E'. Le petits carrés représentent les points expérimentaux. Les courbes ont été obtenues par
le calcul, en utilisant une loi de germination ot n est égale a l'unité et une valeur de { = 404352
J'm3.°C-1.50.5, Celle-ci correspond aux cylindres 3A4 et 2B4. Les courbes 1 et 2 différent par
la valeur de Tq4 utilisée pour les calculs soit respectivement, 1400 °C et 1350 °C. Les valeurs de
A4 et Aq) ont été choisies dans le méme fourchette des valeurs que dans le cas des calculs faits
pour @16. Dans les simulations effectuées avec le modeéle E', on a noté que quelques-unes
des courbes de refroidissement ne présentent pas de la recalescence. De ce fait on a reporté
sur cette figure la densité volumique de nodules qui résulte de ce modele a ATy, .

Sur le figure 5.12 on constate que la tendance expérimentale de la corrélation Ny -ATm est bien
retrouvée par le calcul. On remarque également qu'il existe une différence quantitative entre les
courbes qui résultent des calculs faits avec le modéle A' et celles obtenues avec le modele E'. il est
intéressant de le remarquer puisque la concordance expérience-simulation différe sensiblement
selon le type de modéle de solidification. En effet sur la figure 5.12 on observe que la plus grande
partie des points expérimentaux sont placés a gauche de la courbe 1A' alors quiils sont situés a droite
de la courbe 1E'. Autrement dit, pour un taux d'inoculation donnée les valeurs de ATEg (0u ATm)
calculées avec le modéle A' sont sur-estimées par rapport a I'expérience alors que dans le cas du
modele E' ces valeurs sont sous-estimées. La différence entre les résultats expérimentaux et les
courbes calculées pour T4 égale & 1400 °C est de l'ordre de 10%.

Dans la figure 5.12 on observe aussi que les courbes N:,'-ATEG calculées avec Tq = 1350 °C se
situent & gauche des courbes qui résultent des calculs avec 1400 °C, comme cela a été également
observé pour le cas des simulations faites pour les cylindres @62 (voir figure 5.6). D'aprés ce qui
précéde on peut s'attendre a ce que les points expérimentaux soient d'autant plus & gauche que la
température de coulée de la piéce est moins impoitante. Cela ne peut pas étre vérifié a I'aide de nos
résultats expérimentaux puisque la différence entre les corrélations Ny -ATgg calculées pour Ty =
1400 °Cet T4 = 1350 °C est de I'ordre de lincertitude dans la mesure de la température. Cependant, &
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titre indicatif, on peut noter sur la figure 5.12 que l'effet de la température de coulée sur les points
N'{,'—ATm des cylindre @9 est moins net que dans le cas des résultats N:,'-ATEG des cylindres ©@62. En
effet, le point expérimental qui correspond & 3A4 est situé a gauche de celui de 3B4 alors que ce
dernier & été coulé A une température supérieure 4 celle de 3A4. Une tendance semblable est
présentée pour les points expérimentaux des piéces 7B et 7A.

5.2.4.2. Effet du type de lol de germination sur la corrélation N:,'-ATEG

Dans la figure 5.13 on a reporté les courbes Ny -ATEG qui résultent des calculs effectués avec
deux types de loi de germination, n=1 et n=2. Pour ces calculs on a utilisé les valeurs de { et de T4 qui
correspondent 2 la piéce 2B4. Les valeurs de Ay et de Aqj varient entre A1=5A1=3.5-1012- m-3.0C-1
et Aj=5A4=5-1011 m3.°C-1, celles de Ap et Ap sont dans une gamme de valeurs de
Ap=25A2;=7.35-1011- m3-2C-2 4 Ap=25A0=5,065-1010 m-3.°C-2. De méme que dans le cas de A1 et
Aq;, ces valeurs de Ay et Apj correspondent a l'intervalle des valeurs déterminées A l'aide des
résultats expérimentaux des cylindres ©62.
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Figure 5.13 Effet du type de loi de germination sur les corrélations Ny -ATgg calculées pour les
cylindres 29 en faisant varier le taux diinoculation. Les petits carrés représentent les points
expérimentaux. Les courbes ont été obtenues par le caicul a l'aide des modeles A' et E'. Pour
la loi de germination on a considéré n égal & 1 et a 2. Le couple de valeurs de { et T4 est celui
du cylindre 2B4 : { = 404352 J-m-3-°C-1-5°0:5 et T4 = 1400 °C. Les lignes en trait continu
correspondent aux calculs faits avec le modele A’ et celles en pointillés résultent des calculs
faits avec le modéle E'. ! courbes qui correspondent & n égale a l'unité ; 2 courbes calculées
avec n = 2; 2 courbe Ny -ATm calculé avec n égale a lunité.

Sur la figure 5.13 on observe que pour une valeur de N:,' donnée, la différence entre les
valeurs de ATgg obtenues avec le deux types de lois de germination est faible. En outre, sur la figure
5.13 on observe que les valeurs de Ny obtenues avec une loi de germination ol n=2 varient dans
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une gamme de valeurs plus importante que dans le cas des résultats des calcuis ou n est égal & l'unité.
Ces derniers sont plus en accord avec les points expérimentaux. Ce résultat permet de vérifier la
validité du choix d'une loi de germination avec n=1 et avec des coefficients A1 ou A4} déterminés &

I'aide des résultats expérimentaux du cylindre ©62.

5.2.4.3. Corrélation ATgG-ATr

La figure 5.14 représente les corréintions ATgg-AT, qui résultent des calculs faits avec les
modeles A' et E'. Les courbes 1 et 2 ont éte calculées en considérant une loi de germination ol n est
égal & l'unité. Pour les courbes 1 on a empioyé une valeur de T4 = 1400 °C et pour les courbes 2 on a
utilisé une valeur de T4 égale a 1350 °C. Les courbes 3 résultent des caiculs avec T4 = 1400 °C et une
loi de germination ol n=2. Sur la méme figure on a reporté le point expérimental qui correspond 3
7B4, le seul cylindre dont la courbe de refroidissement a présenté de la recalescence.
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<
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E
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Figure 5.14 Effet du taux d'inoculation sur I'aliure des corrélations AT-ATgG qui résuitent des
calculs faits avec les modéles A’ et E'. Le petit carré représente le point expérimental de 784
dont la courbe de refroidissement a été la seule, parmi celles des cylindres @9 qui a présenté
une recalescence. Les résultats présentés dans cette figure correspondent aux calculs ol on
a utilisé deux types de loi de germination ; n = 1 (courbes 1 et 2) et n = 2 (courbes 3). Pour les
courbes 1 et 3 le couple de valeurs de { et Tq est celui du cylindre 2B4 et pour les courbes 3
on a employé les valeurs de et T4 qui correspondent au cylindre 3A4. Les autres conditions
pour le calcul sont données dans les figures 5.12 et 5.13.

Sur la figure 5.14 on observe que l'aliure des corrélations ATgg-AT, obtenues & l'aide du
modele A’ différe qualitativement de I'allure des courbes qui correspondent au modeéle E' ; dans ces
demiéres la valeur de AT, tend a diminuer quand ATgg augmente alors que les courbes ATgg-AT, qui
correspondent au modéle A' montrent une tendance contraire. On note que ces courbes présentent
un maximum de AT, pour des valeurs de ATgg supérieures a 70 °C. La tendance montrée par les
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courbes obtenues avec le modeéle E' est plus en accord avec I'expérience ou la recalescence a été
généralement absente des courbes de refroidissement.

EFFET DE VITESSE DE REFROIDISSEMENT SUR LES CORRELATIONS Ny'-ATee
CALCULEES

Une expression mathématique qui permettrait de décrire au mieux les corrélations N'V'-ATEG
obtenues par le calcul représente une voie pratique pour résumer succinctement les résuitats des
simulations réalisées. Pour établir cette expression mathématique on a cherché a déterminer dans un
premier temps I'équation ia plus simple qui permette de bien décrire les courbes N:,'-ATEG calculées.
II s'est avéré que celles-ci sont bien décrites par des équations du type Ny = H (ATgg)P. Les valeurs
des constantes de proportionnalité et de I'exposant D qui correspondent aux différentes courbes
présentées au paragraphe 5.2 sont reportées dans le tableau 5.1. Sur celui-ci on constate que la
valeur de l'exposant D dépend du modéle de solidification, de la valeur de T4 , du type de loi de
germination et de la valeur de { que I'on emploie pour les caiculs. Cependant, & I'exception des
valeurs de D qui correspondent aux cylindres @9, les variations de D en fonction de { et de Tq4 sont
faibles : dans le cas des résultats du modéle A' la valeur moyenne de D est = 1,7 et dans celui du
modéle E' D est de l'ordre de 1,9. Autrement dit, l'effet de T4 et de { sur l'allure des corrélations Ny -
ATEG se manifeste principalement dans les valeurs de H.

Par suite de ce qui précéde on a cherché & déeterminer H en fonction de {. Cela a été fait pour le
cas des calculs ol n est égal a l'unité et T4 = 1400 °C. Pour ce faire on a effectué trois séries
complémentaires de calculs avec d'autres valeurs de { ; 82708, 95768 et 264667 (J-m3-°C-1-55), Les
valeurs de H qui correspondent & D= 1,7 (modéle A') et & D=1,9 (modéle E') ont été obtenues par une
corrélation linéaire entre N:,' et (ATEG)D ; les valeurs des pentes des droites de corrélation.
correspondent & H. Ensuite, & l'aide d'une corrélation linéaire entre le logarithme de H et les valeurs de
In ¢ on a trouvé H en fonction de {. Dans le cas des résultats du modele E' on trouve H = 365,73 {2.62
et dans celui des résultats du modéle A’ on trouve H = 323,58 {259, o1 { est en J'm3-°C-1-s-5 et H
°C-D m™3, En utilisant ces égalités, on peut écrire pour les corrélations Ny = H (ATgg)P qui résuttent du
modeéle E' :

Ny =365,73-{262 (ATgg) " 5.1
et pour celles obtenues & 'aide du modele A" :
NV =323,58-{259 (ATgg) 17 5.2

Les petits carrés de la figure 5.15 représentent les résultats des calculs effectués avec le
modele E' en utilisant une loi de germination ot n est égal a l'unité et la valeur de Tq= 1400 °C. Sur
cette figure on a également reporté les courbes calculées a l'aide de I'expression 5.1. On note que, a
I'exception des résultats qui concernent le cylindre ©9, les courbes obtenues avec I'équation 5.1
approchent trés bien les résultats des calculs. La méme concordance est observée entre les résultats
des calcuis faits 4 l'aide du modeéle A® et I'équation 5.2, comme est lillustré par la figure 5.16. Les
équations 5.1 et 5.2 sont donc valables pour décrire I'effet de la valeur de { sur les corrélations N\ -

ATEG qui résultent des calculs.

Sur les figures 5.15 et 5.16 on a également reporté les points expérimentaux Ny -ATEG ou Ny -
ATm de tous les cylindres. On constate que les points expérimentaux sont d'autant plus & droite que
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le diameétre du cylindre est petit. Cette tendance est traduite par le calcul par une augmentation de la
valeur de H quand { augmente.

Tableau 5.1 Valeurs des exposants D et des coefficients de proportionnalité des relations
Ny = H- (ATeg)P déterminées pour les courbes qui résuitent des différents calculs faits
pour Ia simulation de la solidification des cylindres ©62, 032, 2516 et @9 et ainsi que des
calculs complémentaires effectués avec des autres valeurs de (. 2courbes calculées avec
une loi de germination ol n est égal & 2, pour les autres corrélations n est égal a l'unité.
Pour les calculs faits pour @16 & T4 égale a 1400 °C on a employé une valeur de {
196712 J.m3-°C-15-05 et pour les calculs oli T4 = 1350 °C le parametre est égal &
213441 J.m3.°C-15-0.5,

cylindre — 9 62 @32 216
L =196712
¢ =72783 ¢ = 95767 oU 213441
Jmaoc1 ’05 J.m-3.oc-1.s-0,5 Jm'3 00‘1 '05
Modéle Td H D H D H D
C ocOm3 "C'Dm'3 °C'Dm'3
A 1400 | 9,6910'5 |-1,68
A 1400 | 1,3010'5|-1,69]2,8410'%)-1,71 | 1,5110'8 | -1.67
A 1350 | 1,8010'% |-1,72 2691016 | -1,71
X 1400 | 1,1610'%[-1,62
E 1400 | 1,5110'5]-1,88
E' 1400 | 2,12110'5|-1,90 | 4,87110'%|-1,94 | 2,8410'% | -19
= 1350 | 2,9810'5|-1,94 5301108 | 1,97
2g: 1400 | 2.2010'5|-188
cylindre — 29
¢ =404352 ¢ =82708 ¢ =264667
J m‘3 oc°1 ’05 Jm3°C1 '05 J.m's.oo'1.s’0,5
Modele Td H D H D H D
C °C'Dm'3 °C'Dm'3 °C'Dm'3
A 1400 | 1,6910'7 |-1,82]1,8710'%} -1,7 | 3,8210'6 | 1,71
A 1350 | 2,7110'7 |-1,89
E 1400 |*1,28:10'7|*-1,84]3,1110'|-1,91 | 6,97.10'8 | -1.95
E 1350 [*2,0110"7]*-1.92

*Corrélations Ny = H- (ATm)P.
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Figure 5.15 Corrélations Ny -ATEg calculées & l'aide du modele E' pour différentes
valeurs de { ou du module géométrique des piéces solidifiées. Les petits carrés noirs
représentent les résultats des calculs faits avec le modéle E' en utilisant une loi de
germination ol n est égal & l'unité et T4 égale & 1400 °C. Chacu'une des autres
petites figures géométriques représente les points expérimentaux des différents
cylindres. :

1 {=72783 Jm3°C1s05(@62) ; 2 {=82708 Jm3-°C15-05
3 [ =95767 Jm3°C1s05(@32) ; 4 [=196712Jm3-°C-150.5 (16)
5 ([ =264667 J-m3-°C-15°0.5 ; 6 {=404352 Jm3-°C150.5 (g9)
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Figure 5.16 Variation des corrélations Ny -ATgg qui résultent des calculs faits avec le modéle A'
en utilisant différentes valeurs de { ou du module géométrique des piéces solidifiées. Les
petits carrés noirs représentent les résultats des calculs du modéle A’ en utilisant une loi de
germination ol n est égal & 'unité et T4 égale & 1400 °C. Chaqu'une des autres petites figures
géométriques représentent les points expérimentaux des différents cylindres.

1 {=72783Jm3-°C1s05(@62) ; 2 {=82708Jm3.oC1505
3 [=95767Jm3°C1s05(@32) ; 4 ([=196712J-m3-°C 1505 (16)
5 {=264667 J-m3-°C-150,5 ;6 [ =404352 J-m3-C-15-0.5 (09)

5.4. EFFET DE LA VITESSE DE REFROIDISSEMENT SUR LES VALEURS DE N{}', DE ATgg,
DE ATR ET DE ATg
Afin de déterminer l'effet de la vitesse de refroidissement sur les valeurs de N:,', de ATeg, AT
et de AT on a effectué une série de calculs en faisant varier ia valeur de { dans lintervalle des valeurs
qui correspondent aux cylindres ©62 et ©9. La température Ty choisie pour ces calculs est égale a
1400°C. En ce qui concerne la loi de germination, deux valeurs de A1 ou Aqjont été employées; celle
qui correspond 2 la piéce 2B (A1=5A1=3,13-1012- m'3.°C-1) et celle qui correspond a la piéce 2A
(A1=5A1=5,516-1011- m-3-°C-1). Ces piéces représentent la limite supérieure et la limite inférieure du
taux d'inoculation obtenu dans le cadre de ces expériences. Enfin, V; a été prise comme parametre
de rétérence pour caractériser la vitesse de refroidissement des piéces coulées.

Dans un premier temps, les résultats des calculs ont servi & déterminer le type de relation qui
existe entre d'une part les valeurs de ATEG, de AT, de AT etde Ny et d'autre part les valeurs de Ve.
Pour celaon a r'éalisé une régression linéaire entre les logarithmes deﬁsﬁ premiers parameétres avec le
logarithme de Vs. On trouve que les valeurs de ATgg, de ATs et de Ny sont proportionnelles & une
fonction de (V;)D. Pour un type de corrélation donné, les valeurs de D varient un peu selon le
modéle de solidification, A' ou E', et le taux d'inoculation, comme lillustre le tableau 5.2. Sur celui-ci,
on a reporté les différentes valeurs de D obtenues pour chaque type de corrélation ainsi que les
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valeurs des constantes de proportionnalité respectives. Dans le tableau 5.2 on a également reporté
quelques-unes des corrélations entre les paramétres obtenus par le calcul qui servent 4 caractériser la
vitesse de refroidissement des piéces coulées.

