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Résumé

Afin d’étudier les macles dans l'acier inoxydablestnitique AISI316L, nous avons
effectué des traitements a des températures vagignd 700° et 925°C, a des durées variant
entre 10 et 300 minutes ainsi qu’'un laminage adfidé la téle d’acier a de faibles taux de
déformation. Les méthodes de quantification des rasiouctures sont effectuées par
métallographie et analyse d’images numériques.draatérisation aux rayons X et les mesures
de microdureté locale envisagent de suivre ledsffeimique et mécanique d’'une éventuelle
précipitation de particules de seconde phase aiésment thermique.

Le présent travail tente de contribuer a [Iestiortide nouvelles grandeurs
microstructurales liées joints de la microstructyrecompris les macles dans le but
d’approfondir nos connaissances sur la microstractie I'acier inoxydable AISI316Lbrut ou
traité.

Mots clés : Acier inoxydable austénitique, macle, microstruefdraitement thermique, laminage
a froid, taille de grains, analyse d’images.

Abstract

In order to study twins in the austenitic stainles=el AISI316L, we have accomplished
treatments at temperatures varying between 7009aB8C, for times varying between 10 and
300 minutes as well as a cold rolling of the platehe steel at feeble rate of distortion. The
methods of quantification of the microstructures done by metallography and image analysis
and processing. The X-raycharacterization and thasares of local microhardness consider the
chemical and mechanical effect of a possible pretipn of particles of second phase after heat
treatment.

The present work aims to study the evaluation o#v n@garameters associated to
microstructural boundaries including twins in thealyto deepen our knowledge on the
microstructure of the stainless steel AISI316L balkreated.

Key words : Austenitic stainless steel, twins, microstructureat treatment, cold rolling, grain
size, image analysis.




O
20

O
O

Gioe (40 Ul o1 Y o sxigil US Le 5130 Lilaa (5311 b aaall )

Remerciements

Avant toute chose, je tiens a exprimer ma gratitude et ma profonde reconnaissance
a ma famille qui m’a toujours soutenue et encouragée pendant ma scolarité et ma
graduation aux études universitaires. C’est un devoir agréable pour moi de dédier cet
humble travail a mes chers parents spécialement a ma maman que je respecte
infiniment.

Au terme de ce travail, je tiens a adresser mes remerciements a :
Pr HELLAL pour ses conseils et I'intérét qu’il a porté a mon travail de recherche ;
Pr SALHI qui m’a fait honneur d’accepter de présider le jury ;

Pr MESRATI, Dr KASSER et Pr CHITROUB qui ont accepté d’étre le jury de mon
humble travail ;

Je n’oublie pas de remercier tous mes professeurs et enseignants du département
Métallurgie a 1'Ecole Nationale Polytechnique et de I'ex-département des Sciences
Fondamentales. Je tiens a remercier M' ABADLI pour ces conseils et ses appuis
pratiques ;

Je remercie également Mr BELKADI, ingénieur analyste du Laboratoire
Diffractométrie des rayons X au Centre de Recherche et Développement (Boumerdes)
pour sa disponibilité et son aide ;

Je remercie Mr BADJI du Centre National de Recherche en Soudage et Controle
(CSC) de Chéraga pour son aide ;

Mes remerciements les plus sinceres aux membres de ma grande famille qui m’ont
toujours encouragg ; je cite : ma tante Fatma Zohra, mon oncle Tahar et sa famille, mon
oncle Noureddine et sa famille.

Mes remerciements s’adressent a tous ceux qui m’ont aidé de prés ou de loin : mes
amies Mlles: Hadjar, Amina ma cousine, Nawel, mes collegues en Post-graduation et les
ex-étudiants de 5éme année de la promotion 2011, sans oublier Mme CHETOUH et Mlles

Mounia et Amina du Laboratoire Solutions Solides de la Faculté de Physique a
I'USTHB ;

Q0O
00 Hania
o0



Liste des abréviations et symboles

316L brut
316Ldiss

316L diss+ [700°,307]
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316Ldiss+ [ 925°,10]
316Ldiss+ [ 925°,300']

316L brut + 20%
316L diss+ 10%
316L diss+ 20%
316L diss+ 30%
316L diss+ 10% + [925°,30']
316L diss+ 20% + [925°,30']
316L diss+ 30% + [925°,30']
316L diss+ 20% + [925°,107]
316L diss+20%+ [925°,3007]

Echantillon découpé de la téle d’acier Bl départ sans traitemg
Echantillon ayant subi le recuit de dissolutiorl@Qa° durant 30
minutes [e refroidissement final jusqu’a I'ambiante eskeetiié en
dehors du four a I'air calme apres tout traitemémgrmique)
Echantillon ayant subi le recuit de dissolutiorl@Q° et un recuit
pendant 30 minutes a 700°C suivi d'un refroidissetnad’air.
Echantillon ayant subi le recuit de dissolutionl@Q° et un recuit
pendant 30 minutes a 770°C suivi d'un refroidissetnad’air.
Echantillon ayant subi le recuit de dissolutionl®d°C et un recuit
pendant 30 minutes a 850°C suivi d’un refroidissetinaed’air.
Echantillon ayant subi le recuit de dissolutiorl@Q° et un recuit
pendant 30 minutes a 925°C suivi d’un refroidissetinad’air.
Echantillon ayant subi le recuit de dissolutionl®Q°, un recuit
pendant 10 minutes a 925°C suivi d'un refroidissetnad’air.
Echantillon ayant subi le recuit de dissolutionl@Q° et un recuit
pendant 5 heures a 925°C suivi d'un refroidisseradiatir.
Echantillon 316L brut de départ laminé a froid auxts = 20%.
Echantillon 316Ldisslaminé a froid au taux= 10%

Echantillon 316Ldisslaminé a froid au taux = 20%

Echantillon 316Ldisslaminé a froid au taux = 30%.

Echantillon 316Ldiss+ 10% traité pendant 30 min & 925°C.
Echantillon 316Ldiss+ 20% traité pendant 30 min & 925°C.
Echantillon 316Ldiss+ 30% traité pendant 30 min & 925°C.
Echantillon 316Ldiss+ 20% traité pendant 10 min & 925°C.
Echantillon 316Ldiss+ 20% traité pendant 300 min & 925°C

BG
CFC
CSL

Dmoy
EBSD

Jdg
RX

Bande de glissement.

Cubique a Faces Centrées.

Coincidence Site Laticeréseau de sites de coincidence.
Diametre des grains calculé par analyse d’images.
Diametre des grains calculé par analyse d’imagesogenné sur
plusieurs mesures.

Electron Back Scattering Diffractigrdiffraction des électrons
rétrodiffuses.

Joint de grains.

Rayons X

Fraction de macleen % estimée par méthode linéaire.
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Introduction générale

La maitrise du comportement des structures est néoessitécroissante dans divers
secteurs : dans lindustrie chimique et pétrolieédans les installations nucléaires, dans
I'industrie agroalimentaire et en biomédecine. lomraissance approfondie dpeénoménes
intervenant au cours de la mise en service du raatét les facteurs métallurgiques influencant
son comportement permet de prévenir la cinétiqueédgadation et de choisir les conditions les
plus appropriées pour une meilleure utilisationuPles aciers inoxydables austénitiques, la
principale propriété est la résistance a la coorosCette propriété donne au matériau une durée
de vie quasi exceptionnelle dans une multitude diéeuw industriels. A cette propriété
fondamentale, s’ajoutent les caractéristiques mé@uan intéressantes. Du fait de leur
composition chimique tres variée, ces matériauxenff la possibilité de contréle de leur
microstructure via une large gamme de traitements.

La microstructure des aciers inoxydables austérétgse distingue par le phénomene de
maclage. Les macles sont observables a I'échelieostopique et prennent la forme de lamelles
tranchant le grain austénitique. Les propriétésiquaieres des joints de macles font d’eux une
voie d’étude prometteuse dans le controle de larasicture des aciers inoxydables
austénitiques.

L’objectif du présent mémoire est I'étude des ma@edes joints dans I'acier inoxydable
austénitique AISI316L a travers la quantificatioasdparameétres microstructuraux et de la
texture cristalline sous l'effet de traitement theque, mécanique ou thermomécanique. Une
caractérisation multi échelle a été mise en placenss échantillons. Les techniques utilisées
reposent sur la quantification des parametres stiercturaux via I'analyse de la taille de grains
et de la texture cristalline ainsi que le calculles macles. Des analyses aux rayons X ainsi que
des essais de microdureté Vickers ont été effestadéms le but de mettre en évidence les
modifications physico-chimiques et mécaniques sures apres les traitements.