Tableau 5.2 Valeurs des exposants et des constantes de proportionnalité des différents types de
corrélation Yo XD déterminées a I'aide des résultats des calculs. Pour ces corrélations Mod est
exprimé en mm.

Modéle — E' (bien inoc.) E' (malinoc.) A’ (bieninoc.) .| A'(mal inoc.) unités

Corrilahon D cte. D cte. D cte. D cte.

N“',"ocModD -0,85] 203222 |-0,78| 56603,9 | -0,96] 276828 |-0,92] 89170 mm

Ny o< V2D 0,43 | 35596,4 |0,39| 11502,3 | 0,48 |36938,1 | 0,46 | 12848,7 |(°C-1-5)Pmm3

Ny e<ViD 10,43 | 20981,7]0,39| 7125,3 | 0,48 |20701,7 | 0,46 | 7363,2 |(°C"!-5)Pmm3

Ny o<ATggP | 0,94 | 3475,2 |0,87| 7719 | 1,0 | 3128,1 | 1,0 | 551,4 | (°C™")Dmm3

N';{ﬁ‘cModD -0,571 1511,0 |-0,52] 644,4 |-0,64] 1856,8 |-0,61] 872,5 mm-2

NyeV:D |0,29]| 4730 (0,26 222,7 |0,32| 4848 [0,31| 239,8 |°C'-5)Dmm2

Nge<ViD lo0,29]| 3325 |0,26| 1619 |0,32]| 329,6 [0,31]| 1654 |°C1.5Pmm2

ATggee VP |0.46| 12,0 |045| 225 [048] 11,8 |0,46| 233 | cCrCctgP.

ATseev:D  |o042| 225 [043| 358 |037]| 528 |038| 657 | °C(ClgP

Vie<Mod® | 2 | 59,7 | 2| 595 | -2 | 664 | -2 | 675 | mmCs

Vie<ModD | -2 | 2041 | -2 | 2031 | -2 | 222,0 | -2 | 226,3 | mmR°Cs™

5.4.1. Corélation Ny -V,

Sur le tableau 5.2 on observe que dans le cas de la corrélation Ny -V, la valeur de I'exposant D
est proche de la valeur 0,5 qui a été déterminée expérimentalement au chapitre 1l (voir tableau 3.13).

De ce fait on a choisi de reporter les résultats du calcul et ceux expérimentaux en fonction de la racine
carrée de V.

La figure 5.17 illustre I'effet de la vitesse de refroidissement sur la valeur de Ny . Dans cette
figure les résultats des calculs sont représentés par les plus petits cercles (modeéle A') et par les plus
petits carrés (modéle E'). Les autres figures géométriques correspondent aux points expérimentaux.
Les courbes en trait continu et en petits pointillés ont été obtenues par une régression linéaire entre
les valeurs de Ny et de (V;)” 2 qui résultent des calculs. Les valeurs des constantes de

proportionnalité de ces corrélations sont reportées dans le tableau 5.3. Les lignes en pointillés larges
représentent les corrélations N§,'-(VZ-',)1’2 obtenues avec les points expérimentaux des piéces 2A et

2B.
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Figure 5.17 Effet de la vitesse de refroidissement Vg sur la valeur de Ny . Les symboles représentent
les points expérimentaux de 'ensemble des cylindres des piéces inoculées. Les droites ont été
obtenues par régression linéaire de points (les plus petits cercles et carrés) qui résuitent des calculs.
Pour ceux-ci on a utilisé une loi de germination ot n est égal a l'unité. Les valeurs des coefficients
des lois de germination, Ay ou A4}, correspondent a la piéce 2B la mieux inoculée (Ay = Aq)=

3,13-1012 m3.oC-1, courbes 1E' t 1A") et & Ia piéce 2A dont le taux dinoculation est le plus faible (Aq
= Ay] =5,516-1011 m3.°C-1, courbes 2E' ©t 2A") . On a utilisé une température initiale T4 égale a
1400°C. La valeur de { varie dans lintervalle des valeurs qui correspondent aux cylindres @62 et @9.

Sur la figure 5.17 on observe qu'a une vitesse de refroidissement donnée les valeurs de NI,'
obtenues par le calcul & l'aide du modéle E' sont inférieures aux valeurs calculées avec le modéle A'.
Cette différence est accrue quand V; augmente. On note sur la figure 5.17 que les lignes obtenues
par le calcul sont entre les droites qui correspondent aux piéces 2A et 2B qui sont respectivement la
plus faiblement inoculée et la mieux inoculée. En général les points expérimentaux sont placés dans
lintervalle des valeurs obtenues par les deux modeles de solidification. De ce fait il est difficile avec ce
type de comparaison simulation-expérience de déterminer lequel des deux modeles traduit le mieux
la cinétique de solidification des fontes coulées.
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Figure 5.18 Effet de la vitesse de refroidissement V; sur la valeur de ATgg. Les symboles

représentent les valeurs expérimentales de ATEg ou ATy en fonction de Vs. Les plus petits
cercles et carrés correspondent respectivement aux résultats des modéles A' et E'. Les
lignes ont été obtenues par régression linéaire des points qui résultent des mémes calculs

dont les resultats VS'NV sont reportés dans la figure 5.18. Les lignes TE' et 1A"

correspondent a une fonte bien inoculée, et !es lignes 2E' et 2A' (pidce 2B) a une fonte
faiblement inoculée (piéce 2A).

5.4.2. Comélation ATgg-V:

Dans le tableau 5.2 on note que ia valeur de 'exposant D des corrélations ATE(;,'V; qui
résultent des calculs est proche de la valeur 0,5 qui a été déterminée expérimentalement (voir
chapitre 1l). Par suite de cela on a reporté sur la figure 5.18 les résultats du calcul et ceux
expérimentaux en fonction de la racine carrée de V;. Les valeurs de ATgg ou de AT, et de V;
obtenues par le calcul sont représentées par les plus petits carrés (modele E') et par les plus petits
cercles (modéle A'). Les courbes en pointillés larges représentent les corrélations ATEG™Vs qui
résultent des points expérimentaux des piéces 2B et 4A. Les autres courbes ont été obtenues par
corrélation lindaire entre les valeurs de ATEg et de (V;)”2 qui résultent des calculs. Les coefficients
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de ces corrélations sont reportés au tableau 5.3. Les points expérimentaux sont représentés dans la
figure 5.18 par différentes figures géométriques.

Tableau 5.3 Valeurs des paramétres py et Py des corrélations Y = py + Py - V312 (Y = N%' ou ATgg)
déterminés a l'aide des résuttats des calculs. ** °C-12 s12 mm'S.

Modéle — E' (bien inoc.) E' (mal inoc.) A' (bien inoc.) A' (malinoc.)
{ Py Py Py Py Py Py Py Py
Ny 9928 26448 4266 7528 2954 | 34226 1947 11080
(mm3) | (mm3) * (mm3) * (mm3) *9) (mm-3) *")
ATeG 2,01 10,14 3,20 19,28 0,95 10,93 3,53 20,09
(°C) (°C) ogif2g12 C) |°c1Rgi2 rC) [°c1Rg12 | (°C) og12g12

Sur la figure 5.18 on observe que les valeurs de ATgg obtenues avec les modele A’ sont
supérieures aux valeurs qui correspondent au modeéle E'. Cette différence augmente quand V;
augmente. Les droites calculées qui correspondent au cas d'une fonte faiblement inoculée
représentent des valeurs de ATgg supérieures a celles qui correspondent a 1a piéces 4A. Autrement
dit, pour des faibles taux dinoculation la valeur de surfusion est surestimée par le caicul. Dans le cas
d'une fonte bien inoculée, il existe une bonne concordance entre les courbes obtenues par le calcul
et celles qui correspondent aux cylindres de la piéce 2B. Cela est formalisé par le fait que les
coefficients de proportionnalité des corrélations de ATEG Vs qui résultent des calculs ( =10 °C12s1/2)
sont semblables a celui trouvé expérimentalement ( =10,5 °C172s1/2),

En outre, sur figure 5.18 on note que les points expérimentaux qui correspondent aux
différents cylindres, hormis ceux du cylindre @9, des piéces non inoculées 8A et 8B présentent des
surfusions plus importantes que les valeurs calculées pour une piéce mal inoculée. Cette tendance
est en accord avec le fait que le plus faible taux dinoculation utilisé pour les calculs est plus important
que celui observé dans les cylindres ©62 et @32 des piéces 8A et 8B. Pour ce qui est des points
expérimentaux de 8A4 et 8B4, on rappelle que ces cylindres présentent une structure complétement
blanche et par conséquence la valeur de surfusion mesurée ne correspond pas & un phénoméne de
solidification de la fonte G.S.

5.4.3. Cormrélation AT,-V,

L'effet de V; sur I'amplitude de la recalescence obtenue par le calcul est illustré sur la figure
5.19. Sur celle-ci on a également reporté les points expérimentaux qui correspondent aux piéces 7A
et 7B dont les courbes de refroidissement des différents cylindres sont les seules & avoir présenté
systématiquement de la recalescence. Sur la figure 5.19 on note qu'au fur et & mesure que les valeurs
de V; augmentent, celles de AT, augmentent, présentent un maximum puis diminuent. Cette
diminution de AT, en fonction de la vitesse de refroidissement concorde qualitativement avec
I'expérience. En effet courbes expérimentales de refroidissement des cylindres @62 présentent de la
recalescence alors que celle-ci es absente dans le cas des courbes des autres cylindres, ©32, 916 et
@9, refroidis plus rapidement. Par ailleurs sur la figure 5.19, on remarque que la valeur de I'amplitude
de recalescence calculée est toujours plus importante dans le cas de fontes faiblement inoculées que
dans celui de fontes bien inoculées.
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Figure 5.19 Effet de la vitesse de refroidissement V; sur la valeur de AT, . Les points isolés

représentent les points expérimentaux AT,-V;. Les lignes avec les plus petits cercles et
carrés correspondent respectivement aux résultats des modéles A’ et E'. Ces résultats sont

tirés des mémes calculs dont les valeurs V;‘N;,' sont reportées dans la figure 5.18.

5.4.4. Corrélation ATs-V;

Avant d'effectuer la confrontation simulation-expérience en ce qui concerne les corrélations
AT3~V;, on présente ci-apres les résultats des calculs qui permettent de vérifier, pour le cas d'un métal
homogéne en température, la validité du critére expérimental de détermination de la fin de
solidification. Cela sera utile pour la discussion des résuitats durant la confrontation simulation-

expérience.

Les calculs montrent que le minimum observé de la vitesse de refroidissement aprés le palier de
solidification correspond bien a la fin de solidification d'un volume de métal homogéne en
température. Sur la figure 5.20 on a reporté une courbe de refroidissement simulée et sa courbe
dérivée. Sur le graphe b de la méme figure on a reporté le débit de chaleur dégagé par le moule ainsi
que celui que le métal libére par sa solidification: les deux débits sont rapportés en fonction de la
chaleur sensible de la fonte, de maniére a ce que Ia différence entre ces deux valeurs soit égale a la
vitesse de refroidissement, comme lillustre la figure 5.20. Sur cette figure, on observe que le terme
qui correspond au débit de chaleur sortant par le moule diminue de maniére monotone au cours du
temps. Au contraire, la chaleur produite par la solidification du métal augmente au début de Ia réaction
de solidification puis diminue de maniere monotone jusqu'a a la fin de la solidification. Ceci fait
apparaitre un maximum dans la différence entre la quantité de chaleur sortant par le moule et celle
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libérée par le métal, qui se situe vers la fin de la solidification. Il en résulte que c'est bien la vitesse de
refroidissement maximale qui caractérise la fin de solidification.
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Figure 5.20 Correspondence entre ['allure des courbes de refroidissement et la cinétique
de solidification. Le graphe en haut illustre la courbe de refroidissement obtenue par le
calcul pour un cylindre ©9. La vitesse de refroidissement qui correspond a cette courbe
est également reportée. Le debit de chaleur dégage par le moule et celui qui correspond
a la solidification de la fonte sont reportés sur le graphe en bas de cette figure : les débits
sont rapportés a la chaleur sensible de la fonte.

Pour ce qui est de I'effet des gradients thermiques sur la valeur de la température de fin de
solidification, on a vu au chapitre |l que l'apparition du pic de vitesse maximale dépend de la position
du thermocouple par rapport au centre thermique de la piéce : I'apparition de ce pic étant d'autant plus
retardée que le thermocouple s'éloigne du centre thermique de la piéce. Cet effet conduira a sous-
estimer les valeurs de Tg ou surévaluer celles de ATg déterminées expérimentalement dans notre
travail. D'aprés cela on peut s'attendre que les valeurs de ATg prédites par les calculs soient
inférieures aux valeurs expérimentaies.
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Figure 5.21 Effet de la vitesse de refroidissement Vs et du taux d'inoculation sur la valeur de
ATs, (TEg-Ts)- Les symboles représentent les points expérimentaux. Les résultats des
modéles A’ et E' sont représentés respectivement avec les plus petits cercles et carrés ainsi
que par les lignes obtenues Par corrélatlon linéaire.Ces résuitats correspondent aux mémes

calculs dont les valeurs de Vs Nv sont reportées dans la figure 5.18.

La figure 5.21 représente les points (TEc;-Ts)-V; qui correspondent 3 l'expérience et ceux
obtenus par le calcul. Les plus petits cercles correspondent aux résuitats du modéle A' et les plus
petits carrés correspondent au modéle E'. Les autres symboles représentent les points
expérimentaux. Les lignes ont été obtenues par une régression linéaire entre les valeurs de ATs et de
(V'{,,)"2 qui résuttent des calculs. Sur la figure 5.21 on note que pour une vitesse de refroidissement
donnée la valeur de ATg qui correspond a une fonte faiblement inoculée est supérieure a la valeur de
ATg qui correspond & une fonte bien inoculée. Cette différence est accrue quand la vitesse de
refroidissement augmente. En outre, sur la méme figure on remarque que les valeurs de ATg
obtenues & 'aide du modele A’ sont plus importantes que dans le cas des résultats du modeie E,
c'est-a-dire que la cinétique de fin de solidification est plus lente dans le cas du modele A’ que dans
celui du modéle E'.
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Sur la figure 5.21 on note que la fourchette des valeurs de ATg obtenue par le modéle A’ est du
méme ordre de grandeur ou plus élevée que lintervalle qui correspond aux valeurs expérimentales.
Cependant comme on la vu précédemment, on pourrait s'attendre a une tendance contraire. D'aprés
les observations de Théret [1] ce désaccord peut étre da au fait que la correction de Johnson et Mehi
prévoit une fin de solidification plus lente que celle observée expérimentalement. Cet auteur a tiré ses
conclusions A l'aide d'une confrontation simulation-expérience sur I'évolution de la fraction solide en
solidification dirigée. Sur la figure 5.21 on note que les valeurs de ATg obtenues avec le modele E'
tendent a étre légérement inférieures aux valeurs expérimentales. Ce résultat indique que la fin de
solidification est relativement mieux décrite & 'aide du modéie E' qu'avec le modele A'.
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Figure 5.22 Distributions calculées et experimentales des nodules en fonction de leur taille
dans le cas des cylindres ©62. Le graphe en haut représente les résultats qui concernent le
cylindre ©62 de la piéce 2B, une des mieux inoculées.Dans graphe en bas on a reporté les
résultats obtenus pour le cylindre @62 de la puéce 2A qui est la plus faiblement inoculée. Les

calculs correspondent a ceux dont les résultats Nv -ATEG sont présentés dans Ia figure 5.4.



175 Chapitre V : Confrontation Simulation-Expérience

5.5. DISTRIBUTION EN TAILLE DES NODULES

Les distributions en taille des nodules obtenues par le calcul & 'aide du modele E' pour les
cylindres ©62 des piéces 2A et 2B sont reportées sur la figure 5.22. On y a également repornté les
distributions mesurées expérimentalement. On observe que la distribution de taille qui résulte des
calcuis est trop étroite par rapport a celle frouvée dans I'expérience : dans ce second cas, les nodules
sont répartis dans une vingtaine de classes de Saltykov, tandis que la distribution calculée est en
général repartie dans deux classes de Saltykov ; une classe de nodules de grande taille qui
correspond aux cellules eutectiques germées avant la recalescence et une classe de nodules de
petite taille qui sont apparus aprés la recalescence, quand la température du métal devient inférieure a
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Figure 5.23 Distributions calculée et expérimentale des nodules en fonction de leur taille
dans le cas d'un cylindre @9. Le histogramme expérimental correspond au cylindre &9 de la
piéce 4A. La distribution en taille calcu!ée correspond & une courbe ol il n'y a pas eu de

recalescence et dont la valeur de Nv pour ATm est égale & 40033 mm3. Ces résultats
correspondent aux calculs faits pour la courbe 1E' de la figure 5.12.

La figure 5.23 représente une distribution en.taille de nodules obtenue par le calcul quand les
courbes de refroidissement, & la différence de celles calculées pour les pieces 2A et 2B, ne
présentent pas de recalescence (cas des cylindres @9 faibles taux d'inoculation). Sur la méme figure
on a reporté la distribution qui correspond au cylindre @9 de la piéce 4A, dont la densité volumique de
nodules est de l'ordre de celle obtenue par le calcul. Sur cette figure on constate également que la
distribution en taille des nodules caicuiée est étroite par rapport a ceile observée expérimentalement.
En outre, on note que la population de nodules de petite taille se distribue dans quelques classes de
Saltykov. Cette population est relativement plus importante que la population des petits nodules
calculée dans le cas ol la courbe de refroidissement présente de la recalescence (voir figure 5.22).
Ces résultats sont dus au fait que la germination des cellules eutectiques peut continuer durant toute
la solidification quand la courbe de refroidissement ne présente pas de recalescence.
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Draprés les résultats précédents on peut conclure que 1a surestimation par le calcul du taux de
recalescence n'a pas un effet important sur la distribution de taille de nodules calcuiée ; celle-ci reste
dans tous les cas trés étroite par rapport a la distribution de taille expérimentale.

5.6. FORMATION DE LA FONTE TRUITEE
L'effet de la vitesse de refroidissement sur la surfusion a des conséquences pratiques puisque
la possibilité d'apparition de la cémentite augmente au fur et & mesure que les valeurs de ATgg sont
supérieures a la différence entre la température de l'eutectique gris et celle de I'eutectique blanc,
(Teg-TeM)- En effet, d'un point de vue thermodynamique, I'apparition de la cémentite est possible
lorsqu'une partie ou toute la solidification se réalise en dessous de Tgpm.

L'effet du taux d'inoculation et de la vitesse de refroidissement sur les valeurs de ATgg est
illustré par la figure 5.24. Les lignes horizontales représentées dans cette figure correspondent a des
valeurs de ATEg égales a 45 °C et 55 °C. La valeur de 45 °C représente la différence entre la
température de l'eutectique gris et celle de l'eutectique blanc estimées pour les piéces 2A et 2B.
Cette différence (TEGg-TEM) représente un bon ordre de grandeur pour I'ensemble des piéces
coulées. Les points expérimentaux qui sont entourés par un cercle correspondent aux cylindres ol
I'on observe de la cémentite, c'est-a-dire lorsque ATgg est supérieur a 45 °C dans nos piéces
coulées. Sur la figure 5.24 on constate que la plus grand partie des points expérimentaux qui
correspondent aux cylindres @ 9 sont au dessus de la ligne qui correspond & ATgg = 45 °C, bien que
la cémentite soit absente dans certains de ces cylindres. Ce désaccord peut étre di au fait que la
germination de la cémentite ne devient possible que lorsque le métal a une surfusion importante par
rapport & Tep. La ligne horizontale en pointillés mixtes représente une valeur de (Tgp-T) égale & 10 °C
(ou ATeg = 55 °C), surfusion estimée au chapitre Il comme nécessaire a la germination de la fonte
blanche. On constate que presque tous les points expérimentaux qui sont en dessus de cette ligne
correspondent 3 des échantillons qui présentent de la cémentite. Cette ligne peut donc étre
considérée comme repére pour déterminer les conditions dans lesquelles on obtiendrait une fonte
truitée ou blanche.

A l'aide de la figure 5.24 on peut déterminer I'épaisseur minimale des piéces coulées qui
seraient libres de cémentite. Lorsque I'on considére une plaquette infiniment large de telle sorte que
le transfert de chaleur est réalisé pour 'essentiel dans le sens perpendiculaire aux surface du moule,
le module géométrique est égal a I'épaisseur de la plaquette. Sur la figure 5.24 on observe que,
d'aprés les données expérimentales, I'épaisseur minimum d'une piéce mal inoculée que l'on
supposerait libre de fonte blanche est de l'ordre de 2,4 mm, tandis que celle qui résulte des calculs
est de = 3 mm, Si la "surfusion” nécessaire a la germination de ia fonte blanche était nulle, ces
épaisseurs seraient respectivement égales a =3 mm et & 3,8 mm. Sur la figure 5.24 on note que pour
une fonte bien inoculée, I'épaisseur minimum libre de cémentite est inférieure & 2 mm, I'épaisseur qui
correspond & la ligne en pointillés mixtes est inférieure & celle qui correspond au cas ou la surfusion
pour la germination de la fonte blanche est nulle. Dans le cas d'une fonte bien inoculée, il y a un bon
accord simulation-expérience.
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Figure 5.24. Effet de la vitesse de refroidissement V; et du taux d'inoculation sur la valeur de ATEG :
utilisation de ce parameétre comme critére pour déterminer I'apparition de la fonte blanche. Sur l'axe
supérieur des abscisses on a tracé 'échelle de modules géométriques qui correspondent aux calculs
réalisés. Les petites figures géométriques représentent les valeurs expérimentales de ATgg ou ATy,
en fonction de V;. Les points expérimentaux qui correspondent aux piéces qui présentent de la
cémentite sont entourés par un cercle. Les lignes en pointiliés larges correspondent aux résuitats
expérimentaux des piéces 2B et 4A. Elles ont été obtenues par corrélation linéaire. Les plus petits
cercles et carrés correspondent respectivement aux résultats des modéles A' et E'. Les lignes ont étﬁ
obtenues par régression linéaire des points qui résultent des mémes calculs dont les résultats Vs"Ny
sont reportés dans la figure 5.18. Les lignes 1E' et 1A' correspondent a une fonte bien inoculée, et les
lignes 2E' et 2A' (piéce 2B) a une fonte faiblement inoculée (pigce 2A).
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Avec ces résultats on constate que les modeles de solidification utilisés permettent de prévoir,
au premier ordre, les conditions dans lesquelles la cémentite risque d'apparaitre dans les piéces
coulées. Il est intéressant de noter sur la figure 5.24 que, quel que soit le critere utilisé dans les calculs
pour la détermination de l'appatrition de la fonte dans des piéces coulées, il faut considérer les limites
extrémes qui correspondent & une fonte bien inoculée et & une fonte mal inoculée. Par exemple, si
I'on considére la vitesse de refroidissement comme critére d'apparition de cémentite, la fourchette de
valeurs de Vg dans laquelle la cémentite risque d'apparaitre est entre 6,25 °Cs! et 21 °Cs-1. Ces
valeurs sont déterminées 3 l'aide de Ia ligne en pointillées mixtes. Ces valeurs extrémes peuvent
varier en fonction des conditions de germination de la fonte blanche. Pour les conditions les plus
pessimistes,c'est-a-dire celies dans lesquelles la fonte blanche apparait sans surfusion, les valeurs
extrémes de Vg sont égales a 4 °Cs-1 et 18,5 °Cs71.

L'effet du taux d'inoculation et de la vitesse de refroidissement sur Ny est synthétiquement
montré sur la figure 5.25. Les points expérimentaux sont représentés par des différentes figures
géométriques, celles qui sont entourées par un cercle correspondent aux échantillons ot on a
observé de la cémentite. Sur la figure 5.25 on observe que les résultats expérimentaux sont dans la
fourchette des valeurs obtenues par le caicul en utilisant des lois de germination qui représentent la
limite supérieure et Ia limite inférieure du taux d'inoculation obtenu dans les piéces inoculées. Cela
indique que les modeles de solidification employés permettent de rendre compte dans au premier
ordre des fluctuations de la structure des piéces coulées qui sont associées a des variations du taux
dinoculation. Ce résultat a un intérét pratique puisque dans les fonderies le taux dinoculation peut
varier d'une piéce coulée A l'autre. La considération par le calcul de cette variation du taux
d'inoculation peut permettre d'estimer a priori les fluctuations possibles de la structure des pieces
coulées.

Comme on l'a précédemment vu, une cause de fluctuations dans la structure des piéces
coulées est la présence ou non de la cémentite. A ['aide des équations 5.1 ou 5.2 on peut déterminer
le nombre minimum de nodules pour que la cémentite soit absente dans les piéces coulées. En effet,
a partir de I'équation 5.1 et des corrélations Vg = 59,5-10-6 Mod-2 et Mod = (AM0)1/2(-1 (Mod est
exprimé en m) on trouve :

NV = 365,73(53 Vs

_____..é.;‘_d.%_ AMOY1.31 (ATgg)1.9 (m-3) 5.3

Pour une valeur de A™ égale & 529742 J2m4°C2s"1 (voir chapitre IV) on obtient :
Ny = 3,9543-1015.(V2)131 (ATeg) !9 (m3) 5.4

La ligne en pointiliés épais dans la figure 5.25 correspond & cette équation avec une valeur de
ATEgg égale & 45°C (courbe 3EY et la ligne en pointillés mixtes est caiculée avec ATgg = 55 °C (courbe
4E". Ces courbes et les points expérimentaux permettent de confirmer que I'épaisseur minimum des
piéces coulées que l'on peut obtenir sans carbures dépend de l'efficacité de linoculation. La
considération d'une surfusion pour la germination de la fonte blanche de 10 °C se traduit par un
meilleur accord entre le nombre critique des nodules et I'absence de cémentite dans la structure des
fontes.
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Figure 5.25. Effet de la vitesse de refroidissement V; et du taux d'inoculation sur la valeur de N:,* :
utilisation de ce parameétre comme critére pour déterminer I'apparition de la fonte blanche. L'axe
supérieur des abscisses représente I'échelle de modules géométriques qui correspondent aux

calculs réalisées. Les valeurs expérimentales NV-VS sont représentées par les différentes figures
géométriques, celles entourées par un cercle correspondent aux piéces qui présentent de la
cémentite. Les lignes en pointillés larges ont été obtenues par corrélation linéaire et elles
correspondent aux résuitats expérimentaux des pieces 2B et 2A. Les plus petits cercles et carrés
représentent respectivement les résultats des modéles A’ et E'. Les lignes qui sont auprés de ces
points ont été obtenues par régressuon linéaire. Ces résultats correspondent aux mémes calcuils que

ceux pour lesquels les valeurs Vg "Ny sont reportées dans la figure 5.18. Les lignes 1E' et 1A’

correspondent 4 une fonte bien inoculée, et les lignes 2E' et 2A' (piece 2B) a une fonte faiblement
inoculée (piéce 2A). La ligne en pointillés épais résulte de I'équation 5.4 en utilisant une valeur de
ATgG égale a 45 °C, celle en pointillés mixtes résulte de la méme équation mais avec une valeur de

ATEG = 55 °C.
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5.7. DISCUSSION

La validité des modeéles de solidification utilisés est mise en cause par les désaccords
simulation-expérience trouvés dans quelques-uns des aspects traités. L'une de ces discordances
concerne la distribution en taille des nodules. En effet on a trouvé que la distribution calculée est trop
serrée par rapport a la distribution mesurée expérimentalement. On a également vu que ce désaccord
ne peut pas étre attribué a ia simplification faite pour décrire la thermique du systéme. En
conséquence le désaccord simulation-expérience dans la distribution de taille de nodules concerne
essentiellement le modele de solidification.

A l'opposé de nos résultats sur la distribution en taille des noduies, on trouve dans les calculs
réalisés pour des expériences en solidification dirigé [4], que les distributions prédites correspondent
bien & celles mesurées. A la différence de celles-ci cependant, les distributions calculées présentent
une dyssymétrie, le maximum de la distribution étant décalé vers les grandes valeurs du rayon. Dans
ces calculs, la germination des cellules eutectiques dans un volume de métal est continue durant la
solidification puisque la température de ce volume diminue de maniére monotone au cours du temps.
Ce caractére continu de la germination est a l'origine de I'accord simulation-expérience obtenu dans la
distribution de taille. Cela suggére que dans la solidification des fontes moulées la germination doit
continuer d'une maniére aussi importante que dans le cas des expériences en TSD et ce, méme
aprés la recalescence. De ce fait la distribution en taille des nodules obtenue par le calcul
correspondrait mieux & celle mesurée. A ce titre, on rappeile que les distributions de taille des nodules
dans des échantillons obtenus en TSD et celles mesurées dans nos échantillons sont a peu prés
équivalentes.

L'étude expérimentale d'Owadano qui est, cependant en opposition avec lidée d'une
germination continue de nodules aprés la recalescence (voir chapitre 1). Cette étude est la seule qui
concerne des conditions de solidification de fonte G.S. ou les courbes de refroidissement présentent
de la recalescence. Il serait intéressant de vérifier si les observations d'Owadano sont valables pour
des fontes de type "industriel” qui solidifient avec de faibles recalescences.

Par ailleurs on peut montrer gue, théoriquement il est possible que la germination soit continue
durant la solidification. En effet, d'aprés la théorie classique de germination, on peut imaginer deux
mécanismes qui rendent possible cette germination. Le premier concerne le chemin d'évoiution de la
surfusion chimique, AT, pendant la solidification et le second concerne la croissance durant la
solidification des substrats servant comme agents de germination.

Comme on la vu au chapitre I, on peut s'attendre a ce que chaque gain de surfusion chimique
soit associé 4 la germination de nouveaux nodules de graphite. Cette surfusion chimique dépend de
la température du métal et aussi de la ségrégation des éléments qui ont une influence sur la ligne de
liquidus du graphite. A ce titre, on sait que le carbone présente une ségrégation "positive” ce qui
permettrait une augmentation de la surfusion au cours de la solidification, alors que le silicium,
présente une ségrégation “négative”, ce qui diminuerait la surfusion chimique. Cette différence dans
la nature de la ségrégation des deux principaux solutés des fontes commerciales peut rendre difficile
une prévision qualitative de I'évolution de la surfusion "chimique” au cours de la solidification des
fontes. Cependant, pour fixer les idées, on s'attache ici @ montrer que dans certains cas la surfusion
chimique peut compenser le gain de température pendant la recalescence dans le cas de la
solidification d'une fonte Fe-C.

Dans le graphe a droite de la figure 5.26 on a schématisé la courbe de refroidissement qui
correspondrait & une fonte eutectique, dont I'évolution de la teneur en carbone dans le métal liquide
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durant la solidification est aussi schématisée sur le diagramme d'équilibre Fe-C montré sur le graphe 2
gauche. Pour cela on a considéré que la croissance des dendrites telle qu'elle permet 3 la teneur du
carbone dans le métal liquide d'étre égale a celle qui correspond & I'équilibre austénite-liquide. On
considére également que le développement de ces dendrites détermine la valeur de Tmayx. Selon la
trajectoire schématisée pour la composition du métal liquide, la valeur de la surfusion chimique AT 1
qui correspond & la température Tmin est moins importante que la surfusion chimique & la température
Tmax, C'est-a-dire que pendant la recalescence la surfusion augmente. On constate donc que
l'augmentation de température pendant la recalescence ne signifie pas nécessairement que la
surfusion chimique diminue. Aprés la température Tmay, le refroidissement conduit & un gain de
surfusion chimique et en conséquence la germination du graphite peut continuer méme a des
températures au dessus de Tpin. Il faut remarquer que pendant la recalescence la composition du
meétal liquide peut évoluer selon d'autres trajectoires que celle schématisée dans la figure 5.26. Dans
le cas ou cette trajectoire ait une pente égale ou supérieure a celle de la ligne de liquidus du graphite,
la surfusion n'augmente pas au cours de la recalescence, ce qui se traduit par un arrét de la
germination aprés Tin, Mais celle-Ci peut reprendre peu aprés Tmax.
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Figure 5.26 Correspondance entre I'évolution durant la solididification de la surfusion chimique et
allure des courbes de refroidissement. Graphe & droite : courbe de refroidissement d'une fonte
eutectique qui présente de la recalescence. Le graphe a gauche correspond au diagramme
d'équilibre Fe-C sur lequel on a schématisé la trajectoire suivie par la teneur en carbone du métal
liquide durant la solidification. On observe que la surfusion chimique ne diminue pas nécessairement
pendant la recalescence et donc que la germination peut continuer pendant celle-ci. Au dela de Tmax
la surfusion chimique augmente encore ce qui permet a la germination de se poursuivre.