Ceci passe par :

» La caractérisation expérimentale du matériau dearédisponible sous forme de
téle mince ;

» L'analyse de I'évolution des joints de grains et dracles apres des cycles de
traitements thermiques, mécaniques et thermomégasiqpar une étude
métallographique, quantitative et statistique ;

» La caractérisation chimique et mécanique apré®inants ;

» La corrélation entre les grandeurs microstructgratdes parametres opératoires.
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Introduction générale

Le présent mémoire est structuré de la fagon suivante

Les chapitres | et Il décrivent une synthese bgvaphique des différents travaux ayant
porté sur la microstructure des aciers inoxydalalesténitiques. Nous présentons un
ensemble de données expérimentales, métallurgicetescristallographiques qui
permettent de comprendre l'origine et I'évolutiasdoints de grains et des macles. Nous
décrivons aussi les phénomeénes associés a unetattin mécanique par déformation a

froid ainsi gu'aux phénomeénes de restauratioe@igtallisation statique.

Le chapitrelll est consacré a la panoplie des techniquessédis, en particulier celles
portant sur la quantification des parametres stracx a I'’échelle microscopique. Nous

expliquons les techniques de traitement et analyseges numériques.

Dans le chapitre IV, nous présentons les résultatbobservation métallographique, de
l'analyse de la taille et de la morphologie desimgadu calcul sur les macles et la
caractérisation chimique. Une discussion détagktemenée au cours du mémoire sur la
genese et I'évolution des macles, sur les paramdgaguantification des joints de grains
et enfin sur les transformations d’origine therngigunécanique ou thermomécanique

survenues dans l'acier AISI 316L.
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SYNTHESE
BIBLIOGRAPHIQUE

Cette premiere partie résume les propriétés métallurgiques des aciers
inoxydables austénitiques et leurs caractéristiques microstructurales.
Comme le réseau des macles est inclus dans celui des joints de grains, un
sous-chapitre a été consacré aux propriétés des joints de grains. Les
macles seront abordées en premier lieu de par leurs caractéristiques
cristallographiques et thermodynamiques. Dans la partie dédiée aux
transformations microstructurales apres déformation plastique, le
maclage sera traité sous l'angle mécanique autant que mode de
déformation.




MICROSTRUCTURE
DES ACIERS
INOXYDABLES AUSTENITIQUES




Partie théorique Chapitre 1 : Microstructure des aciers inoxydablesténitiques

I.1. GENERALITES SUR LES ACIERS INOXYDABLES AUSTENITIQUES

Les aciers inoxydables austénitiques sont deggalliderreux paramagnétiques contenant
entre 0,02 et 0,10 % de carbone, 17 a 20 % de ehr@na 25 % de nickel et 2 a 5 % de
molybdene (figure 1.1). La nuance AISI 316L posseédetrés faible pourcentage en carbone

pour une meilleure tenue a la corrosion huriiid#l

X2CrNi18-7 X8CrNi25-21
(301 L) (301 S)
—-CA[A+N +Cr |4 +Ni
X10CrNi18-8 X12CrNi23-13 X8CrINiS 18-9
(301) (309 S) (303)
+CA |4 Ni +cr, Ni M4 +cC Al+s
+Ti X6CrNiTi 18-10
X2CNiS18-9 | _ ~ | X5CrNiS18-10 -> (321)
X2CrNi19-11 —— (304) |
(304 L) +Nb | X6CrNiNb18-10
¥|+Mo -> (347)
X2CrNiMo17-12-2| —C | X5CrNiMo17-12-2 | +Ti | X6CrNiMoTi 17-12-2
(316 L) < (316) > (316 Ti)
-C | |{+Mo
X2CrNiMo18-15-4
(317 L)

Figure I. 1 : Principaux types d’aciers inoxydables austéndgjau chrome-nickel (molybdene)
dérivés de la nuance de base X5CrNi18-10 (AISI 38})

Les propriétés de l'acier inoxydable austénitiqaet sntimement liées aux effets isolés ou
combinés des éléments d’addition, parmi lesqueldistimgue :

» Le chrome élément alphagéne, augmente la résistance artzsm a des teneurs supérieures
3a 11% (sauf en milieu sulfurique) et la résistaitexydation a chaud.

» Le nickel élément gammagéne, élargit le domaine austéaitijuson effet stabilisateur est
plus intense dans les aciers au chrome. L'ajoutickel en solution solide favorise la mise en
ceuvre par déformation plastique.

= Le carbone élément fortement gammageéne, stabilise I'austéioits d’'une déformation a
froid. Il peut provoquer la formation de carburesahrome CiCs et diminue par la suite la
résistance a la corrosion intergranulaire.

* Le molybdeneélément alphagene, améliore la résistance artaston dans presque tous les
milieux. Il peut étre a I'origine de la formatioe gghases intermétalliques qui altérent a la fois

la tenue a la corrosion et les caractéristiquesamgues.
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Partie théorique Chapitre 1 : Microstructure desiers inoxydables austénitiques

= Le titane le niobiumet levanadium éléments alphagenes, peuvent se combiner aungarbo
sous des conditions de température et de tempsdbienminées. Or, les carbures TiC, NbC,
et VC formés sont fins et, contrairement aux ceebule chrome améliorent la résistance a la

corrosion.

Le module d’élasticité des aciers inoxydables auiisigies est de I'ordre de 200 GPa. Le
fait que leur structure cristallographique soittgge cubique a faces centrées leur confére une
ductilité et une ténacité exceptionnelles depusstampératures tres basses jusqu’a plusieurs
centaines de degrés Celsiug. [A ces propriétés essentielles, il faut ajoutae excellente
soudabilité, ce qui en facilite la mise en ceuvresd\ les aciers inoxydables austénitiques sont
libres de transformations structurales et par agunsét nondurcissables par traitement
thermique. Aprés hypertrempe, I'austénite métastpblt toutefois se transformer partiellement
en une martensite cubique centrée lorsque I'asieé@oui a la température ambiante ou a basse

température.

I.2. DIAGRAMMES D’EQUILIBRE DES PHASES

1.2.1. Diagramme d'équilibre Fer—Chrome

Le diagramme d’équilibre binaire fer — chrome (figu. 2. A) illustre I'existence de
l'austénite ¢) limitée a I'intérieur d’'un domaine appelé « baugl» ; ce domaine est d’autant
plus faible que la teneur en chrome est élevéa €#ldld a un phénoméene d’isomorphisme : le
chrome favorise la ferrite a réseau cubique centrégout de carbone au systeme fer-chrome
peut élargir la boucley) [4].

Dans la partie du diagramme au dessous de 850j@r€fil. 2. B), apparait une nouvelle
phase appeléphase sigmgo) de structure quadratique complexe et de tenewssioze en
chrome comprise entre 45 et 50%. Pour les aciengiant moins de 25% en chrome et portés a
des températures au dessous de 820°C, la phasa s@écompose donnant naissance a des
précipités fins de deux nouvelles phase}s €t (@’). Cela implique un effet de durcissement
structural qui peut entrainer une fragilisation aripnte suivant une cinétique relativement lente.
La phase intermétallique sigma réputée étre unesaie fragilité, peut donc se former lors des

maintiens de longues durées (plusieurs dizaine=udds) et a des températures assez basses.

HACHEMI Hania — ENP 2012 4



Partie théorique Chapitre 1 : Microstructure desiers inoxydables austénitique:
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Figure I. 2:Diagramme d’équilibre binaire f—chrome 4.

1.2.2. Diagramme d'équilibre Fer—Chrome—Nickel (Molybdéne)

Le diagramme ternaire f— chrome — nickel (voir les figures 1.6 I. 4) est le diagramme
de base pour I'étude des aciers inoxydables atigiées. || met en évidence trois pha
solides : gammay), alpha () et sigma o). L'ajout du molybdene en faibles quantités prave
la formation de composeés intermétalliques. Cepd, des composants non métalliques is:
des éléments d’élaboration (carbone, phosphordregaexistent souvent a de faibles quanti
Leurs effets sont cependant trés importants sstdhailité et la solubilité des précipités qui

contienner{b].
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Partie théorique Chapitre 1 : Microstructure desiers inoxydables austénitique:

Temperature,”C

Ni, wt - %o

Figure I. 3: Vue tridimensionnelle du diagramme d’équilibre tra fer— chrome — nickel,
d’aprés PADILHA A. F, RIOS. P. FDecomposition of Austenite in Austenitic Stain®te®ls
ISI1J International Vol. 42 (2002), No. 4, pp. 327.