Au chapitre Il on a vu que la germination des nodules de graphite est de nature hétérogéne et
qu'elle se produit sur des substrats dont la composition dépend de la nature de I'inoculant employé.
Pour cette discussion, on a d'abord vérifié par le calcul I'effet de |a taille de ces substrats sur la
surfusion nécessaire a la germination du graphite. A partir de ces résultats on a pu estimer la possibilité
de germination du graphite aprés la recalescence par un effet de croissance de supports de
germination.

Pour les calculs de l'effet de taille sur la germination hétérogéne on considére des substrats
d'allure sphérique. Celle-ci simplifie les calculs effectues mais aussi elle correspond bien a l'allure des
substrats observés par coupe métaliographique dans les nodules de graphite. Pour les calculs on a
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considéré les mémes hypothéses simplificatrices que I'on emploie pour la germination hétérogéne
sur des substrats lisses plans : substrats non déformables et pas de calcul rigoureux du changement
de la surface solide-liquide de I'embryon avec la surface solide-substrats. Le principe de ce type de
calculs a été proposé auparavant par Flecher [88] qui I'a appliqué a la condensation, & la sublimation et
a la solidification de 'eau. On fait ici une application numérique pour le cas de la solidification des
fontes ( voir annexe ).

La figure 5.27 représente les résultats de ces calculs. On y a reporté le changement d'enthalpie
libre de formation d'un embryon, noté AG, , en fonction de son rayon r. Ces calculs ont été effectués
en utilisant un angle 6 de raccordement de 5 degrés et une surfusion de 10 °C. Deux types de

substrats, différant par leur rayon, 0,1 um et 1 um, ont été considérés. Sur cette figure on observe
que la valeur AG, présente un maximum, AGy, lorsque r est égal & une valeur de r*. En outre on

constate que la valeur de AG - dépend de la taille des substrats : ia valeur de AG, » est d'autant plus
grande que la taille des substrats est plus petite. Cela montre I'effet de taille sur la germination
hétérogene. En effet, pour que la germination soit possible il faut que la valeur de AG,. soit égale ou
inférieure A la valeur AG* (=1,77-10-18 J dans le cas de la précipitation du graphite, voir annexe ). On
constate donc, a l'aide de la figure 5.27 que pour une surfusion égale a 10°C, la germination n'est pas
possible sur les substrats de taille de 0,1 um, tandis que celle-ci se produira sur les substrats de taille
de 1um. Autrement dit, pour une surfusion donnée il existe une taille minimale ryin des substrats &
partir de laquelle ceux-ci peuvent servir 2 ia germination du graphite.

Sur la figure 5.28, on a reporté la

Gt <——substrat detaille 0.1um | rejation rmin-AT) obtenue par le calcul
pour trois valeurs d'angle de

0 substrat detaile |  raccordement ; @ = 5°, 10° et 15°. Sur
1um cette figure on observe que ces courbes

présentent des asymptotes pour de
valeurs différentes de AT Ces
surfusions ; =4,1°,=16.1° et =36.1°,
notées AThg correspondent & celles
nécessaires a la germination hétérogéne

AG, 10" (J)

-10 y ; { \ i s sur un substrat plan infiniment grand,
0,0 0,1 0,2 0,3 0,4 (rayon de courbure infini) dont les angles
Rayon du germe (um) de raccordement sont respectivement

o o ° H
Figure 5.27 Changement d'enthalpie libre AG, de ég.aux a5° 10°et 15°. On'observc.e ausst,
formation des embryons ou germes sur les substrats en  du'en accord avec la théorie classique de
fonction du rayon de la calotte sphérique formée par les  germination, il n'y pas de germination sur
embryons ou germes. Deux substrats de taille différente’ .
ont été considérés pour le calcul des courbes; 0,1 um et des subsgats plans Pour d_e S surfusxon§
1 um. La surfusion considérée est 10°C et 'angle de ATI< AThar. Cette figure illustre le fait

raccordement 6 est égal & 5 degreés. que les substrats avec un angle de

raccordement donné sont activés selon
leur taille au fur et 2 mesure que la surfusion du métal augmente : lorsque le métal atteint une
surfusion AT Iégérement au-dessous de la surfusion critique ATp;, tous les substrats ayant une
taille égale 'rmin permettent jusqu'a leur épuisement la germination du graphite, les substrats avec
une taille supérieur & 'rmin auront été précédemment activés. Quand la surfusion est accrue jusqu'a la
valeur 2AT| les substrats de taille 2rmin inférieure & rmin vont pouvoir étre activés, et ainsi de suite;
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pour chaque nouveau gain en surfusion des substrats de plus en plus petits vont pouvoir servir 4 la
formation des germes de croissance.
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Figure 5.28 Relation entre Ia taille minimale d'un substrat qui peut germer a
une surfusion AT} donnée. Trois valeurs d'angle de raccordement ont été
utilisée ; 6 = 5°, 10° et 15° degrés.

Si pendant la solidification la surfusion reste constante & une valeur quelconque AT], la
croissance des substrats d'une taille initialement inférieure a rmin peut permettre la germination des
nodules de graphite. La croissance des substrats durant la solidification va dépendre des conditions
d'équilibre thermodynamique entre les substrats et le métal liquide. Ces conditions d'équilibre sont
modifiées au cours de la solidification car les éléments qui forment ces substrats ségrégent de fagon
différente. Dans le cas des fontes G.S. les substrats sont composés de Al, Mg, Ca, Si, S et O sous
forme d'oxydes et de sulfures [10,41,11]. L'aluminium et le Silicium présentent un ségrégation
inverse [89, 90], c'est-a-dire que le métal liquide s'appauvrit en ces éléments durant la solidification.
Par contre le S a une ségrégation positive [89]. On n‘a pas trouve les coefficients de partage de Mg,
Ca et O. Cependant les observations faites par Nadif et Gatellier 91}, sur des aciers montrent que ces
éléments ont tendance a précipiter avec les inclusions formées pendant la solidification. On peut
donc imaginer que les substrats auront tendance a se développer au cours de la solidification.

Pour avoir une idée de l'ordre de grandeur de la croissance des substrats, on a considéré que
ceux-ci sont composés par des oxydes, donc la teneur en oxygéne probable est ~40% ( voir annexe
J) et que ie nombre de ces substrats de 200000 mm-3, leur taille est unique et initialement inférieure &
min- On a aussi choisi une surfusion AT initiale de 50 °C (ATgg = 10 °C). Avec ces hypothéses on a
estimé la croissance des substrats pour des valeurs de fraction solidifiée égales a 0,1 et 0,5 ( voir
annexe J). Les résultats de ces calculs sont illustrés par la figure 5.29 qui représente les relations rmjn-
AT calculées pour 8 =5°, 10° et 15° ainsi que le gain en taille de la population des substrats dont la
taille initiale correspond & une surfusion égale a 50 °C. Sur cette figure on constate que dans le cas ou
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g%= 0,1 la germination sur des substrats dont la valeur de 6 est égale a 15° serait possible méme si
pendant la solidification {a surfusion devient égale a = 8 °C. Dans le pire de cas, c'est-a-dire celui ol la
teneur en carbone suit la ligne liquidus de ['austénite, une diminution de surfusion de 8°
correspondrait & une recalescence AT, égale a 1,6 °C. La diminution de surfusion nécessaire pour
"éviter” la germination du graphite sur des substrats avec 0 est égale a 5° ou 10° est beaucoup pius
importante, soit respectivement 39 °C et 28 °C. Ces résuitats montrent que la croissance de substrats
peut permettre que germination des nodules de graphite soit continue durant {a solidification méme
dans le cas ou les courbes expérimentales de refroidissement présentent de la recalescence.
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Figure 5.29 Relation entre la taille minimale d'un substrat qui peut germer a une surfusion
AT) donnée. Ces résuitats correspondent a ceux représentés sur la figure 5.28. Les
différentes droites illustrent I'effet de la croissance des substrats sur leur “possibilité" de
servir & la germination durant la solidification. Pour le calcul de variation de taiile des
substrats on a considéré une population des substrats dont la taille initiale correspond &
une surfusion égale a 50 °C, la densité volumique de ces substrats étant égale 3 200000
mm3. Ce calcul a été effectué pour deux fractions solidifiées ; g5= 0,1 et 0,5.

L'évolution de la taille des substrats pourrait expliquer le désaccord qui existe entre la
distribution de taille des nodules expérimentale et celle qui résulte des calculs. Cependant une autre
raison & ce désaccord est le fait que les distributions en taille peuvent étre une conséquence de la
distribution des substrats activables dans le métal liquide. En effet, on peut imaginer que la formation
d'un tissu dendritique conduit a l'isolement de poches de métal liquide, dans lesqueiles sont présents
un certain nombre de substrats activables pour la germination des nodules de graphite. La fluctuation
du nombre de substrats dans chaque "poche de métal” déterminerait la taille moyenne des nodules
contenus dans ce volume de métal ; cette taille étant d'autant plus petite que le nombre de substrats
dans la poche est important.
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On peut penser que la finesse du tissu dendritique qui délimite les poches de métal liquide
peut jouer un réle sur la forme des distributions en taille des nodules. Ces poches seront d'autant plus
étroites que le tissu dendritique sera fin. A ce titre, on rappelle les observations faites par Théret [1] et
par Aichoun [4] sur des échantillons obtenus par TSD. Ces auteurs indiquent que le tissu dendritique
est d'autant plus fin que la vitesse de refroidissement est importante. Cet effet, et 'augmentation du
nombre de nodules avec la vitesse de refroidissement, conduit & de moindres dispersions en taille
des nodules lorsque I'on augmente la vitesse de refroidissement, comme cela a été observé par
Aichoun [4] dans le cas des échantillons obtenus par TSD et dans le présent travail pour ce qui est
des fontes moulées. Par ailleurs, la similitude observée au chapitre Il entre les distributions en taille
des nodules obtenues en TSD et celles qui correspondent a nos échantillons pourrait résulter d'une
finesse semblable du tissu dendritique.

Dans I'état actuel de ce travail on ne peut pas conclure sur l'origine du désaccord simulation-
expérience en ce qui concerne les distributions de taille de nodules. Il serait intéressant d'élucider
cette origine afin d'améliorer les modeles de solidification. Cela permettrait d'accorder une plus grande
confiance aux résultats obtenus par le calcul, bien que, comme on I'a vu, dans ce chapitre les modéles
de solidification actuellement utilisés permettent de décrire de maniére raisonnable I'effet du taux
d'inoculation et de la vitesse de refroidissement sur la structure des piéces coulées.

On a noté que la corrélation V;-AT, trouvée par le calcul est en accord qualitatif avec
I'expérience. Le fait que les taux des recalescence caiculés sont pius importants que les taux
expérimentaux peut étre di a la non considération dans le modéle thermique des gradients
thermiques dans le métal, comme cela est suggéré par les observations expérimentales de Steen et
Bickerud [92]. Ces auteurs ont observé l'effet des gradients thermiques sur l'allure des courbes de
refroidissement obtenues dans des petits échantilions de fonte G.L. ou de fonte truitée (=35g). Ils ont
noté que l'allure des courbes différe selon que le creuset est plus ou moins chaud par rapport au
métal : lorsque le creuset est moins chaud que le métal, la recalescence est absente sur les courbes
de refroidissement, alors qu'elle apparait quand le creuset est a une température proche de celle du
métal. Par ailleurs, on remarque que les valeurs de AT; obtenues par le calcul dépendent de la taille
initiale considérée pour les cellules eutectiques, c'est-a-dire que la différence simulation-expérience
dans les valeurs de AT, peut augmenter ou diminuer selon la taille initiale choisie pour les cellules
eutectiques (voir chapitre IV) : dans le cas de la fonte G.S., on observe que la valeur calculée de AT,
diminue en méme temps que la taille initiale des celiules eutectiques augmente. D'aprés ce qui
précéde on peut penser, que la différence quantitative expérience-simulation dans les corrélations
Vs-AT, nindique pas forcement une inconsistance du modéle de solidification employé.

Par ailleurs on a remarqué que la tendance \{;-ATf observée dans les résuitats des calculs est
une caractéristique propre a la cinétique de solidification des cellules eutectiques des fontes G.S.
considérée dans le modéle A'. En effet, on a observé que I'allure de la corrélation Vg-AT, différe selon
qu'on considére Ia solidification de la fontes G.S. ou celle de fonte G.L. Cela est illustré par figure 5.30
ol on a reporté les valeurs expérimentales de AT, et de Vs pour les piéces 6A et 6B coulées en fonte
4 graphite lamellaire "G.L." ainsi que les valeurs obtenues par le caicul. On observe que contrairement
au cas des fontes G.S., les valeurs expérimentales de AT, ont tendance 3 augmenter lorsque le valeur
de Vg augmente. La relation de AT~V obtenue par le calcul est en accord qualitatif avec la relation
expérimentale, mais les valeurs calculées de AT sont ici encore plus élevées que les valeurs
expérimentales.

On a constaté que la relation NV-ATEG trouvée expérimentalement pour les cylindres @62 des
piéces inoculées est bien prédite par le calcul. Dans le cas des autres cylindres I'accord simulation-
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expérience dans les corrélations NV—ATEG reste raisonnable. En revanche il n'y a pas une bonne
concordance simulation-expérience en ce qui concerne l'effet du taux d'inoculation sur AT,.
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Figure 5.30 Effet de la vitesse de refroidissement sur la valeur de I'amplitude de la
recalescence AT; { Tmax-Tmin) Calculée pour une fonte & graphite lamellaire. Sur cette figure

on a reporté les valeurs expérimentales de AT, et(V;,)”2 des piéces 6A et 6B coulées en
fonte & graphite lamellaire. La loi de croissance considérée est celle proposée par Jones et
Kurz [96] pour laquelie la vitesse du front de solidification est égale a 8,7:10°8 (ATgg)2

(m-s-1). En ce qui concerne la loi de germination, on a considéré deux types, une ou la
valeur de n est égale A l'unité, et l'autre ol n est égal & deux. Les valeurs de A ont été
choisies de maniére a ce que la valeur de ATgg calculée pour ia piéce 6A1 soit proche ou
égale de la valeur expérimentale (7,2 °C) ; A1 = 1010 m3°C-1 et Ap = 1011 m-3°C-2,

Le fait que la relation expérimentale Nv-ATEG est retrouvée par le calcul indique que les
modeéles de solidification employés décrivent de maniére raisonnable le début de ia solidification des
fontes inoculées malgré les simplifications qui ont été faites. Le modéle A’ ne prend pas en compte
les phénoménes qui concernent le dépét d'austénite hors eutectique. Dans le modeéle E', ce dépdt
d'austénite est introduit de maniére "simplifiée” par un bilan de matiére et non par des lois de
germination et de croissance de dendrites. D'autre part, on ne considére pas non plus les
phénomeénes qui concernent la germination et la croissance libre des nodules de graphite ainsi que la
formation de la coquille d'austénite. Enfin, il reste l'incertitude précédemment décrite sur l'origine de la
discordance entre les distribution expérimentale et calculée de taille des nodules.

L'importance des phénomeénes autres que la germination et croissance de cellules eutectiques
sur la forme des courbes de refroidissement au début de la solidification est illustrée
expérimentalement par les thermogrammes qui correspondent a des fontes faiblement inoculées ou
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refroidies trés rapidement. En effet, comme on I'a vu au chapitre H les courbes de refroidissement des
piéces 8A1 et 8B1 et celles des cylindres @9 suggerent 'existence d'au moins deux phénomeénes au
début de la solidification. Ces courbes présentent deux paliers ; le premier palier, le plus court,
correspond a un phénomeéne qui n'est pas considéré dans le modele de solidification employé. En
effet, si 'on considére que ce palier est du a la formation de dendrites, les courbes suggérent qu'il
existe une surfusion (par rapport au liquidus d'austénite) non négligeable avant que le métal liquide
soit saturé en carbone par le dépdt d'austénite hors eutectique. Dans le modéle E', ce dépét
d'austénite se réalise conformément a I'équilibre thermodynamique, ce qui se traduit par l'inexistence
du premier palier de solidification sur les courbes de refroidissement calculées. Autrement dit, la
valeur de Tmin calculée a I'aide de ce modéle n'inclut pas l'effet du "déclenchement” de la cinétique
de développement des dendrites.

L'absence du premier palier de solidification sur les courbes expérimentales qui correspondent
aux cylindres @62 des piéces inoculées suggére que pour ces échantillons la cinétique de la réaction
des cellules eutectiques est relativement importante au début de la solidification de sorte que la fin du
dépdt d'austénite primaire n'entraine pas une chute importante de température. Cependant, cela
n'exclut pas le fait que les valeurs de ATgG déterminées expérimentalement, et donc la relation Ny -
ATgg, soient dépendantes du phénoméne de dépét d'austénite qui peut se réaliser au début de la
solidification.

L'existence de ce phénoméne et le désaccord expérience-simulation dans la distributions de
taille de nodules indiquent que les valeurs des constantes des lois de cinétiques de croissance qui
ont permis de trouver un bon accord simulation-expérience dans les corrélations Ny -ATgg ne
peuvent pas étre directement associées & la cinétique de croissance de cellules eutectiques. En
conséquence ces valeurs ne doivent étre considérés que comme un repére.

Bien que les modéles de solidification présentent les limites précédemment évoquées, ils
présentent un bon moyen pour décrire par le calcul, dans un premier ordre de grandeur,les principaux
résultats expérimentaux concemant l'effet du taux dinoculation et de vitesse de refroidissement sur la
structure des fontes coulées. Cela a été confirmé a l'aide d'autres données expérimentales obtenues
par Prinz et al. [94]. Ces données concernent I'effet de la vitesse de refroidissement sur la structure
des piéces coulées en fonte G.S. Pour ce faire, ces auteurs ont coulé des parallélépipédes d'environ
60x60 mm dont I'épaisseur est variable, les données d'intérét pour cette discussion concernent des
parallélépipédes avec des épaisseurs de 10 mm, 15 mm et 30 mm. La composition de la fonte est de
3,5-3,6 %C, 2,2-2,3 %Si, 0,1 % Mn, 0,04-0,05 %Mg etc... Le carbone équivalent, (CE = %C + %Si/4),
est égal a 4,05-4,18, ces fontes sont donc de nature légérement hypoeutectique si I'on compare leur
carbone équivalent avec celui de l'eutectique ternaire Fe-C-Si (CE = 4,26). Les piéces ont été
coulées dans un moule au sable durci au CO2. La température eutectique considérée par Prinz et al.
est égale a 1163 °C, elle a été déterminée a l'aide des données expérimentales concemant la variation
des températures caractéristiques des thermogrammes, Tmin € Tmax, en fonction de I'épaisseur des
paraliélépipédes.

Pour caractériser la vitesse de refroidissement de ces piéces on a utilisé les valeurs de V;
déterminées sur les thermogrammes que ces auteurs présentent pour les parallélépipédes dont les
épaisseurs sont égales a 10 mm, 15 mm et 30 mm, soit respectivement V; =3,03°Cs1,2,07 °C-s-1 et
1 °C-s-1. L'ajustement thermique entre les courbes de refroidissement calculées et celles
expérimentales a été vérifié par le calcul en utilisant les valeurs des modules géométriques effectifs
déterminées a l'aide de la corrélation V; = 59,7-Mod™2 (°C-s"1) (Mod exprimé en mm). Pour ces calculs
la valeur de T4 a été choisie égale & 1400 °C et la valeur de (AM9)1/2 gst 727.8 Jm-2.°C-1.s0.5 Surla
figure 5.31 on a reporté les courbes expérimentales et celles obtenues par le calcul. On observe qu'il
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y a un bon accord simulation expérience en ce qui concerne le refroidissement du métal liquide. Cela
indique que la thermique des pieces coulées par Prinz et al. est bien approchée par le modéle
thermique utilisé dans ce travail.

1250

1200

1150 }

1100 }

Température (°C)

1050 T

1000

0 60 120 180 240 300 360
Temps (s)

Figure 5.31 Influence du module géométrique de la piéce sur l'allure des courbes de
refroidissement. Les thermogrammes en trait continu correspondent aux courbes
expérimentales obtenues par Prinz et al. [94] durant le refroidissement des piéces coulées
en forme de paraliélépipédes de dimensions 60x60 mm et d'épaisseur variable ; 10 mm, 15
mm et 30 mm. La courbe la plus & gauche correspond au parallélépipéde avec une
épaisseur de 10 mm et la courbe la plus & droite correspond au parallélépipéde le plus
épais. Les courbes en différents pointillés ont été obtenues par le calcul. Pour cela on a
utilisé une valeur de T4 égale & 1400 °C et pour (AM9)V/2 yne valeur de 727.8
J.m"2.°C'1 .s~0,5.

La figure 5.32 représente les valeurs de NA-ATgG déterminées par Prinz et al. [94] dans les
parallélépipédes d'épaisseur 10 mm, 15 mm et 30 mm. Sur la méme figure on a reporté les courbes
obtenues & l'aide de I'équation :

NA =10914,5 (V£)0873 (ATgg) 127 (mm3) 55
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Figure 5.32 Effet de I'épaisseur des parallélépipédes sur la relation expérimentale NA-ATEG

(d'aprés Prinz et al. [94]). Les courbes résultent de I'équation 5.5 obtenue & l'aide des
résultats des simuiations.

qui résulte de I'expression 5.4 et de la corrélation Ny = 3,46 Na1-5 ( mm3) qui a été déterminée a
l'aide des nos résultats expérimentaux au chapitre 1. L'utilisation de cette expression suppose que la
fraction volumique de graphite dans les échantillons étudiés par Prinz est d'environ 10% ce qui est
justifié puisque le carbone équivalent de ces fontes est trés proche a celui de nos fontes.

Sur la figure 5.32 on observe que les courbes qui résultent de I'équation 5.5 traduisent
qualitativement bien I'effet de la vitesse de refroidissement sur les corrélations expérimentales Nj-
ATgg obtenues par Prinz, les courbes calculées étant cependant placées a droite des points
expérimentaux. L'origine de cette différence qualitative est difficile a déterminer mais on a remarqué
qu'un bon accord qualitatif entre la simulation et I'expérience est obtenu lorsque I'on considére
comme valeur de Tgg celle obtenue a l'aide de I'expression de Heine avec les %Si des ces fontes soit
Teg =~ 1169,55. Cela est illustré par la figure 5.33 ol1 'on a reporté les points expérimentaux de Prinz
et al. mais en considérant Teg =~ 1169,55. Les courbes reportées sur cette figure sont les mémes que
celles présentées sur la figure 5.32. Sur la figure 5.33 on observe qu'il existe un trés bon accord
qualitatif entre les expériences réalisées par Prinz et al. et nos calculs.
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Figure 5.33 Effet de I'épaisseur des parallélépipédes sur la relation expérimentale NA-ATEg
[94]. Cette figure ne ditfére de la figure 5.32 que par le fait que ies points expérimentaux de
Prinz et al. ont été décalés a droite de 6,55 °C. Cet valeur correspond 3 la différence entre la
température eutectique considérée par Prinz et al. (1163 °C) et la valeur de la température
eutectique estimée a l'aide de I'équation de Heine avec la teneur de silicium des fontes
coulées par ces auteurs, % Si = 2,3.

Les résultats de I'équation 5.5 ont été également comparés avec les données expérimentales
d'Hecht et al. [14]. Dans ce cas on n' a pas observé un bon accord quantitatif entre I'expérience et le
calcul, comme cela est illustré par la figure 5.34. Pour le calcul de la surfusion on a utilisé la valeur de la
température de Teg qui résulte de I'équation proposée par Heine et al. La valeur de V; employée a
été égale a 1,2°C-s"1. Celle-ci a été estimée 2 partir d'un thermogramme présenté par Remy et al [29].
Ce thermogramme correspond a un échantilion refroidi dans des conditions semblables & celles
employées par Hecht et al [14] dans ses expériences. La figure 5.35 représente cette courbe de
refroidissement ainsi que celle obtenue par le calcul. Sur cette figure on note une bonne
correpondance entre la courbe expérimentale et celle calculée.

5.8. CONCLUSION

Les résultats obtenus par un modéle de solidification de fontes GS qui considére la germination
et la croissance des cellules eutectiques ont été confrontés a l'expérience. Cela a permis de
déterminer les possibilités et les limites des modéles de solidification employés.
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Figure 5.34 Relation expérimentale NA-ATgg établite par Hecht et al. & l'aide des résutltats
expérimentaux obtenus a l'aide d'un dispositif d'analyse thermique de fonderie [14]. La
valeur de la température eutectique pour le calcul de la surfusion a été estimée A l'aide de
I'équation de Heine avec la teneur de silicium des fontes coulées par ces auteurs, % Si =

2,05. La courbe résulte de I'équation 5.5
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Figure 5.35 Courbe de refroidissement obtenue dans un dispositif d'analyse thermique de
fonderie. La courbe en pointillés résulte du calcul. Dans celui-ci on a utilisé une valeur de Ty

égale & 1400 °C et une valeur de 727,8 J-m2-°C-1-5°0.5 pour (AM)1/2 g'apres Remy et al.

[29].
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On trouve que pour une vitesse de refroidissement donnée les comrélations expérimentales
Ny -ATgg ou Ny -ATr, peuvent étre expliquées par le calcul en termes de I'effet de la variation du taux
d'inoculation sur la cinétique de solidification des fontes G.S. La variation du taux d'inoculation est
décrite par le changement d'un seul parameétre, A1 ou Aq|, de ia loi de germination.

D'autre part on a observé que les corrélations N\ -ATgg ou N'-ATm sont fonction des
conditions de refroidissement de l'échantilion. Le refroidissement dépend entre autres de la
température de coulée et du module géométrique de la piéce. Cet effet de la vitesse de
refroidissement sur les corrélations Ny -ATgg ou Ny -ATm a été décrit par une équation établie a I'aide
des résuitats obtenus par le caicul. Par ailleurs, on a constaté que ce type d'équation permet, dans le
pire des cas, de rendre compte qualitativement des résultats expérimentaux obtenus par des autres
chercheurs.

On a remarqué que l'effet de la vitesse de refroidissement sur les valeurs de Ny ou ATEg est
raisonnablement bien décrit par les modéles de solidification utilisés. Cela a été déterminé en
considérant le cas d'une fonte bien inoculée et celui d'une fonte mal inoculée. Ces résultats illustrent
le fait que, pour une vitesse de refroidissement, les valeurs de NV et de ATgg peuvent varier dans
une gamme de valeurs qui dépend du taux d'inoculation. Cela indique qu'afin de prévoir les
fluctuations de structures des piéces coulées par le calcul, on doit considérer une limite supérieure et
une limite inférieure du taux d'inoculation. Ces limites dépendront du degré de contréle de l'efficacité
de linoculation dans l'usine. L'importance de la variation du taux d'inoculation sur la structure des
fontes coulées est particuliérement illustrée par 'apparition ou non de cémentite dans les pigces
coulées : selon le du taux dinoculation, l1a cémentite peut apparaitre dans des conditions de
refroidissement ou Vg varie entre = 6 °C-s”1 et 21 °C-s°1,

Ces résultats pour lesquels on trouve un bon accord simulation-expérience montrent que les
modeles de solidification employés présentent un moyen pratique pour rendre compte par le calcui
des principaux résultats expérimentaux obtenus. Cela en ce qui concerne linfluence du taux
dinoculation et de la vitesse de refroidissement sur la structure des fontes coulées.

Les modeéles de solidification doivent étre améliorés afin d'obtenir aussi un bon accord
simulation-expérience dans les distributions en taille des nodules. On a analysé des possibles
mécanismes qui pourraient expliquer ce désaccord. Une germination continue des nodules au cours
de la solidification peut étre a l'origine de ce désaccord, mais il peut étre aussi expliqué par des
hétérogénéités de distributions des substrats dans le tissus dendritique.

Une analyse théorique a premis de vérifier qu'il n'est pas impossible que la germination puisse
continuer durant et aprés la recalescence. En effet, on a constaté par un caicul simplifié que la
croissance des substrats qui servent de supports & la germination du graphite peut permettre que la
germination soit continue au cours de la solidification.

Un autre mécanisme qui permettrait que la germination du graphite soit continue au cours de la
solidification concerne I'évolution de AT| en fonction de la cinétique de solidification des cellules
eutectiques et celle de dendrites d'austénite. A ce titre, la description par un modele cinétique de ce
dépbt d'austénite hors eutectique parait intéressant. En plus ce dépdt d'austénite semble avoir une
importance non négligeable au début de la réaction de solidification et donc sur les corrélation Ny -
ATgg. La description dans les simulations de la cinétique du dépédt de dendrites d'austénite
permettrait ainsi de mieux comprendre la cinétique de germination des nodules de graphite au cours
de la solidification et la nature des corrélations NV-ATEc;.
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Il y a peu de travaux expérimentaux qui permettent d'affirmer ou d'infirmer I'hypothése d'arrét de
la germination apres la recalescence. Dans le cas des fontes G.S. la seule évidence expérimentale a
été apportée par Owadano dans une étude effectuée sur des fontes Fe-C-Ni et Fe-C-Ni-Si. Il serait
intéressant de vérifier ce résultat afin de mieux élucider 'origine du désaccord simulation-expérience
constaté dans la distribution de taille des nodules.

Du fait des inceritudes précédemment évoquées, les valeurs des constantes des lois de
cinétique de croissance des cellules eutectiques qui ont permis d'obtenir un bon accord simulation-
expérience dans les corrélations Ny -ATEG ne doivent étre considérées que comme un repére. Enfin,
on a trouvé que les modéles de solidification A’ et E' ne different de maniére sensible que dans les
résultats qui concernent la température de fin de solidification et dans le taux de recalescence, AT,
des courbes de refroidissement. Dans les deux cas, les résultats obtenus avec le modele E' semblent
plus en accord avec I'expérience.






CRAPITRE VI

CONCLUSIONS
©ENERALES

—







197 Chapitre VI : Conclusions

l.es différents travaux trouvés dans la liftérature montrent que l'efficacité du traitement
d'inoculation et la vitesse de refroidissement ont une influence importante sur la structure finale des
pieces moulées en fonte G.S. Bien que les résultats de ces travaux sont d'utilité dans I'établissement
d'une bonne démarche métallurgique pour la coulée des piéces, ils gardent linconvénient de n'étre
pas quantitativement généralisables. En vue de répondre a cette insuffisance, on a abordé I'étude de
linfluence de P'efficacité du traitement d'inoculation et de la vitesse de refroidissement sur la structure
final des fontes en considérant a Ia fois expérience et modélisation physique de la solidification. Cela
est dans la continuité des travaux de Théret, Arnould et Aichoun qui ont porté sur I'étude "en
laboratoire” de différents aspects de la cinétique de solidification des fontes G.S. 3 l'aide des
échantillons obtenus par trempe en cours de solidification dirigée.

Nous avons coulée 12 piéces de forme axisymétrique qui comportent 5 cylindres superposés
de différents diameétres. Dix piéces coulées ont été traités au Mg (fonte G.S.). Toutes les coulées ont
été instrumentées a l'aide des thermocouples placés au centre de chacun des cylindres de la piéce.
Les courbes de refroidissement ainsi obtenues ont été dépouiliées par analyse thermique direct et
dérivée afin de mieux faire ressortir leurs températures caractéristiques. La caractérisation de la
structure a été faite a I'aide d'un analyseur dimages TAS PLUS. On a mesuré la densité surfacique de
nodules, Na, la fraction du graphite, gg, le taux de cémentite et l'aire individuelle des nodules. Avec
les résultats de ces mesures individuelles on a calculé la densité volumique des nodules, Ny, par la
méthode de Saltykov. A l'aide de 'ensemble de données expérimentales, on a établit les corrélations
expérimentales qui existent entre les différents parametres structuraux ; Na, Ny, gg et taux de
cémentite, et les corrélations expérimentales entre ces parametres et les différentes caractéristiques
des courbes de refroidissement. Nous avons trouvé un bon accord qualitatif avec des travaux
précédents portant sur l'effet de la vitesse de refroidissement et de l'efficacité dinoculation sur la
structure final des coulées. En plus, dans cette étude on a chiffrée les différentes corrélations
établies. Cela foumit une base de comparaison avec des futurs travaux et donne un moyen empirique
pour décrire I'effet de la vitesse de refroidissement et du taux d'inoculation sur les différentes
paramétres structuraux et les caractéristiques des courbes de refroidissement retenus dans cette
étude.