(A) 1093°C (B) 816°C
30°% Mo

v
Y+ot— 30%Cr

30%Ni ___ hromium in e 30%Cr 30%Ni  ___ chromium in%
0 5 10 15 20 25 30 0 5 10 15 20 25 30
30 25 20 15 10 5 0 30 25 20 15 100 5 0

-*-—4Nickel: in °/: - Nicke[ in %,

Figure I. 4: Coupes isothermes du systéme— chrome — nickel molybdene ave
%pds.Fe=70%ux température(A) 1093°C et (B) 816°C, d’aprédetals Handbook
8eme éditionMetallograph, Structures and Phase Diagranvol. 8, ASM
International, Materials Park, Ol (1973), pp.421.
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Partie théorique Chapitre 1 : Microstructure deiers inoxydables austénitiques

I.3. DIAGRAMME TEMPERATURE-TEMPS—PRECIPITATION

Les domaines de stabilité des différentes phases représentés par les courbes en C
caractéristiques de chaque réaction de précipitatie diagramme T.T.T des aciers inoxydables
austénitiques est de type T.T.P (Température-TeRrpsipitation), un exemple de ces
diagrammes est illustré sur figure I. 5 (316L &&it1250°C pendant 1,5 heure).

1.3.1. Précipitation de carbures
Comme la solubilité du carbone dans I'austéniteirii® pendant le refroidissement et en
présence d’'une forte teneur en chrome, la prétipitanévitable de carbures provient dans la
plupart des aciers inoxydables austénitiques, sysar la formation de phases intermétalliques.
La fraction volumique totale de ces précipités mpasse en général pas 10%. L’addition
d’éléments stabilisateurs (titane, niobium ou vama)l ainsi qu’en molybdene provoque

toujours un appauvrissement en carbone de la redéjc

982

O 899 ( ) ?
@ . o i/ 4
3 . e M +
E 816 E C 2376 1
8 — : S
E 732

649 |

566

482 1 L 1 ‘ 1 L 1

1 10 100 1000 10000
Temps (heures)

Figure I. 5 : Diagramme Température-Temps-Précipitation d’'uera&iSI| 316L, d’apré®¥/EISS.
B, STICKLER. R, Metallurgicatansactions Vol. 3 (1972), pp.855.
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Partie théorique Chapitre 1 : Microstructure desiers inoxydables austénitique:

* Carbures type M,,C,

Les carbures de type £€s ont un réseau cristallin cubique faces centréetedar, le
molybdéne ou le nickel peuvent se substituer aarmabr Dans les aciers AISI 316, la formule la
plus probable est (&FesM0,)Cs.

Ces carbures riches en chrome sont toujours lesi@re carbures a précipiter dans les
aciers inoxydables austénitiques entre 600 et 9@dtame l'indique le diagramme T.T.P de la
figure I. 5. Les recuits a ces températures activemr germination et favorise les sites de
précipitation a l'intérieur des grains. La cinégqde précipitation est régie par la vitesse de
diffusion du chrome qui est plus rapide aux joigénéraux. De ce fait, les carbures;G4
précipitent préférentiellement dans les joints d@ng, puis dans les joints de macle incohérents,
les joints de macle cohérents et en fin dans sdditions intragranulaires. Les précipités dans
les joints sont en relations d’orientation aveqtain. Le parameétre de maille du carbure est
autour dea = 1,063nm et celle de l'austénite 0,358n soit un rapport de 3 ; Il en résulte une
interface semi-cohérente dont les relations d’¢agon sont :  {111Jcipite // {111}austenite -

Il est important de noter que I'addition d’élémesitabilisateurs n’élimine pas les carbures
M23Ce précipités ; ces derniers se forment alors plffeititment pendant le chauffage [5, 7] ; la
précipitation des carbures &€ est retardée par la réduction de la teneur eronaridans la
solution solide quand les conditions cinétiquestrEirmodynamiques de la formation des
carbures TiC sont favorables en présence de titéat Ti = 1,2 %at C). D’'autre part, une
addition d’azote donne lieu a la précipitation digsures de titane (TiN) qui constituent des sites

de germination intragranulaire des carbures dencéro

= Carbures type MC

Les carbures MC (M = Ti, Zr, Hf, Nb et Ta) sontstitables et tendent a précipiter au lieu
des carbures PMCs a des températures élevées au-dela de 850°C. aflmgr&s ont un réseau
cristallin cubique a faces centrées et se répartisselon deux distributions : (i) la distribution
grossiere dont la taille est de 1 a 10 um provertmd® précipités primaires lors de la
solidification, et (ii) la distribution fine, de itk 5 a 500 nm provenant des précipités
secondaires. Dans les aciers stabilisés, une plgiearbures primaires peut étre dissoute durant
le recuit de mise en solution (ou de dissolutiates températures prisent entre 1050° et 1150°C)
puis ils reprécipitent en des précipités secondagites fins pendant le recuit de stabilisation. La
précipitation des carbures MC est essentiellenrgrdgranulaire au niveau des dislocations. On
a pu constater que la transformation des carburg€sMen MC peut avoir lieu apres un long

recuit a haute températ(ige9].
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Partie théorique Chapitre 1 : Microstructure desiers inoxydables austénitique:

* Carbures type M C

Les carbures de typess® (M = Fe, Cr, Mo, W, Nb et V), appeléarburess; sont souvent
présents dans les aciers inoxydables austénitiefuesntiennent au moins trois types d’atomes.

Leur réseau cristallin est cubique faces centsgesdiamantd = 1,082 nm)8, 9].

* Carbures type M.C,

Les carbures MC,(M=Cr, Fe) ont une structure cristalline pseudo dgmnale et
précipitent uniguement dans les aciers inoxydablesténitiques dont le rapport des teneurs
(CICr) est éleve, par exemple pendant une carlonfa}i Entre 750 a 1000°C, les carburegQyl

se transforment progressivement en carburesCMplus stables dans cet intervalle de

température.

1.3.2.Précipitation de phases intermétalliques
La précipitation des phases intermétalligues damsmlatrice est associée a des
conséquences indésirables comme l'appauvrissemegigments d’alliages et la diminution de
la ductilite, la ténacité et la résistance a laasion. Le tableau I. 1 résume les caractéristiques
cristallographiques et la composition chimique gdeacipales phases intermétalliques pouvant

étre identifiées dans les aciers AISI 368].

Tableau I. 1 : Principales phases intermétalliques présentes Itacier AISI 316,
d’aprés JANOVECJ, SUSTARSIB., MEDVED. J, JENKO. M, Materiali in
TehnologijeN°37 (2003) Vol. 6, pp. 307-312.

Phase, Parametre de Fe (% o (% Ni (% Mo(% Si (%
Réseau cristallin | maille (nm) e (%) r (%) (%) o(%) (%)
a=0,883
Phasa. c= 0461 49-52132-34| 4_7 8-11 1
tétragonale a=0.883
) 5 —
c=0.460 55 29 11
a=0,475
Phase, c=0,779 37 11 4 42 5-6
héxagonale a=0,473
c=0,772 38 11 6 45 —
Phase, a=0,890 | 51-53|23-24 4 18 1
Cubique base
centrée a=0,888 52 21 5 22 —

HACHEMI Hania — ENP 2012 9



Partie théorique Chapitre 1 : Microstructure desiers inoxydables austénitique:

1.4. CLASSES DE TRAITEMENTS THERMIQUES

La structure d’'un acier est triphasée a I'ambigatgesténite+ferrite+précipités). Pour
dissoudre les précipités et obtenir une structwmdgéne, on opére un recuit de mise en
solution entre 1000° et 1150°C. La température sggiee a la mise en solution est choisie en
fonction des phases a dissoudre et peut en capatiipn de phases hautement alliées se situer
au dessus de 1150°C. Cependant un grossissemegtanis affecte fort probablement la
microstructure de I'acier au dessus de 1150°C.