Pour ce qui est de la simulation numérique on a constaté que le modéle thermique qui est a ia
base de l'approche de Chvorinov permet d'obtenir un bon ajustement simulation-expérience de
l'allure des courbes de refroidissement avant et aprés le palier de solidification.

Les résultats des calculs montrent que la validation d'un modéle de solidification doit étre faite
en considérant une confrontation simulation-expérience dans des conditions de forte vitesse de
refroidissement, de l'ordre de celles des cylindres @9 (= 20 °Cs1 & 1000 °C), ol les résultats des
calkuls différent le plus. On a aussi remarqué que, outre l'influence du choix des différents paramétres
physiques employés pour les calculs, il existe un effet non négligeable sur les résultats des calculs de
la valeur choisie pour |a taille initiale de cellules eutectiques ainsi que du rapport initial entre le rayon de
la coquille d'austénite et celui du nodule de graphite. Il s'ensuit que , par un choix judicieux des
valeurs initiales de ces parameétres, on peut trouver une équivalence entre d'une part le modéle de
solidification le plus simple, et donc le plus économique en temps de calcul, et d'autre part des
modeéles de solidification plus complets.

Par la confrontation faite entre les résunats expénmentaux et les résultats des calculs, on a pu
constater que les corrélations expérimentales N; -ATEG ou N -ATm qui correspondent & une vitesse

de refroidissement donnée peuvent étre explicitées par le calcul en termes de I'effet de la variation du
taux d'inoculation sur la cinétique de solidification des fontes G.S. Cet effet étant décrit par la variation
de la valeur d'un seul parametre de la loi de germination. A l'aide des résultats des caiculs on a étabili le
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type d'équatigp qui perme't. de rendre compte de l'effet de la vitesse de refroidissement sur ces
corrélations N, -ATgg oi N, -ATm. On a constaté que ce type d'équation permet, dans le pire des cas,

de rendre qualitativement compte des résultats expérimentaux obtenus par d'autres chercheurs.

L'effet de la vitesse de refroidissement, pour un taux d'inoculation donné, sur les valeurs de N:,'
ou de ATEg est raisonnablement bien décrit par les modéles de solidification utilisés. Ces résultats
montrent I'intérét de considérer une limite supérieure et une limite inférieure du taux d'inoculation
dans la simulation de la solidification des piéces couiées, ce qui permettrait de prévoir les fluctuations
de structure dans les piéces coulées. L'importance de la variation du taux d'inoculation sur ia structure
des fontes coulées est particuliérement iliustrée par 'apparition ou non de cémentite : en fonction du
taux d'inoculation, la cémentite peut apparaitre dans des conditions de refroidissement ot V; varie
entre = 6 °C-s”1 et 21 °C-s™1. Les limites de taux d'inoculation & considérer dans les calculs dépendront
du degré de contréle de l'efficacité de linoculation dans l'usine. Dans cette étude nous avons
déterminé les lois de germination qui correspondent au cas extréme d'une fonte trés bien inoculée et
a celui d'une fonte mal inoculée.

En comparant les résultats obtenus avec les modéles de solidification A’ et E', on a constaté
que ils ne différent de maniére sensible que dans les résultats qui concernent ia température de fin de
solidification et dans le taux de recalescence, AT, des courbes de refroidissement. Dans le deux cas
les résultats obtenus avec le modeéle E' semblent plus en accord avec I'expérience.

Les résultats dans lesquels on trouve un bon accord simulation-expérience montrent l'utilité
pratique des modeles de solidification employés pour rendre compte, par le calcul, des principaux
effets du taux d'inoculation et de la vitesse de refroidissement sur ia structure des fontes coulées et
l'allure des courbes de refroidissement. Cependant les modeles de solidification doivent étre
améliorés afin d'obtenir aussi un bon accord simulation-expérience dans les distributions en taille des
nodules. Cela rendrait un caractére plus fiable et général aux résultats de la modélisation physique de
solidification des fontes.

Nous avangons deux possibles explications au désaccord simulation-expérience observé dans
la distribution en taille des nodules| L'un de celle-ci concerne ila validité de la considération dans la
modélisation d'arréter; de germination apres la recalescence} En effet, nous avons fait une analyse
théorique que nous a permis de vérifier que théonquemen}? il n‘est pas impossible que la germination
puisse continuer durant et aprés des faibles recalescences. Cette germination peut se produire par la
croissance, durant la solidification, des substrats qui servent de support & la germination du graphite.
Eille peut étre aussi produite par une augmentation de surfusion, AT(, par rappon au liquidus du
graphite en cours de solidification, ce qukn est pas |mpossmle méme quand la recalescence se

déroule. Une autre explication du désaccord entre Ia distribution en taille de nodules mesurée et celle

» obtenue par le calcul peut étre I'existence des hétérogénéités dans les distributions des agents de

/
|

|
i

germination du graphite dans le tissus dendritiques. Il serait intéressant de vérifier dans un travail futur
la validité de ce deux explications précédemment proposées. Actuellement il y a peu de travaux
expérimentaux permettant de trancher sur la certitude de ces deux hypothéses.

\,
> La description par un modeéle cinétique de dépdt d'austénite hors eutectique parait intéressant

afin de suivre de maniére plus fine I'évolution de AT| au cours de la solidification et donc de la
cinétique de germination. Par ailleurs, expérimentalement ce dép6t d'austénite semble avoir une
importance non négligeable au début de la réaction de solidification et donc sur les corrélations N:,'-
ATgg. La description dans les simulations de la cinétique du dépdt de dendrites d'austénite
permettrait ainsi de mieux comprendre la cinétique de germination des nodules de graphite au cours
de la solidification et de mieux élucider la nature des corrélations Ny -ATEG.
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A cause des incertitudes précédemment évoquées, les valeurs des constantes des lois de
cinétique de croissance de celiules eutectiques qui ont permis d'obtenir un bon accord simuiation-
expérience dans les corrélations Ny -ATgg ne doivent étre considérées que comme un repére.
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ANNEXE A

RECAPRITULATION DES NOTATIONS EMPLOYEES DANS
LES ETUDES REALISEES SUR LE CONTROLE PAR
ANALYSE THERMIQUE DE LA QUALITE METALURGIQUE
DU METAL AVANT COULEE

Plusieurs travaux ont été effectuées afin de déterminer s'il existe des corrélations entre I'allure
des courbes de refroidissement et la structure des fontes coulées. La notation utilisée pour les
parameétres qui servent a caractériser l'aliure des courbes de refroidissement peut différer d'un auteur
a lautre. Dans le tableau A.1 on a reporté les notations employées dans quelques-uns de ces travaux
de recherche. La définition des paramétres des courbes de refroidissement ou de ceux des dérivées

est illustrée par les figures A.1 — A.6.
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Figure A.1 Exemples des courbes de refroidissement et définition des températures caractéristiques
(d'apres Loper et al. [8]). Les lettres signifient : T= température ; A = austénite ; L = liquidus ; E =
eutectique ; N = germination (nucieation) ; U = surfusion (undercooled) ; R = recalescence ; G =

graphite ; S = solidus.

DURATION OF
RECALESCENCE

Figure A.2 Définition des parametres employés pour caractériser la recalescence des courbes de
refroidissement. Tg = température d'équilibre ; Tg = température de croissance en régime stationnaire
; TN = température de germination, AT = surfusion par rapport a la température de I'eutectique ; L =
chaleur latente ; Q = chaleur extrait, T = temps(d'aprés Backerud et al. [23])
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Tableau A.1 Notations utilisées dans quelques-uns des travaux de recherche portant sur I'étude des
possibilités des différentes techniques d'analyse thermique pour le contréle avant la coulée de la
qualité meétallurgique du métal liquide.

Loper Béackerud Hecht {Stefanescu Sivuia
et al. et al. et al. et al. et al. Cette étude
(8] [23] [14,33] [26] [24,32]
TAL, TGL TLATLG TAL TLA Tmp
TEN
TEN TE
N
TEU TMIN TSE TEU TEU Tmin
TER Te TRE TER TER Tmax
T
TS TPPE TEE TS Ts
TER-TEU | (Ta-TMIN) ATy = (Tmax-Tmin)
TEN-TEU ATp = (Trp -Tmin)
(Te-Ta) ATeG=(TEG-Tmin)
Te ‘TeG
‘TeEM
Vip
FDE™
FPE**
NPAE Vpe
(dT/dt) max D1max Vme
NPE h1 Vis
MSA Arp
MSE Rpe
ASEl D2Smin Ame
D2SKK Rss
Qa Pp
EA Pa
ER Pe'
Qe Pe + Pg

** Fontes hypereutectiques seulement
*Valeurs déterminées a I'aide de relations qui expriment la valeur de la température
d'équilibre en fonction de la composition
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Figure A.3 Exemples des courbes de refroidissement et leurs températures caractéristiques (d'aprés
Hecht et al. [33]).

a.- Cas des fontes hypoeutectiques b.- Cas des fontes hypereutectiques
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Figure A.4 Courbe de refroidissement d'une fonte hypoeutectique ainsi que la premiére et deuxieme
dérivée de la courbe (d'aprés Stefanescu et al. [26]).
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Figure A.5 Courbe de refroidissement d'une fonte hypereutectique ainsi que la premiére
et deuxieme dérivée de la courbe (d'aprés Stefanescu et al. [26]).
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Fig_u(g A.6 Courbe des refroidissement, sa vitesse de refroidissement et sa deuxiéme dérivée :
définition des paramétre caractéristiques (d'aprés Sivula et al. [24,32]).



ANNEXE
RELATION ENTRE LA DENSITE VOLUMIQUE ET LA
DENSITE SURFACIQUE DES NODULES

1
Nv=‘\,@§ (o0 Na)3/2 B.1

proposée par Owadano [35] peut étre obtenue en considérant que la valeur du rayon moyen EZA

des cercles induits observés en coupe métallographique est Q fois la valeur moyenne du rayon des
nodules Ry (dans le de sphéres de taille uniforme, Q vaut /4 , soit 0,785 [95])

La relation :

Ra=Q Ry B.2
En outre, on considére 'égalité entre la fraction de graphite en surface et la fraction de graphite

en volume ; elles s'expriment respectivement :

g9=m ﬁiNA ; g9 =% n ﬁst B.3

En combinant les équations B.2 et B.3, il vient :

, T 3
Ny = é‘g'a (‘2- Q2N )32 B4

d'aprés les équations B.1 et B.4 on obtient : a = (g— 92) Pour une distribution de taille de

nodules normale, a peut varier entre 1 et 1,4 [35], et donc Q varie entre 0,816 et 0,966, valeurs plus
importantes que celle qui correspond au cas des sphéres de taille uniforme. Pour une valeur de o =
1,2 et g9 = 0,1, I'équation dévient :

Ny=3NL° B5



ANNEXE ©

BILAN DE SOLUTE ENTRE LA COQUILLE D'AUSTENITE ET
LE NODULE DE GRAPRITE

Pour la cinétique de croissance du nodule de graphite , le modele de Wetterfall s'écrit :

R, R c¥'-cr9 .
dt R (R"-RY) (C2 - CI9) '

et le modele de croissance d'Owadano pour la coquille d'austénite s'exprime:

aR! ., R C'-c

dt ¢ R' (R'- R9) (ng _ Cg/‘)

d'aprés ces équations on obtient :

2dR zdR

(RI?—— (G- CY%) = (RN?*— ("~ CY) c3
Cette équation exprime 'égalité entre le flux de carbone servant 3 la croissance du nodule de
graphite et le flux de carbone extrait du liquide par la croissance de l'austénite, de ce fait on vérifie que
les équations C.1 et C.2 respectent le bilan en carbone a I'échelle de la cellule eutectique lorsque
I'on suppose que le liquide a toujours une composition homogéne égale a :
|
Ce=Cc' C.4
Avec les valeurs des concentrations aux interfaces austénite-graphite et métal liquide-austénite
données dans l'annexe J on trouve:

(Rg)zdR =0,0708 (HY)ZdR C5
Par intégration de cette on obtient :
9y3_/Ra%\3
RY=R®)” _ 4 5708 cé

(R)~(R")°

ot : RY représente le rayon de coquille d'austénite au temps t = 0, R9’ représente le rayon du nodule

o RY
autemps t = 0. En prenant R9 = 0 et RY _ o, on a finalement : — - 2 42
RY



ANNEXE D
RESULTATS EXPERIMENTAUX

Tableau D.1a Parameétres structuraux déterminés sur les fontes G.S. coulées avec traitement
d'inoculation. ( 1 : cylindre @62, 2 : cylindre @32, 3 : cylindres ©186, 4 : cylindre @ 9)

Piéce | %g9 |%FesC| Na | N} Ny NY f f* remarques
mm2 | mm2 mm-3 mm3
2A1 9,8 224 175 15775 7959 0,97 | 0,83
2A2 12,25 256 186 19904 8185 | 1,14 | 0,90
2A3 11,283 474 363 41619 20750 | 1,08 | 0,89
2A4 6,89 | 21,14 498 362 47938 27447 11,04 | 0,90
2B1 12,51 484 438 35580 29830 | 1,09 { 0,83
2B2 10,30 483 428 37889 30064 | 1,04 | 0,84
2B3 8,46 999 999 | 120779 | 120779 | 1,21 | 0,92
2B4 9,99 1302 | 1302 | 149529 | 149529 | 1,14 | 0,96
3A1 10,04 451 410 33253 28131 0,99 | 0,83
3A2 11,76 549 453 49981 32802 | 1,03 | 0,80
3A3 10,12 938 938 97124 97124 | 1,15 1 0,83
3A4 10,47 1471 | 1214 | 208438 | 135803 | 1,13 | 0,96
3B1 9,96 358 332 23498 19444 10,88 | 0,79
3B2 11,18 477 421 35963 26315 10,98 | 0,84
3B3 9,74 833 833 84166 84166 | 1,09 | 0,90
3B4 9,36 1381 | 1090 | 209370 | 123699 | 1,13 | 0,93
4A1 11,6 326 222 28193 10726 | 1,03 | 0,76
4A2 11,6 368 236 37903 11903 | 1,15 | 0,86
4A3 9,97 519 402 46443 26558 | 1,08 | 0,91
4A4 9,3 7.931 790 525 | 129288 42198 { 1,19 | 0,97
4B1 12,8 372 225 30636 10191 | 1,14 | 0,87
4B2 11,33 410 308 38026 17647 | 1,08 | 0,84
4B3 9,74 630 610 54343 49911 } 1,07 | 0,92
4B4 9,38 6,58 | 935 780 | 120064 72194 11,05 | 0,95
7A1 10,91 369 309 26345 18231 (0,94 | 0,76
7A2 11,5 483 329 49203 20068 | 1,00 | 0,75
7A3 9,44 761 613 74976 51425 | 1,05 | 0,87
7A4 8,96 5,351 1131 955 | 152798 | 100410 | 1,02 | 0,91
7B1 11,35 383 352 25986 21228 | 0,93 | 0,78
7B2 11,08 427 358 37214 23346 | 0,93 | 0,76
7B3 9,65 806 658 76838 56328 [ 1,02 | 0,87
7B4 10,52 1228 | 1037 | 168027 § 108842 } 1,01 | 0,89
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Tableau D.1b Parameétres structuraux déterminés sur les fontes G.S. coulées sans traitement

d'inoculation. ( 1 : cylindre @62, 2 : cylindre @32, 3 : cylindres @16, 4 : cylindre @ 9)

Piéce | %g9 |%FesC| Na Ng Ny NV f f* remarques
mm3| mm3 | mm3 mm3 |

8A1 10,67 98 83 4397 2778 10,97 | 0,71

8A1M | 10,63 83 69 3726 2221 10,91 | 0,70

8A1M*| 10,82 87 71 3878 2271 10,96 | 0,71

8A2 9591 3,34 111 92 5054 3417 { 0,91 | 0,70

8A2M

8A2E

8A3 4931] 21,560 259 259 36407 | 36407 } 0,96 | 0,60

8A4 58,64

8B1 10,93 98 83 4350 2770 |1 0,96 | 0,74

8B1M | 11,19 89 72 4187 2374 10,92 | 0,65

8B1M*| 10,48 87 73 3831 2335 10,89 | 0,69

8B2 10,04 125 101 5882 3827 10,92 | 0,72

8Ba2M

8B2E

8B3 4,981 23,62 ] 292 292 42995 42995 { 0,95 | 0,60

8B4 0,69 | 48,70 57 57 8052 8052 | 1,04 | 0,82
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Tableau D.2a Valeurs des caractéristiques des courbes de refroidissement des piéces coulées en
fontes G.S. avec traitement dinoculation. (ATEG = TEG - Tmin : ATr = Tmax - Tmin -| Saut de température
entre deux scrutuation vers la fin de la solidification, entre parenthése le temps ol la défaillance du thermocouple

a été détectée.