Les aciers stabilisés subissent souvent un traitethermique de précipitation apres
recuit de mise en solution dit « traitement de iitaion » dans la fourchette de température
850°-925°C. Ce traitement est recommandé pour riadai précipitation des carbures MC en
détriment des carbures s et diminuer le risque de corrosion intergranulaireutefois, un
traitement de stabilisation entre 850° et 950°@@ave efficace pour prévenir la sensibilisation
d’'un acier stabilisé au titane a 600°C aprés 100dsed’exposition ; les précipités TiC formés
lors de la stabilisation a 950°C ont tendance aéeimgr la précipitation des carbures de chrome

sans durcir I'acier[9,10]
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Partie théorique Chapitre 1 : Microstructure desiers inoxydables austénitiques

I.5. RESEAU DES JOINTS DE GRAINS

1.5.1. Notions générales sur les grains et les joints de grains

Un grain est unmonocrista tétraédrique défini par un réseau cristallin cantet une
orientation unique. Les grains adjacents d’'une miphasesont séparés par une interfa
immatérielle ditgjoint de grains(figure I. 6). Le changement'orientationest brutal dans les

alliages métalliques et s’étale sur quelques rangtmamique:(0,1 a 1 nmo, 11, 12]

A) Lingot

B) Vue par microscopie optique C) OIM par EBSD
(macrostructure)

(mésostructure)

7, 'zfﬂital 2

D) Vue par microscopie E) Vue en METHR

électronique (MET) (Structure atomique)

Figure I. 6 : Observations des joints de grains a diverses @&d[11].

De maniére générale, les joints de grains sontfaidades sources et des pieges pou
défauts ponctuels et les dislocations. Dans ld,jogrtains atomes sont déplacés de leur pos
normale dans le réseau ce qui augmente le tauxéfiritd en Icunes et en dislocations
accumule de I'énergie. Au cours d'une trempe, Bsiries excédentaires s'éliminent |
rapidement aux joints de grains. Les joints jouéghilement un réle important dans
déeformation plastique puisqu'ils peuvent induire dislocations sous l'effet d'une contrainte

constituer des obstacles au mouvement des dishosze
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Partie théorique

Chapitre 1 : Microstructure desiers inoxydables austénitique:

On défint un joint de grains par Iplan du jointdans chaque grain, soientKf;) et

(h2kol2) et I'angle de rotation® autour de la normale a ce plan (figure 1.7). Ob&een

microscopie optique ou en balayage, le plan du m@parait souvent courbe. Cet aspect résulte
des nombreuses facettes qui le composent, visthirschelles plus fines (figure 1.6-D). Il est
donc souvent impossible de caractériser un plgoideunique. On ne peut le faire que pour un
plan moyen qui n’a aucun sens physique. En effest ¢e plan du joint a I'échelle atomique qui
détermine la structure fine et I'énergie d’un jodte grains. Lorsque le joint est asymétrique,

c'est-a-dire {hkil1} # {h2kalo}, son orientation est précisée par I'an§lentre son plan et celui

du joint symétrique de méme désorientation.

[01131

ki

e
Rate

=

\
Y1

[1002,

5%
X

3
st
S

N

Figure I. 7: Circuit de Frank pour définir 'angle de désotagion d’un joint de
grains associé a une déformation, d’aprés L. Rrid2kastOx(2009) pp.45-55.
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Partie théorique Chapitre 1 : Microstructure desiers inoxydables austénitique

1.5.2. Notion de réseau de coincidence

La notion de réseau de coincidence remonte a leripgsn des macles par Geor¢
FRIEDEL en 192@&lans ces classique Lecons de cristallographie. Dans I'étude du réseau
joints de grains et des macles, il est utile didtrire le réseau de coincidence ( (coincidence
site laticg. Les sites de coincidence sont formés en corant les nceuds et non les s
atomiques, communs aux réseaux des deux cristalstingerpénétrent complétement. A pric
la densité de ce réseau sera élevée pour desieqgieset certaines désorientations dit de
coincidence». Dans le cas de symétrie cubique, une relation de coincidencentrégfisionnelle

exacte existe quelle que soit la rotation autoundixe d’indices rationn¢10, 11,13].

On appelle indice de coincidence, noté &», l'inverse du nombre de sites ¢
appartiennent au CSbu de maniere équivalente, le rapport de volumendgiies du résea
CSL et du réseau de base. Avec deux réseaux carrgmurra construire un CSL simp2.5
pour une rotation voisine &¥° (figure 1. 8).2 est un entier impair pour les matériaux cues
etvarie d’'une maniére discontinue a\6tandis qu’aucune relation biunivoque existe ensr

valeur dg et I'énergie intergranulair

Figure I. 8: Maille de coincidence d’un bicristal de structunbique.
2=5 (0= 36,9° <1002, délimité par les nceuds bicolores (noir/bli ; d’apres L. Prieste
PlastOx(2009) pp.45-55.
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Partie théorique Chapitre 1 : Microstructure desiers inoxydables austénitique:

I.5.3. Classification d’un joint fondée sur son énergie
Pour un métallurgiste il est plus intéressant deraier des criteres d’estimation
I'énergie du joint qu’aux détails de leur structuméomique. Ces criteres deéfinissent
«orientations singulieres de faible énergie, ou des orientations dit spéciales> si elles
correspondent & un extremum d’une propriété pdigieu (ségrégation, mobilité, ...). Trc
criteres sont généralement avances pour prédiraitgsma d’énergie des joints grains[10,12]:
(i) une forte densité volumique de sites de cidEncep=1/Z donc une faible valeur & ;
(i) une valeur élevée de la distance interplaadhy, {h k [} étant le plan du joir ;

(iii) une forte densité planaire de sites de caligxace IN).

bY

Pour un joint de faible désorientaticB=10° a 15°)'énergie est estimable par modéle
de dislocations de Read et Shock1952). D’aprés ce modélle champ de contraintes du jo
est réduit a courte distance limitée a une banéeaisseu2d de part et d’autre du joir

La formule de Read et Shock estime I'énergie par unité d'aire av(1/d) dislocations par
unité de distance E@)=ExB[1=1In(0)].evvvveiniiniiinnn. Equation I.1

L’énergie du joint croit avec la désorienta (figure 1.9).La formule prévoit un maximui

pour des valeurs deauxquelles elle n’est plus valables ce qui esfieépar I'expérience

E (mJ/mm?3)
¥ v . T .
P : : T
=9 Z=1l £Z=3 z=3 Z=Z=ll ==9
{221} {332} {111} {112} {113y {14}
600
[ — 0 - -® joints généraux
e \/ e «®~ o~ ~®
- J.. ® @ ®
- joints généraux
400[
- joint vicinal
B L 4
200 joint singulier
joint vicinal
- { I 1 .joi_i]t Siug}llier 1 1 1 P 0 <110>
0 20 40 60 80 100 120 140 160 180

Figure I. 9 : Evolution de I'énergie intergranulaire en fonatide la désorientatic6<110>.

Les positions de coincidence sont repérées s Haxizontal du haut, d'apres L. Pries

PlastOx(2009), pp. 45-55.
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Partie théorique Chapitre 1 : Microstructure desiers inoxydables austénitiques

La classification des joints de grains selon leargie libre met en évidence trois types :
» Lejoint singulierdont I'énergie est situé a un minimum sur une lselE=f (6) ; ce sont les
joints a faibles angles de désorientation (Z = 1) ;
» Le joint vicinal dont I'énergie est proche d’un minimum local saecourbe E# (6) ; ce
sont legoints du réseau de coincidence (1 <2< 29) ;
»= Lejoint généraldont I'énergie est a un, ou voisine d’un, maximooal par rapport a un ou

plusieurs degré de liberté macroscopique ; celssidints a forte désorientation (Z>29).

Pour illustrer la classification des joints selaurl énergie, quelques joints singuliers,
vicinaux et généraux sont marqués sur la figurell.€nvient de noter que les joints de grains
convergent suivant des lignes appgté#sctions triplesou points triples Ces jonctions forment
un réseau tridimensionnel dont les nceuds sont cammrauquatre grains. L'équilibre dans un
plan perpendiculaire a la jonction peut s’écrire termes de forces dérivant des tensions
interfaciales (énergies des joints). D’ou on écrit

E, _ E; _  Ej
sin(8,)  sin(4,)  sin(6,)

.................................. Equation I. 2

6, 6, & sont les angles de désorientations des jointst Rgujoints généraux, I'équilibre

conduit a trois angles égaux a 120°.

1.6. MACLAGE DES ACIERS INOXYDABLES AUSTENITIQUES

|.6.1. Définition et caractérisation d’'une macle

L’édifice cristallin peut étre considéré comme umpdement régulier de plans suivant un
motif répété infiniment. La structure compacte CFC astmpilement de plans {111}.

La macle(twin) est un défaut dans l'ordre d'empilement des pdansessifs qui apparait
dans les structures compactes a faible énergieefiritd d’empilement. Dans la séquence de
plans :ABCABCACBACBAreprésentée en partie sur la figure 1.1,0€Aplan souligné comprend
un défaut puisque la séquence change de seragitldun plan de macleLa macle est plane et
orientée selon des directions bien précises duatisrrespondant a un plan dense quilest
plan de macleDans les réseaux cubigues a faces centrées,|l@'fshille de plans {111}Ce
type de défaut plane introduit uniguement une xéle dans un miroir d’ou I'appellation de
« plan miroir »[10, 12].
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Partie théorique Chapitre 1 : Microstructure desiers inoxydables austénitique:

La géométrie du maclage est caractérisée par nrdelanacleK 1((111) : plan de maclage
primaire), et une direction de cisaillement ou direction daclageni(<112>: direction de
maclage primairg Les systemes de macle(tableau 1.2)ne sont pas quelconqt; il faut
trouver 3directions cristallographiques noncoplanaires cpiservent leur longueur et lel
angles mutuels au cours du basculement. Ces dinscsiont obligatoirement cenues dans les
deux plans invariants. Le cisaillement doit étrplles faible possibl

La création d’une macle peut étre définie comme superposition de deux ou plusie
défauts d’empilement intrinsequparalléles. Ces derniers se forment par lsociation d’'une
dislocation parfaite en deux dislocations partgeltite de ShockleylL’'énergie de création c
défaut d’empilement varie beaucoup d’'un métal aautre ; on l'affecte a I'énergie de faut

d’empilement explicitée dans le paragrag.6.2.

Z
e

(111) Twanning
plane

Twin

(111) Twanning
plane

O >0 O>0 WO

Figure I. 10: Schéma de la structure atomique au niveau d’uanee ;
(A) Séquence de plans d’'une macle et (B) arrangememicie dans les plans de ma
dans un systeme cubique a faces cen[12] ;
Les atomes en cercles noir et blanc représenteiatdenes des différents ple

Tableau I. 2 : les12 systémes de maclage ou « variastéans le cristal CF
d’aprésHumphreys.F. J., Mat Sci. (2001) Vol 36, pp84-.

K (111) (1) i11) (11)
n (03] |h2) | B |Rul | het) [pTo) |Bedl (1] | [fr) |02 | i) | 2l
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Partie théorique Chapitre 1 : Microstructure desiers inoxydables austénitiques

A I'échelle microscopique, les macles apparaissents forme de lamelles bordées par
deuxjoints de macles suivant lesquels les réseaux sootiérentsLes joints de macles sont des
joints atres faible énergie surfaciqyear rapport aux restes des joints de grains. EHaw) les
macles se traduisent par un basculement trés wggtelques microsecondes) facilement
observable au microscope optique (figure I. 11)fdranation de chague macle donne lieu a un
décrochement sur la courbe de traction.

On distingue lamaclage thermique lié a la recristallisation qui accompagne le pméeoe
de croissancde I'ensemble des graimendant un traitement thermique. Par ailleursydelage
mécanique est la réponse a une déformation mécanique sotffisa grain seulLe but dans les
deux cas est le méme a savoir acquérir la strudesgoints la plus stable dans le nouvel état de

contraintes, autrement dit la configuration qui imise I'énergie interfaciale.

Figure 1.1 11: Joints de macles a I'échelle du grain ; (c) t®icohérents et (i) incohérents.

1.6.2. Energie de défaut d’empilement et cission critique de maclage

L'Energie y, de défaut d'empilement S(acking Fault Energgst un parametre
caractéristique du mode de déformation par macl&gs relations empiriques permettent

d'estimer cette énergie en fonction de la commosithimique (Yomassiqué), 10, 11], ona:
JAmI.m™) = 25,7+2(%Ni) + 410(%C) — 0.9(%Cr) —77(%N) —13(%Si) — 1,2(%Mn)...Equation 1.3

On a constaté que le nickel accroit la valeuréteeltgie de défaut d'empilement tandis que
le manganeése la diminue. L'énergie de défaut d’@ammant de I'acier 316L est de I'ordre de

41mJflcne. Pour qu’une dislocation de Shockley généere uraelen il faut une contrainte
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Partie théorique Chapitre 1 : Microstructure desiers inoxydables austénitique:

suffisante ditecission critique de maclayT. ") pour vaincre I'énergie de défauts d’empilement
(¥r)

T b[112] SV s Equation I. 4

Le calcul d0 &/enablesur les CFC aboutit a la formule :

1-2 .
( 1 K- mSZO'MC) oM = Equation I. 5
38 b
(1-vL

ms est le facteur de Schmif,une constante unitaire, & , L est la longueur de

1,84 ub
'empilement. Cette formule montre que la contraictitique de maclageMC varie comme
JYr- Le maclage est d’autant plus facile que I'énergeedéfaut d’empilement est failemme

le suggere Bquation 1.5 ce qui est bien vérifié pour beaucoup d’alliagessmples des métaux
et alliages a faible énergie de fautes d’empileméd, Au, Cqcrc) , Cu pur, Cu-Zn, Cu-Al et les

aciers inoxydables austénitiques (tableau I. 3).

Tableau I. 3:Energie de faute d’empilement pour quelques métaux
d’aprésHumphreys.F. J.,Mat Sci. (2001) Vol 36, pp 3840.

. . Acier Acier
Métal Al | Cu | Ag | Ni | Zn | Mg | Mg Zr AlS] 304 AISI 3161
¥(mi/m?) | 166 | 78 | 22 | 128 | 140 | 140 | 125 | 240 21 41

1.6.3. Genese et croissance d’'une macle
En comparaison avec les joints généraux, les jd@tsiacles se caractérisent par :
= Une faible énergie ;
» Une faible tendance a la ségrégation ;
» Une faible susceptibilité a la fragilisation inteagulaire ;
= Une faible diffusivité ;
= Une faible mobilité ;
= Une faible capacité d’adsorption et d’émission éfadts ponctuels ;

» Une grande résistance a la rupture intergranulaire.
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Partie théorique Chapitre 1 : Microstructure desiers inoxydables austénitique

La genése d'un joint de macle et sa croissance ifloiencées par des paramétres
intrinséques au matériau ainsi que des paramepé@satoires liés a un champ de contraintes
extérieur[13, 14] :

= Lataille de grains ;

= Latempérature et la durée du traitement thermjque
= L’énergie de défauts d’empilement ;

= La texture cristallographique ;

= L’énergie et la mobilité des joints de grains ;

= La déformation résiduelle sous forme de dislocation

= La présence de seconde phase sous forme de pestdispersées.

L’estimation de la taille critique d’un germe decieaest établie a partir du modele géome-
trique schématisé sur la figure I. 12. Trois nolegelsurfaces correspondant €l) joint de
macles cohérent ; (2) joint de macles incohérgf) surface du joint de grain d’origine a grand
angle de désorientatiorL’énergie totale 4Gy) de la transformation donnant naissance a ce
germe de macle est donnée par I'expression 1.6 :

AG; =nlr (rlth[AG+ry,. . +ry.. +2hy, —rpy) ... Equation 1.6
Les parametres de I'équation sont :
- AGr : énergie libre par unité de volume, associéaléflasion atomique a travers le joint de grains;
- r eth:rayon et épaisseur de I'embryon de macle ;
- Jnc: €nergie libre par unité d’aire, associée au jdemacle cohérent ;
- Jni: €nergie libre par unité d’aire, associée au jdentmacle incohérent ;
- J): énergie libre par unité d’aire, associée a léasercylindrique ;

- J: énergie libre par unité d’aire, associée au jdegrain d’origine.