Piece| TEG |ATEG| ATr| Ts | te | Ats | TMm VI | Vs | -Vis | Remar-
T C | <C T s s «C | °Cs|°Cst|°Csl]ques

2A1 | 1170,1| 14,4| 2,8 | 1074* | 86,4 | 424,6*|1155,4*] 2,9 | 0,59*| 1,0 | 1400 s

2A2 1113 | 80,1|167,5 [1153,7| 2,2 | 1,06 | 2,0

2A3 1069 | 24,0| 47,3 |1138,3]| 154 | 4,13 | 54

2A4 1078 | 17,0| 12,4 [1103,2| 44,3 |16,24 | 19,6

2B1 9,5/ 4,0 1083* | 80,0 | 389,8*[1160,7*] 2,6 | 0,61*] 1,0 | 1340

2B2 1128 | 74,9|145,8 |1161,0| 2,2 | 1,07 2,6

2B3 1093 | 29,9| 355 [1142,3]| 26,9 | 4,44 | 7,3

2B4 1075 | 21,4| 9,5 |1127,2] 64,6 |18,14 | 25,4

3A1 | 1171,5| 11,9] 2,7| 1097* | 51,2 | 364,4*[1163,6°| 3,0 | 0,61*| 1,4 | 13555

3A2 1130 | 54,5|124,3 [1161,6] 2,0 | 1,12 2,8

3A3 1098 | 23,2| 32,5 {1136,7] 19,6 | 5,15 | 7,7

3A4 1073,3( 19,7 | 11,1 [1114,6 18,76 [ 22,3

3B1 59| 4,0|1074,1' 31,4 | 346,6*|1169,0*| 3,4 | 0,62*]0,9" | 1270 s

3B2 1121,4| 27,6 | 110,8 |[1161,6]| 25| 1,22| 25

3B3 1110,7| 9,6| 28,1 {1155,0| 16,6 | 558 | 7,9

3B4 1061,2] 6,5| 10,3 |1124,3] 69,6 |19,06 | 22,7

4A1 | 1175,1| 18,3| 3,3 | 1111,1| 73,3|402,3 |1156,2| 2,4 | 0,59 | 1,7

4A2 1117,1| 68,1 | 161,8 [1151,6| 1,9 | 1,02 1,9

4A3 1072,3| 29,5 | 44,5 [11457| 16,5 | 4,51 | 6,1

4A4 1036,3| 22,6 | 13,8 [1100,9 | 54,2 {17,20 | 21,1

4B1 18,2| 3,3| 1111,1| 47,3|365,7 [1156,8] 35 | 0,62 | 2,0

4B2 1122,5| 44,5 [134,2 [1158,8] 2,6 | 1,16 | 2,6

4B3 1083,4| 22,1| 359 |1139,8| 21,3 | 5,18 | 6,9

4B4 1040,7| 19,0 12 |1108,6 | 51,4 |18,58 | 23,8

7A1 | 1171,2]| 13,2| 3,9 | 1121,4| 57 |389,0 |[1158,7| 3,2 | 0,59 | 2,3

7A2 19,1| 1,9)1120,1| 55 |1554 [1152,1| 1,9 | 1,07] 2.2

7A3 27,0] 3,9]1099,4| 21,3| 35,1 [1144,2| 10,0 | 4,79 | 7.1

7A4 60,9| 0,0|1057,7) 16,1| 9,6 |1110,3] 96,3 |19,72 | 25,8

7B1 13,2| 3,3(1118,8] 57,0 (379,0 {1158,7| 2,8 | 0,60 | 2,3

7B2 16,5| 1,3]1119,5| 55,0 | 154,8 [1154,0| 2,3 | 1,08 | 2,3

7B3 15,9| 0,0|1082,0| 22,1| 36,9 |11475]| 7,9 | 5,27 | 8,1

7B4 550] 19]10475]163] 11,1 |1118.1| 54,3 19,04 |23 1
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Tableau D.2bValeurs des caractéristiques des courbes de refroidissement des piéces coulées en
fonte G.S. sans traitement d'inoculation.(ATEG = TEG - Tmin : ATy = Tmax - Tmin .2 Saut de température
entre deux scrutations ( plus de 30 °C dans le cas de ©32 mm)

Piece| Teg |ATEg-| AT, Ts te Atg ™ -V | -Vs -Vis | Remar-
C < C T s S T °Cs-1 | °C-s1 | °C-s-1 ques

8A1 | 1174,6| 26,3|02,0 | 1088,0| 45,0 | 389,6 |{1149,7| 2,3 | 0,65| 1,3

8A1M 31,6} 2 | 1061,1 173,9

8A2 44,7110,5 | 1075,1 1139,7] 2.4 1,201,7

8A2M 53,8| 7.8| 10515 2

8A2E 93,9| 5,2| 10205 2

8A3 72,0| 0 |[*1022,8 1098,7] 20,8 | 5,01 5,2

8A4 81,1] 0,7 1032,9| 11,7 12,3 {1094,1| 72,5 | 15,45 | 16,2

881 | 1174,6| 249| 1,4|1083,4| 37 |388,9 |1150,4| 3,3 | 0,66 1,3

8B1M 69,2|28,7 | 1063,6

8B2 45,2]10,5| 1070,8| 32 |171,7 {1139,2] 3,1 | 1,20 1,7 |2

8B2M 55.0| 7.2| 1046,5 2

8B2E 101,4| 7,7 1009,9

8B3 70,6| 0 |1056,0| 12,9| 42,0 |1103,4]| 21,3 | 5,05 | 5,6

8B4 87,4] 0,7]10286| 9.6] 12,0 |1087,9] 52,0 |16,19 | 17,7

Tableau D.2c Valeurs caractéristiques des courbes de refroidissement des piéces coulées en fonte
G.L..7 saut de température entre deux scrutuation vers la fin de la solidification, et entre parenthéses le temps
ol la défaillance du thermocouple est détectée.

Teg |ATeg | ATy Ts te Atg ™ -Vg -Vig
Piéce Remarques
T T | T s s C | °Cst]oCs?
6A1 1175,0f 7,21 1,3]1075,5|160,0 { 315,6 |1169,1] 0,62 0,9| 1(3255s)
B6A2 12,5} 3,3 1136,3] 56,0 116,0 {1165,2] 1,19 3,9
6A3 22,3] 2,7|1104,5] 24,2 | 34,2 |1154,7| 5,32 9,6
6A4 33,41 52| 802,7| 17,9 9,8 |1146,2 |18,71 | 26,1 1(26,63)
6B1 9,2} 0,0]1071,6{141,0]1305,0 {1148,0} 0,68 1,0 1(2688)
6B2 13,81 2,0} 1130,4] 52,0 113,9 {1163,2| 1,20 3,9
683 13,8] 2,6 1114,1] 26,2 30,8 |1163,2] 5,19 8,6
6B4 32,91 53]1103,1} 20,3 9,1 11147,4 {18,7 34,6




Tableau D.3a : valeurs des caractéristiques
des courbes de refroidissement qui
concernent a la transition gris-blanc, dans le
cas des fontes G.S. inoculées. La valeur de
ATgMm correspond 3 la différence (TeM - Ts),
%ATEM représente le rapport 100 (tg -
tEM)/ATS,

Tableau D.3b Valeurs des caractéristiques
des courbes de refroidissement qui
concernent la transition gris-blanc, dans le
cas de fontes G.S. non inoculées.La valeur
de ATgM correspond a la différence (Tem -
Ts), %ATEM représente le rapport 100- (i -
tEM)/ATS,

ts - ts-
Piéce TEM ATeM | teM % AtEM Piéce TEM ATEm | tEM % AEM
—— (°C) {s) (s) C S S
2A1 1124,9| 50,9 69,01 16,3 8A1 1118,6] 30,6 27,6 7.1
2A2 11,9 56| 3,3 8AIM
2A3 559 | 13,9] 29,4 8A2 43,5 32,9
2A4 46,9 | 10,9 87,9 8A2M
2B1 419 | 55,8 14,3 8A2E
2B2 31] -07] -05 8A3 958 | *40,0 | 83,5
2B3 31,9 6,11 17,2 8A4 85,71 10,7} 87,0
2B4 49,9 3,81 40,0 8B1 352 308} 7.9
3A1 1123,0] 26 22,6 6,2 8B1M
3A2 -7 -1,2] 1,0 g§B2 4781 34,7} 20,2
3A3 25 491 15,1 8B2M
3A4 49,7 86] 775 8B2E
3B1 48,9 | 765 18,8 8B3 62,6 | 33,3} 79,3
3B2 1,6 1,4 1,3 8B4 90,0 10,9 ] 90,8
383 12,3 1.7] 6.0 Tableau D.3a Valeurs des caractéristiques de
3B4 61,8 4,7 | 45,6 courbes de refroidissement qui concernent a la
{ransition gris-blanc, dans le cas des fontes
4A1 | 11179 68| 36| 09 G.L.La valeur de ATgM correspond a la différence
4A2 0,2 01| 0,1 (TeM - Ts), %ATgM représente le rapport 100- (ts
-tEM)/ATg ." Saut de température entre deux
4A3 45,6 8,4] 18,9 scrutuation vers la fin de ia solidification.
4A4 81,6 | 11 79,7 (ts-
4B1 68| 3 0,8 Piece | Tem AIEM tEM) | %AtEM
S S
482 '4,6 _1’3 _1 ’0 T
6A1 1118,0] *425| 61,6 | 19,5
4B3 34,5 591 16,4
6A2 -18,3 -5
7A1 1123,5 21 1 0,3
6A3 *13,5 1,9] 55
7A2 3,4 1,4 0.9
6A4 ¥ ' *
7A3 24,1 4,21 12,0
6B1 46,41 67,3 | 22,1
7A4 65,8 8,41 87,5
6B2 -12,4 -3,1
7B1 4,7 2,0f 05
6B3 3,9 05| 1.6
7B2 4,0 0,8 0,5
6B4 14,9 0,5} 55
7B3 41,5 6,71 18,2
78B4 76,0 9,71 87,4




ANNEXE E
FACTEUR DE FORME

Le coefficient de forme utilisé dans ce travail est défini par:

f =4n-Np "‘§" E.1

(P)
ou S représente la surface de toutes les particules, P leur périmétre et N le nombre de particules.

Pour la mesure de surfaces, I'analyseur d'images associe & chaque point-image digitalisé une
aire égale a a2/3/2 ol "a" est la distance entre points-image [71]. En d'autres termes, 'aire S de
'ensemble des particules est déterminée en fonction du nombre de points images, I, qui constitue les
particules :

S = (a23/2) E.2

En ce qui concerne la mesure du périmétre de particules, I'on peut associer a chague points-
image qui se trouve a la frontiére des particules une longueur égale a "a". Pour un nombre "K" de
points-image aux frontieres, I'équation E.1 peut étre réécrite en fonction des paramétres utilisés pour
'analyseur d'images : '

I

f=10,82: Naps E.3

Effet de la taille des particules sur la valeur de f

Pour vérifier 'effet de 1 sur la valeur de f on a opéré une série de mesures, & différents
grossissements, sur une petite population des cercles étalon, “parfaits et identiques”. La valeur de f
ainsi mesurée correspond a la valeur du facteur de forme d'une particule fp, soit f=fp. Il s'est avéré
que la valeur de fp dépend du grossissement employé pour les mesures, comme lillustre la figure
E.1. Celle-ci représente les valeurs de fp mesurées en fonction du nombre de points-image moyen
associe a un cercle a chaque grossissement employé. Les valeurs de fp sont reportées dans le
tableau E.1. Sur la figure E.1 on note que pour des petites valeurs de I la valeur de fp diminue
fortement quand I augmente, puis fp se stabilise pour des valeurs de I plus importantes. Cette
derniére valeur de fp dépend des considérations faites pour la mesure du périmetre des particules.
Dans cette étude le périmétre a été estimé en associant & chaque point-image de 1a périphérie des
particules une distance égale au pas image "a". Dans une étude précédente, pour le calcul du
périmeétre, Théret a associé aux points périphériques une distance égale a aV3/2 : cet auteur trouve
une valeur de fp égale a 1,11 pour de grandes particules alors que dans notre cas elle est égale a
0,84. Il est intéressant de noter que la valeur de fp différe de la valeur théorique de fp pour un cercle,
c'est-a-dire fp = 1.

Effet de la distribution de taille sur la valeur de f

Les valeurs de f mesurées sur une population de nodules de tailles différentes seront biaisées
par l'effet de I sur fp. Pour corriger cet erreur, on peut rapporter ia valeur de fp mesurée sur une
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particule a la valeur qui correspondrait 4 la mesure faite sur un cercle "parfait™ de la méme surface. Dans
notre cas, cela implique la détermination des valeurs de fp qui correspondent aux cercles parfaits des
classes de Saltykov. Ces valeurs de f, peuvent étre approximativement déterminées a l'aide des

valeurs de Ide K reportées dans le tableau E.1. En effet, d'aprés ces valeurs on peut obtenir par
interpolation linéaire les équations suivantes :

K2=-466+11,781  points-image< 300  E.4

K2--391,31+12931 points-image > 300  E5
Tableau E.1 Valeurs du facteur de forme mesurées sur des cercles_
identiques a différents grossissements. Les valeurs de I etK
représentent respectivement, le nombre moyen des points-images par

particule et le nombre moyen de points-image & la périphérie des

particules. Les mesures faites avec un grossissement de 100x différent &

cause du seuil de détection employé pour chaque mesure. 1Les valeurs

estimées ont été obtenues en considérant un hexagone parfait de 7
points-image, qui correspond a la particule la plus petite qui reste aprés

une ouverture image.

Grossissement il K fo
1estimation 7 362 | 2,100
100x 158 1812 | 0,943
100x 166 1911 0,940 -
250x 1033 | 13024 | 0,858
508x 1715 | 21724 | 0,854
637x 4403 | 56567 | 0,842
1000x 6968 | 89734 | 0,840
2,5
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Figure E.1 Valeurs du facteur de forme f, mesurées a différents
grossissements, sur des cercles parfaits et identiques. Les valeurs de f; sont
reportées en fonction du nombre de points-image moyen par cercle mesuré a
chaque grossissement.
. = 2 . -
Ces équations permetient d'obtenir les valeurs de K ~ en fonction des valeurs de I,

lesquelles peuvent étre calculées pour chaque cercle moyen des classes de Saltykov A l'aide de
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I'équation E.2. Les valeurs de K'et I ainsi obtenues et I'équation E.3 permettent le caicul de fp pour
chaque cercle moyen des classes de Saltykov. La considération de deux équations d'interpolation
pour le calcul de K est due au fait que la valeur de fp varie fortement dans le cas ou les valeurs de T
sont inférieures & 166 points-image et qu'elle se stabilise vers 0,84 pour des valeurs de T
supérieures 4 1033 points-image. L'équation E.4 est obtenue a I'aide des trois premiéres données du
tableau E.1 et I'équation E.5 avec les autres données. La valeur de 1= 300 employée pour délimiter
la plage de validité d'utilisation des équations d'interpolation correspond & l'intersection de ces
équations.