La taille critique ¢) et I'énergie critique 4G’) pour la germination d’une macle sont

données par les expressions :

r*==hly J(WAG+y . +V.+tV) ... Equation 1.7
AG* =nlhly r* o, Equation 1.8

Sachant qué\G = 1Cergcn? et h = 310°%m le produit hpAG] est largement inférieur aux

autres termes énergeétiques.
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i —|

Figure I. 12 : lllustration d’'un germe de macle formé sur umfale grains ;
D’apres R. Viswanathanet C. L. Baubtetallurgical Transaction$1973), Vol. 4, pp.2647.

Pour qu’'une macle germe et croisse, il faut queelgie totale dépensée pour la formation
des joints de macles cohérents et incohérenty&ditée par les inégalités :

Ve T Vi S Vo o, Inéquation 1.9
28ch  Och T 2Snb Onb < Sgp* Ogp oo, Inéquation 1.10

ZSchy ZSnp, ZSgp SONt les surfaces totales des joints de macleérents, incohérents et les joints
de grains respectivement,, , o,p, 0y, SONt les énergies specifigues des joints de macles
cohérents, incohérents et les joints de graines@ment par unité de surface. La formation et
croissance des macles sont nécessairement accodesagugr le fait que la réduction de I'énergie
intergranulaire des joints dépasse I'augmentaten’@ergie due a la formation des joints de

macles incohérents, ce qui est explicité par &ticsd mathématique :
28nb * Onbp < Sgp * Ogp <vevvveieniaiiiiin, Equation 1.11

La stabilité et la frequence de formation de mattiesmiques est tributaire des propriétés
du joint qui se dissocie en donnant naissancevaalde : (i) sa structure ; (i) son énergie estimée
a partir de sa désorientationb« et (i) sa mobilité, toutes considérées a lmpgérature a
laquelle est porté le métal ainsi que son étatéferchation. Cependant, la densité de macles
n'est pas uniquement déterminée par la vitesselguprelle les joints de grains évoluent

(migration, fracturation, disparition).
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CONCLUSION DU CHAPITRE |

L’acier inoxydable austénitique AISI 316L est untéreau de structure possédant d’excel-
lentes propriétés mécaniques associee a sa bamredda corrosion grace aux développement
des éléments d’addition, en particulier les élémdattement carburigénes présents en faibles
quantités. De ce fait, I'acier AISI 316L trouve @ace dans plusieurs domaines industriels tels
que lindustrie chimique, pétrochimique, agroalina@e et en biomédical pour sa
biocompatibilité. La structure de cet acier eséliessante du point de vu de la multitude des
traitements possibles qui aboutissent a des étaisstructuraux et des propriétés macro-
scopiques divergentes. L'étude du réseau de jdimtgrains et de macles peut étre considérée
comme la clé pour une meilleure compréhension Héagmenes métallurgiques en contrepartie

d’'une optimisation des propriétés mécaniques etrélehimiques de I'acier AISI 316L.
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Partie théorique Chapitre 2 : Transformations microstructurales smrgrainte

I.1. PHENOMENOLOGIE DE LA DEFORMATION PLASTIQUE A FROID

11.1.1. Mécanismes de la plasticité a froid

La déformation résiduelle dite « déformation plpsti» dépend de [I'histoire
thermomécanique du matériau et elle se produit s amtraintes supérieures a sa limite
élastique. Les caractéristiques d’une déformatiastigue d’un agrégat cristallin isotrope a une
température donnée sont des conséquences du maivee® dislocations (Cotrell 1953 ;
Friedel 1965). La grande mobilité des dislocatiansasse températur@ €T; /3, ouT; est la
température de fusion) est responsable deldesticité a froid Aux basses températures,
I'agitation thermique des atomes est faible deesque les mécanismes athermiques, qui ne font
pas intervenir celle-ci, sont en général prédontmahes phénomeénes de diffusion, de
restauration et de recristallisation sont négli¢esith , 16].

A haute température, le glissement dévié et la éeodes dislocations accroissent encore
leur mobilité, c’est la cause de la plus grandestpldé a chaud. Pendant le processus de
déformation plastique, il y a dissipation d’énergt une déformation permanente.

Au cours de I'écoulement plastique, les grains diygristal sont en interaction mutuelle.
Cela provient d’'une forte déformation plastiquesatriope de chaque grain. Du point de vue
arrangement cristallographique, les grains sonbrikT#€s les uns par rapport aux autres : il en
résulte une incompatibilité globale, de grain argrele la déformation plastique, responsable de
contraintes internes se superposant aux contraapigguées. Ces contraintes internes affectent
différemment chaque grain bien que leur somme vied® soit nulle. La plasticité étant une
propriété principalement non linéaire, I'effet giblles contraintes internes sur I'écoulement du
polycristal le distingue entierement de celui dimonocristal. Dans le cas des alliages, c’est
I'aptitude du cristal a dissoudre des impuretésgeaantités plus ou moins grandes, ou au
contraire a présenter des précipités (inclusiord)érents ou incohérents, ou encore des
domaines d’existence de solution solide ordonnéd, agtermine laptitude a déformer
plastiqguement un polycristal.

La majeure partie du travail de déformation estipersous forme de chaleur, I'énergie
emmagasinée par le matériau ne représente qu'uinle faroportion (entre 2 a 10%). Cette
énergie, fortement liée a tous les changementspdgwiétés du métal déformé, dérive des
défauts ponctuels et des dislocations généréesntdieiadéformation. Malgré leur grande
mobilité, les défauts ponctuels n'ont pas une doution significative dans I'énergie de
déformation emmagasinée. Dans le cas de la défimmat froid, l'origine de I'énergie

emmagasinée eaccumulation des dislocations
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11.1.2. Evolutions structurales aprés déformation a froid

= Ladensité de dislocations

Les dislocations sont organisées suivant un rétridimensionnel diréseau de Frank. Si
on considere au sein d'un cristal de volume V dslochtions rectilignes, paralleles et arranc
selon un réseau carrly maille de résee dranck (distance entre dislocatic) est reliee a la

densité de dislocationspar la relatio :

dFrank = 1/\/; .......................... Equation Il. 12

Ainsi pour un métal recuit (qui contient une tresbfe densité de dislocations) nc
avons : o= 10 m™ soit dgane = 10 pm ; alors que dans leéme métal fortement écroui
densité de dislocations vayt 10" msoit deranc> 0,1 pm.ll est noté que la distance moyer
entre dislocations est nécessairement grande divdistance interatomique. Il existe une le
supérieure & la densité de dislocaticovayx ~ 10 m3)[16,17, 18].

= |’écrouissage

Quandla limite d’élasticité du matériau est franc, le glissement simultané d’'un gra
nombre de dislocations aboutit au blocage d’undigparentre elles contre divers obstac
(autres dislocations, joints de grains, précipit€gpendant, d’autres phénomenes intervienr
primo, 'augmentation degontraintes appliquées permet l'activation de ndesesources d
Frank et Read a partir de segments de longueurudegn plus faible, ce qui a pour ef
d’augmenter la densité des dislocations motp,, ; etsecundol’activité des sources provoq!
I'augmentation de la densité totale de dislocatip, qui peut atteindrel0™ & 13° m™? ; les
dislocations mobiles sont donc soumises a desarttiens de plus en plus fortes, soit entre e
soit avec les dislocations bloquées et il faut cotraine de plus en plus élevée pour les fi
glisser.

L’observation par microscopie électronique en tnaission de la structure du métal écr
amene a distinguer deux cas en ce qui concernsttibdtion des dislocation:

a)dans lesmétaux a faible énergie de défaut d’empilement (quelquesl0? J/nf, comme le
cuivre, les laitons, les aciers austénitiques), thslocations sont réparties de mani
relativement homogéndigure Il. 1 A) ;
b) dans lesmétaux a forte énergie de défaut d’empilement (quelqueslO™ J/nf, comme

'aluminium, le fera, les aciers ferritiques), on observe contraire la formation dcellules
d’écrouissageles dislocations se rassemblent aux parois d@lithies zones de cristal a [

pres dépourvues de défauts (figul.1 B). Lorsque la déformation augmente, les cell
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deviennent plus petites et tendent vers une taitlite au moment ou leurs parois dite parois
de polygonisatiom deviennent plus épaisses. Elles présentent eelles de faible:
désorientations cristallographiqu(inférieures a 1°) qui augmententea la déformationCette
configuration cellulaire, que I'on obtient égalerhg@ar déformation a chaud, correspond ¢
minimum de I'énergie élastique stockée pour unesi€rle dislocations donnée. Toutefois
formation suppose une mobilité suffisades dislocations. Dans les matériaux a faible ée:
de défaut d’empilement, la dissociation des diglooa en paires de dislocations partielles r

plus difficile leur mouvement ce qui explique I'eélose de cellules d’écrouisse

Parois

. . . L)1SI0 Carlons Dislocations
Segment de dislocation | A

ri

A — Métal a faible énergie de défauts d’empilement

I . =
; [
P

B — Métal a forte énergie de défauts d’empilement

Figure Il. 1 : Représentation schématique des modifications diatede:
dislocations au cours d’'une déformation a fi[17].