Qutre le biais précédemment décrit, il existe I'effet de la distribution de taille sur les vaieurs f
mesurées. En effet comme on I'a vu au chapitre Ill, méme dans le cas d'un population de cercles
parfaits la valeur de f peut différer de funité puisque f = 7p. Cette inégalité a été vérifiée 3 l'aide de
quelques-unes des distributions en taille de nodules mesurées dans ce travail. On a calculé la valeur
du facteur de forme, fc, qui correspondrait 4 une population de cercles parfaits dont la distributions de
taille est égale a celle des nodules. Les valeurs de f¢ qui résulte de ces calculs sont reportées dans le
tableau E.2, o on constate que fg prend des valeurs plus importantes que l'unité et que sa valeur
varie seion I'échantillon considéré pour le calcul.

Sur le tableau E.2 on a également reporté le facteur de forme, fr, qui résulte des calculs en

considérant des populations de cercles parfaits et faisant la correction qui prend en compte de
linfluence de I sur la valeur de fp. Ce facteur de forme correspondrait a la valeur mesurée par

'analyseur sur une population de cercles dont la distribution en taille est sembiable & celle des
nodules. En comparant, dans le tableau E.2 la valeur de f A celle de fc on constate que ces
paramétres différent de peu et que la valeur de f¢ est systématiquement supérieure a la valeur de fr.

Afin de pallier I'inconvénient qui présente I'effet de la distribution de taille de nodules et I'effet
de la résolution de l'analyseur dimages sur la valeur de f, on a rapporté les valeurs mesurées de f a
ceux de fr, soit f* = f/fr . Les valeurs de f* ainsi calculées pour les exemples choisis sont présentés
dans le tableau E.2.

Les valeu'rs de f* dépendent un Tableau E.2 Valeurs du facteur de forme mesurées, f, a
peu du grossissement auquel les [aide de I'analyseur d'images dans quelques-uns des
mesures sont effectuées. Dans le échantillons ('ensemble des valeurs de f sont reportées

. . dans l'annexe C). Les valeurs de fq et fr ont été
cylindres 6,62 dela p«e?ce 2A la valeur de obtenues par le calcul en considérant une population de
f* déterminée a l'aide des mesures cercles dont la distribution en taille est la méme que celle
réalisées avec un pas image de 2,3 um des nodules. A la différence de f¢, dans le caicul de fron
est égale a 0,86 alors que pour les tient compte du biais introduit par I'analyseur d'images.

mesures faites avec un pas image de piéce f fc fr f*
1,46 um la valeur de f* est a 0,83. La 2A1 0,97 1,30 1,17 0,83
différence entre ce deux valeurs de f* 2A1 0,86
. 2A2 1,14 1,40 1,27 0,90
est de prés de 4% ; la valeur de f* la plus SA3 708 159 T57 0.89
importante étant celle mesurée a faibles A4 1:04 1,20 1:1 6 0,90
grossissement. 2B1 1,09 1,37 1,31 0,83
282 1,04 1,29 1,24 0,84
2B3 1,21 1,31 1,32 0,92
2B4 1,14 1,18 1,19 0,96
3A1 0,99 1,25 1,19 0,83
3A2 1,03 1,37 1,29 0,80
3A3 1,15 1,26 1,24 0,93
3A3 1,13 1,26 1,18 0,96




ANNEXE F

DISTRIBUTIONS EN TAILLE DES NODULES DE GRAPHITE

Distributions normalisées de Na , Ny, et g9. Les particules sont rapportées a l'intervalle de

diametres des classes de Saltykov. Les valeurs des parametres qui correspondent a chaque
classe de Saltykov sont notées N , N, g9i .
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ANNEXE ©
COURBES DE REFROIDISSEMENT
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ANNEXE R
BILAN THERMIQUE

En régime thermique unidimensionnel, en 'absence de source de chaleur, I'équation de Fick
s'écrit :

aT__K T A
ot  pCp ox? '

ol l'on considére que la masse volumique et la capacité calorifique sont indépendantes de la
température. Pour un milieu semi-infini, c'est-a-dire un milieu ou I'on peut considérer que :

T=Tgquand x = oo pourtoutt>0 H.2

une des solutions de I'équation H.1 est de la forme :

X
T=A+Bem{ ) .
2 Vot H3

ou:
0= — Ha
pCp '

En considérant respectivement comme condition initiale et condition & la limite :

T=T, x>0 t =0

T=T, x=0 t>0 HS
et en tenant compte de ce que :
erfc (=) =0 et erfc (0) =1 H.6
alors on trouve que le profil de température dans un milieu semi-infini s'écrit :
T=T,+ Ty ~Ty) en‘c( 2 ) o
2Vat
Par dérivation on obtient :
T (Tp=T,) x2
dont on tire le flux de chaleur a l'interface métal/moule (x=0) :
x=0 = M H.9
Vrat
Le débit de chaleur a travers l'interface moule-métal de surface S s'écrit finalement:
G=8®o =S(Tm-To ) (@)1 . H.10

ou c AMO . KMO. pmo.Cme/n



ANNEXE [
GERMINATION HETEROGENE SUR DES SUBSTRATS
SPHERIQUES

La germination hétérogéne sur un substrat sphérique a été étudiée par Flecher [88] en
introduisant les mémes hypothéses que celles employées dans le cas de supports plans de taille
infinie : substrat non déformable et absence de différence entre la quantité d'interface solide-liquide
disparue et celie solide-substrat crée lors de I'adhésion de 'embryon sur le support. Cet auteur a
considéré le cas de ia condensation, de la sublimation et de la solidification de I'eau. Cette approche
est appliquée ici dans le cas de la germination du graphite dans les fontes. A la différence du
développement réalisé par Flecher, celui que I'on présente ici permet le calcul de I'évolution de
'énérgie de Gibbs de formation des embryons, AGy, en fonction de leur rayon de courbure, ce qui

permet de mieux illustrer I'effet de taille du substrat sur la germination hétérogéne.

L'expression de AG, comprend deux termes :

Le premier terme, AGy, représente la variation d'enthalpie libre, telle qu'on la détermine sur des

systémes macroscopiques, associée a la transformation d'un volume de phase meére en phase
produit. Le deuxiéme terme, AG, exprime I'enthalpie libre de formation de linterface entre la phase

meére et le germe, il doit tenir compte du gain d'enthalpie dd au remplacément d'une partie de cette
interface par une interface germe-substrat.

La valeur de AGy, s'exprime par la relation :
AG, = V- AGT W) 1.2

ol Vg représente le volume de I'embryon sur le substrat, AGy la varation de I'enthalpie libre volumique

de formation de lI'embryon (sans prendre en compte I'énergie interfaciale). Dans le cas de la
précipitation du graphite depuis le métal liquide, la valeur de AGT peut étre exprimée en fonction de la
surfusion, AT, du métal par rapport au liquidus du graphite [56]:

AGT = -4528302: AT (Jm-3) 13
Le terme AGg a pour expression :
AGg = Ol Sie + (Ges Ses - Ole Ses) ) 14

ou Syz représente la quantité d'interface entre les phases x et z et oxz I'énergie interfaciale par unité
de surface. Les indices x et z représentent les diverses phases : | pour le liquide, e pour 'embryon, et
s pour le substrat ( voir figure 1.1). L'équilibre des composantes horizontales des tensions interfaciales

implique que :
Ols = Ogg - Ole COS 6 (Jm2) 1.5
En introduisant I'équation 1.4 dans I'expression 1.5 on obtient:

AG g = oje (Sje -Ses-COS 6) (J) 1.6
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Figure I.1 Schéma de la germination hétérogéne d'un embryon "e" sur un
substrat sphérique "s". L'angle de raccordement "8 " est caractéristique pour
les substrats d'une méme composition chimique.

Pour le calcul de la valeur des deux termes constituant AGy, AGy, et AGgq, on a considéré le cas

d'un embryon sur un substrat sphérique indéformable. Ce substrat est schématisé sur la figure 1.1, qui
montre un particule sphérique de rayon rg servant de support & un embryon de rayon r;. Le volume de

celui-ci correspond & celui d'une calotte sphérique:
Ve = —g— (ri)3 (2-3cosp+ cos3p ) - -g—-(rs)3 (2-3cost+ cos3¢ ) 17

Les valeurs de Sjg de Syq peuvent étre également exprimées pour cetfte configuration
géométrique :

Sie = 2 (ri)? - (1-cosp)
Ses =2 1 (rs)2 - (1-cOS0)

1.8

Les parameétres ¢ et B sont fonction de rs, rjet 8 ; les angles ¢, et 6 liés entre eux par
I'égalité :

0=p-90 1.9
On a par ailleurs :
rrsin Bp=rs-sin ¢ 110

De ces deux derniéres équations on tire :

" 2 -1/2

?s. - COSH 111

. [
sing = | ———— | +1
¢ sin@

A l'aide de cet ensemble d'équations on a calculé le changement d'enthalpie libre, AGy, en
fonction du rayon, rj, de la calotte sphérique formée par les embryons ou germes. On a également
déterminé en fonction de la surfusion le rayon minimal & partir duquel un substrat peut permettre la
germination d'un nodule de graphite.
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Les courbes AGy -1; sont calculées en utilisant des valeurs fixes de 0 et rs. De I'équation .11 on
obtient pour un couple de valeurs 0 et rg la valeur de ¢ en fonction de r;. La valeur de B qui correspond
a chaque valeur de ¢ est calculée avec I'équation 1.9. A l'aide des valeurs 6, rs et rj et celles de ¢ et B
calculées on obtient, avec les expressions 1.7 et 1.8, les valeurs de Vg, Sig , Sge. ENfin, en utilisant ces
derniéres dans les équations 1.6 et 1.2 on obtient la valeur de AGy qui correspond 2 la formation d'une
calotte sphérique embryon ou germe de rayon de courbure ;.

La cinétique de la germination hétérogéne s'exprime par [96] :

I= 1039 exp(— AE{' ) (m-3s-1) 112

Lorsque on considere I=1 m3s-1, et que I'on prend T égale & 1427 K, on obtient:
AG[’:B 1,77.10-18 (J) 1.13

valeur qui représente I'énergie critique nécessaire pour une germination hétérogéne appréciable a la
température de 1427 K. Autrement dit, pour qu'un embryon puisse devenir germe sur un substrat, il
suffit que la valeur de AG; soit égale ou plus petite que AG.

Draprés la théorie classique de germination, le rayon minimal nécessaire pour qu'un embryon
puisse devenir germe est donnée par l'expression :

2 Ole

ou encore pour la précipitation du graphite dans le métal liquide [56] :

6,625-10-7
r =—~*~*KT—'—-—' (m) .15

Ces relations sont valables pour la germination homogéne et hétérogéne.

Le calcul du rayon minimal nécessaire pour qu'un substrat puisse servir comme support 2 la
germination du graphite a une surfusion donnée a été fait A I'aide des équations utilisées pour le
calcul de AGy-rj et les expressions 1.12 et 1.15. Pour ce faire, on a calculé a 'aide de I'égalité 1.11 les
valeurs de ¢ qui correspondent & des valeurs données de 9, rj et rs. Pour ces calculs on a choisi 6 =
5°,10° et 20 °. La valeur de r; est choisie égale & la valeur r* calculée avec 1.15 pour un surfusion AT
donnée. Le parameétre rg prend une valeur initiale relativement importante (= 10 um). A l'aide de ces
valeurs de 9, r; et rg et la procédure précédemment décrite pour le calcul de AG,-r; on calcule la valeur
de AG, due a la formation d'une calotte de rayon de courbure critique sur un substrat de taille rg . Cette
valeur de AGy est comparée a la valeur de AG,* obtenue & partir de I'équation 1.12. Si la valeur de AGy
est plus importante que AGy+, on calcule la valeur de AG, qui correspondrait & un substrat de taille plus
petite & rg (rs-Arg). Ces calculs se poursuivent jusqu'a ce que AGy < AGy. La taille de substrat qui
correspond & ce calcul et la taille de substrat du calcul précédant sont utilisées pour déterminer la taille
pour laquelle AG; =AG,*. Cela est fait par un tri par dichotomie lequel est stoppé lorsque AG; différe
moins de 0,01 % de la valeur de AG,*.



ANNEXE J
CROISSANCE DE SUBSTRATS

Comme on I'a vu au chapitre 1I, les substrats qui servent de supports a la germination des
nodules de graphite sont composés par des oxydes et/ou des sulfures des éiéments tels que Ca, Mg,
Al, Sr..., la composition précise de ces substrats étant fonction du traitement métallurgique subi par le
métal liquide et du type d'inoculant employé. Afin de déterminer 'ordre de grandeur de la croissance
des substrats au cours de la solidification, on a considéré des substrats constitués par des oxydes:
Ca0, MgO et AloO3. Dans ce cas, la teneur possible moyenne d'oxygéne est comprise entre 29% &
47.1%, puisque le pourcentage pondéral d'oxygéne dans le CaO, le MgO et le AlxOgj est
respectivement de 28,6%, de 39,7% , et de 47,1%. Par la suite, on considére des substrats avec une
teneur moyenne d'oxygéne de 40%.

En supposant que la solubilité de oxygéne dans le solide est nulle, que ia teneur initiale dans
le métal liquide en oxygéne, WO’ ,est celle qui correspond a I'équilbre avec les substrats, et que cette
valeur de W°° reste constante durant la solidification, on peut écrire a 'aide d'un bilan de matiére pour
un volume fermé :

o 4 _4rm 3 RLid
gs - wopl =3 Ny - (Rgy - Roy)- ng.pox J.1
avec:
p! masse volumique du métal liquide
gs fraction du solide
Ny nombre de substrats dans le métal liquide
Rox rayon actuel des substrats
Ry  rayoninitial des substrats
w2 teneur en oxygéne dans les substrats.
oXx

Les valeurs numériques utilisées dans I'équation J.1 sont :
W = 1ppm
pl = 68103 kgm3
Ny = 21014 m3

Pour pCa0, pAl203 gt pMgO Golidsmith et al. [97] donnent respectivement : 3500 kg-m™3, 4000

kg-m-3et 3770 kg-m-3. et donc on peut considérer que p°®* ~3500 kg'm-3. Avec ces données on
obtient les valeurs de Rox reportées dans le tableau ci-aprés en fonction de g3, cela pour différentes

i
valeurs de Rox :
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g® Riox Rox

0,1 0,015 um 0,0835 um
0,1 0,020 pm 0,0838 um
0.1 0,047 um 0,0881 um
0,1 0,100 pm | 0,116 pm
0.1 0,500 um 0,504

0,5 0,015 pm | 0,143 um
0,5 0,020 pm | 0,143 pm
0,5 0,047 um | 0,144 um
0,5 0,100 um | 0,157 um
0,5 0,500 um | 0,501 um
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RESUME

La présente étude porte sur l'influence de la vitesse de refroidissement et du taux
d'inoculation sur la structure de solidification des fontes & graphite sphéroidal. Des
modeles de simulation numérique de la solidification sont proposés.

Des pieces comportant 5 cylindres de diameétres différents, instrumentées a i'aide
de thermocouples, ont été coulées. Les courbes de refroidissement ont été
dépouillées par analyse thermique directe et dérivée. La structure des cylindres a été
caractérisée par analyse dimages : on a ainsi déterminé la densité surfacique de
nodules, leur densité volumique, le taux de graphite et celui de cémentite. Des
corrélations entre ces paramétres ont été établies et chiffrées, de méme que des
corrélations entre les caractéristiques des courbes de refroidissement et les parametres
structuraux des piéces. L'ensemble des corrélations expérimentales obtenues
représente un moyen empirique pour décrire i'effet du taux d'inoculation et de la vitesse
de refroidissement sur la structure de solidification des fontes.

Les différents aspects de la simulation numérique et la confrontation entre les
résultats des calculs et les données expérimentales sont ensuite successivement
abordés. La cinétique de solidification est décrite par un modéle qui comporte des lois
de germination et de croissance des spheres eutectiques (nodule de graphite plus
coquille d'austénite). On présente enfin un modeéle amélioré qui considére le dépét
d'austénite hors des sphéres eutectiques.

La confrontation simulation-expérience montre que le type de modélisation
cxaminé permet de décrire l'effet de l'inoculation et de la vitesse de refroidissement sur
la structure ges pigces coulées. Cette approche peut aider A la rationalisation des
connaissances empiriques que l'on a de ces phénomenes en fonderie.
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INOCULATION REFROIDISSEMENT