= Le glissement et le maclage mécanique

Le laminage a la température ambiante de I'a316L provoque la rotation des crista
dans la direction de laminage et un glissemengpeétiel selon les plar{111} qui coincident
avec les variantes de maclage. Les joints de genamulent I'énere de déformations so!
forme de dislocations intergranulaires. Cependastdislocations intragranulaires se multipli
pendant le laminage et se réarrangent en paroislatcqueérir la structure la plus stat

Au cours d’'une déformation pglissement, le passage d’une dislocation dansdeatne
laisse aucune trace (figure2). La géométrie du glissement impose un cisaillememtaglieu
dans une direction particulierile vecteur de Burgets», et selon un plan détermin le plan
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de glissement ce qui définit unsystéme de glissemer@omme les vecteurs de Burgéd
doivent étre les plus courts possibles, leur divactorrespond a des directions denses, ¢
plans de glissement des plans compacts. Ainsi @nstructureccubiques a faces centrées
systemes de glissement sont du ty<110> {111} ce qui impligue 1&ystemes possibl. Les
systemes de glissement peuvent s’activer diverseselon I'orientation cristalline, avec |

blocage de grains a grains au niveat joints de grains comme l'illustre la figure.3.

A)

...__-\

Figure Il. 2: Phénomene de glissement d’'une structure défor
A - Schématisation du mécanisme de glissement damas léucmonocrista
B - Activation successive des plans de glissement da@®prouvette monocristalline
superalliage de nickel sollicitée en traction aj11 cycles, d’apré&. Cailletauc: Une
introduction a la plasticité cristallir, EDP Science$lastOx(200¢) p.82.

Figure Il. 3: Bandes de glissemerShear bandsdans une éprouvette polycristalline en zirca
avec présence de dommage intergranulaire, d’aprCailletaud: Uneintroduction a la
plasticité cristalling, EDP Scienced?lastOx(2009) p82.
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Dans certains cas, en particulier lorsqu’il exiptu de possibilités de glissement des
dislocations, la déformation peut s’effectuer paaclage Contrairement au glissement, le
maclage est un mode de déformation qui s’accompafjmee modification d’'un volume
cristallin qui bascule dans une nouvelle orientatite passage d’'une dislocation dans un cristal
provogue dans ce cas des perturbations dans I'emeiit des plans. Il peut se décrire comme un
cisaillement homogéne inférieur a un vecteur deaésd’'une partie du cristal située entre deux
plans d’accommodation.

Au premier stade de la déformation d’un cristakda316L, les embryons de macles sont
constitués de paires de défauts d’empilement gbimh partiel de ShockleyShockley partial
bounding [14]. Aprés la germination hétérogene, la craissad’une macle mécanique s’opére
par I'extension des défauts sur les plans densd4}{Et le chevauchement des défauts
d’empilement ce qui a été confirmé par les travdexT.-H. Leeet al [19] sur le maclage
mécanique d’un acier 316LN déformé a froid et darémé par microscopie €électronique (MEB,
MET) combinée a l'imagerie EBSD. La condition sar dission critique de maclage et de

) m BG , . . . . Loz .
glissement T, < T, montre que la déformation intragranulaire se pitqohéférentiellement

par maclage au premier stade d’écrouissage cestjfiaerisé par une basse énergie de défaut
d’empilement

Dans les cristaux cubiques qui possedent de nombsgstemes de glissement pour
répondre a une sollicitation mécanique, le maclagEanique apparait comme un mode de
déformation complémentaire au glissement. La tecelale déformation par maclage est donc

favorisée aux basses températures et aux tauxsélevééformation.

= Autres modifications microstructurales

Dans certains cas, la déformation plastique s’apegme d’une transformation de
'austénite métastable en martensite d’écrouissagenotera que les modifications de la texture
cristalline, associées a la mise en forme a froid s

(i) le changement de la forme des grains (textuveohologique) ;

(i) la modification de 'orientation cristallinggexture cristallographique).
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I.2. TRANSFORMATION MARTENSITIQUE PARTIELLE DE L’AUSTENITE
METASTABLE

Apres hypertrempe, les aciers inoxydables austi@s présentent une struct
austénitique métastable a la température ambi&uand on leur applue une déformation
suffisante ou un abaissement de température, €aiistmétastable se transforme partiellen
en martensite’. La température Iy (Mg> M) a été définie comme la températur-dessus du

laquelle aucune transformation ne se proquelle que soit la déformati[2, 20].

11.2.1. Evolution de la teneur des phases martensitiques de déformation

La quantité de martensite formeée est tributair : (i) la composition chimique de Il'aci
inoxydable austénitiqye(ii) la déformatior (son mode, sortaux et sa vitesse) (i) la
température La proportion des différentes phases (austéy, martensites et martensitea’)
dans l'acier inoxydable austénitique est fonctien’tlistoire thermomécanique antérieure e
la déformation plastiqudigure 11.4). L'étude de I'évolution des phas#'set € durant un essai ¢
traction monotone sur I'aci®04 a dévoilé que la phasepparit dés le début de déformation
atteint un maximum a 5%e déformatio. En revanchda formation de la phasa’ détectée ne
commence qu’a partir d20% de déformation plastique et elle continue jusda’aupturt.. De
méme, sous l'effet d’'uneéformation multiaxiale tel qu’en laminage, la masgiée o’ apparait

plutt a environ 15 %e déformatio.

Teneur en Martensite
éx\\\\\
] =
1 [m]

e
i +50°
R Déformation rationnelle [e=In(l/1n)]
0,40 0,60 0,80

Figure 1.4 : Tracé qualitatif de Iformation a différentes température de martensitesdin acie
austénitique304 en fonction de ldéformation rationnell[2].
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11.2.2. Transformations de I’austénite métastable dans les aciers inoxydables
austénitiques

La transformatiory— a’ peut se produire d’une fagon directe ou indiee@ans le cas c
la transformation directe, la transformation estomepagnée d’une augmentation de volume
crée de fortes contraintes locales de compresstajlisant I'austénite non transformr En
revanche, la transformation martensitique indirey— a’ passe par la forme intermédias de
structure cristallographique hexagonale. Cettestmmmationy— ¢ est accompage d’'une
réduction du volume. Aux premiers stades de pli#stita déformaon se concentre dans ¢
bandes de glissement en raison de la faible énatgiedéfauts d’empilement des aci
inoxydables austénitiques. La martensic apparét dans les bandes de glissem:
Ultérieurement, la transformatiofn — a’ dans les bandes de glissement peut s’effectues
création de nouvelles dislocations. Conjointemieninartensitea’ peut se former directement

I'intersection de deux bandes de glissement predygar I'écrouissac(figure 11.5).

Figure Il. 5 : Morphologies d la martensite de déformati [9] ;

11.2.3.Morphologies de la martensite
La martensitex’ possede deux morphologies princip. : sous forme de plaquettes et
lattes. Lamartensite en plaqueti appelée aussi la martensite lenticulaire a un aspdatie
quasi bidimensionnel figure 11.6-A). Ce type de morphologie est probablement d
'accommodation des contraintes développées lorka densformation de phase ou lors di

déformation plastique.
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La vitesse de formation des plaquettes est coraitié(de I'ordre del0°cm/s). Chaque
plaguette a une microstructuconstituée de lattes de micromacles parallelese(@bss par u
microscope électronique en figure.6-B). La croissance des plaquettes se développe ld:
grain d’austénite suivant des directions définpesalléles aux plans d’accolement et limitéar
les joints de grains.

La martensite en latte appelée aussi la martensite masse)e €st caractérisée par
présence de paquets formés d’aiguilles grossieremparalléles d’'une épaisseur avoisin
0,2um et leur croissance s’arrétent aux joints dengrde I'austénii. Ces lattes contiennent u
forte densité de dislocations. Le f d'accolement est le planlll) de lausténite. La
morphologie de la martensie est différente de celle de la martensite lenticaldes alliage
Fe-C. Sa formation est en relation directe avec lenfdion de défauts d’empilement au sein

réseau culgjue a faces centrées de l'austé

. 5um

Figure Il. 6 : Morphologie de la martensite en plaqu ; d’apres[9].
A — Image obtenue par la déformation plastique dedia€i-25Ni-0,66C
B —Des lignes de micromacles observéeMEB d’un acierlOCCr6 trempé.

La figure 1.7 représente I'observation au microscope électranigu transmissio(MET)
d’'une plaque fine de martensite formée sur un enpht parallele de micromacles d’'un a
austénitigue Fe-32,85at%NL’'image EBSD en niveaux de gris montre une modificat

graduelle de la relation d’orientation et du motieedommodatior
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Figure Il. 7 : Morphologie de la martensite en plaquettes dtiaraausténitique
d’aprésA. Shibata, SMorito, T. Furuhara, T. Maki : Scr. MateRQ0¢) Vol 53, p. 599.

I.3. Restauration et recristallisation statique

1.3.1. Restauration de la microstructure

La restauration & le stade du processus thermique qui précede aelliapparition de
nouveaux grains a faible densité de dislocatioms$teGetape de restauration permet de récu
totalement ou partiellement les propriétés mécasqginitiales du métal, elle est cutée
essentiellement en termes de changement de seaderdislocations. L'évolution progress
de la microstructure compre une diminution de la densité de dislocations et téarrangemer
en configuration de basse énergie, notamment kadton de parois. Cette contribution ¢
d’autant plus importante que la montée des disimsitest facile c'e-a-dire I'énergie de défau
d’empilement est forte. Dans ce cas, I'énergieréibéau cours de la restauration est supérie
celle de la recristhsation. Si I'énergie de défauts d’empilement fesble, la restauration e

retardée et la recristallisation domine le proces$gs que la température est assez €21,

22].

11.3.2. Recristallisation statique
La recristallisation statiqu est importante a deux points de vue : pour restaes
caractéristiqgues mécaniques ainsi que pour affintille de grains. Il est acquis aujourd'hui
la déformation, la vitesse de déformation, la terafpge de déformation, la température
recut, et la taille de grain initiale sont les prensidiacteurs qui influent sur la cinétique
recristallisation. La taille de grains joue un rgigortant en tant que mesure de la surfac
joint de grains disponible, sachant qu'elle agitmew site pwvilégié au moment de

germination.
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Considérons une structure écrouie a froid portéalde température. Dans une premiere
phase, il apparait de nouveaux grains qui finispantremplacer I'ensemble des anciens grains
ecrouis. C’est la phase dite deegristallisation primaire », elle conduit a une structure a grains
fins de taille homogene et trés pauvres en dislmtst L'énergie motrice de cette transformation
est I'énergie d’écrouissage. Le développement deseaux grains affectent des contours plus
ou moins réguliers qui traduisent urisotropie de leur vitesse de croissance ou plus

précisément de la mobilité de I'interfacstal écrouis/cristal recristallise

La recristallisation étant terminé, elle est suidiene croissance normale des grains sous
'action d'une énergie motrice beaucoup plus faibléénergie interfaciale des grains
recristallisés. La température de recristallisaist la température la plus basse a laquelle le
métal doit étre recuit pour que la recristallisatimit observable dans un temps raisonnable. Elle
est d’autant plus basse que le métal est pur [10].

La cinétique de recristallisation est expliquéetemmes de dislocations : les dislocations
ayant tendance a s'empiler sur les joints de graiss crée naturellement un gradient de densité
de dislocations décroissant du bord vers le cedé® grains. Le front recristallisant étant
directement liée a cette densité, au fur et a neegue le front s'éloigne du joint de grain
originel, la vitesse de migration diminue entrainam ralentissement de la cinétique. La

cinétique de recristallisation appréhende deuxestftd, 21] :

1°" stade : La germinationqui consiste en une restauration activée thermigmé Au cours de
ce stade, il y a amorcgage de la recristallisatimnfprmation de quelques petits cristallites assez
parfaits qui vont croitre au dépend de leurs veiginésentant une désorientation favorable.

Plusieurs mécanismes peuvent étre considérés :

= Croissance et coalescence des celluldes parois des sous-grains d’écrouissages
s'affinent et se déplacent en absorbant des disbosa ce qui accroit progressivement leur
désorientation jusqu’a une désorientation critiqDeci est facilité par les hétérogénéités
locales telles que les gradients d’orientationss @eux mécanismes peuvent jouer
concurremment ou additivement. Les macles peuvenbriser des désorientations

critiques et engendrer des grains avec de nouvidiesrientations ;
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= Migration induite: A la suite d’'un faible écrouissage (inférieuR@2%), on observe des
migrations de certaines portions de joints de grgun laissent dans leur sillage une partie
du cristal «parfaite » (figure 11.8). L'énergie interfaciale requiseyrde développement du
joint est inférieure a I'énergie d’écrouissage aeartie balayée par le joint. Ce mécanisme

engendre une composante de grains recristallisgscbangement d’orientation.

Figure Il. 8 : Schéma de la migration induite d’un joint de grai
Les points symbolisent les dislocations.

2°™ stade : La croissancales cristallites qui ont acquis la désorientatintique car seules les
interfaces cristallites/matrices possédant la déstation critigue acquierent la mobilité
suffisante. Ceci s’effectue par annihilation deslatiations de la matrice voisine sous I'effet de
I'énergie élastique libérée.

De nombreux alliages tels que les alliages inoxhalausténitigues contiennent une
seconde phase sous forme de particules dispersdms lal matrice. Ces précipités peuvent
affecter le processus de recristallisation de fiagens :

() Elles peuvent engendrer un écrouissage local etcpaséquent accroitre I'énergie
motrice pour la recristallisation ;

(i) Les particules assez grosses sont des sites prédéésede germination;

(i) Les particules assez rapprochées peuvent épinffieaoement les joints de grains

(freinage de Zener).
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1.3.3. Phénomeénes thermiques liés a la recristallisation

= La mobilité des joints de grains
Quand un joint est dans une position instable otastable (ce dernier état est souvent
celui des joints dans un matériau cristallin), dexes capillaires tangentielles et normales
s’exercent sur chaque région du plan du joint. labilité d’'un joint de grains peut étre étudiée
expérimentalement grace a des configurations sergpé permettent de determiner la force qui
s’exerce sur le joint observé. On écrivitesse de migratio(v) d’un joint sous la forme :

V=MXF o, Equation 11.13

L’équilibre de ces deux forces determine la valelun rayon critique: a une énergie
d’écrouissage de 1¥cn?, soit 10 MI/m® (103e.V par atome) correspond une force de 10MPa ;
avecy= 1J/n?, on évalue un rayon critique de 0,2 um.
La mobilité d'un joint de grain dépend des factauivants :
() Latempérature il s’agit d’'un processus thermoactivé par ledaslatomes migrent pour
annihiler les dislocations :
(i) La désorientation du grain par rapport a la matrickes joints généraux présentent une
grande mobilité tandis que les lignes de maclesm@tiiguement immobiles.

Croissance exagérée

Métal contenant une
o phase dispersée

- ’v’\ ]
- Métal pur

Diametre moyen des grains

A\ 4

Température de recuit

Figure Il. 9 : Variation de la taille de grains avec la tempégtau cours de la recristallisation
primaire et secondaire [10].
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CONCLUSION DU CHAPITRE Il

En procédant par une déformation plastique a fri@dstructure de I'acier inoxydable
austénitique peut étre partiellement transforméprases martensites. Cette transformation par
cisaillement des plans cristallographiques donnesaace a une succession de lamelles trés
fines, composés de défauts d’empilements semblabldes macles. Aprés écrouissage, des
éléments de la microstructure tels que les joietghins absorbent une partie de I'énergie de
déformation et la liberent au cours d’'un reven@ngur. Pour des raisons énergétiques liées
essentiellement a I'énergie de défauts d’empilembynta une compétition entre les phénomeénes

de restauration et de recristallisation de la stinecdéformée.
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EXPERIENCES
ET
RESULTATS

Au cours de cette seconde partie, on va explorer les propriétés
chimigues et microstructurales de |'acier inoxydable austénitique AlSI
316L sujet de notre étude. Le protocole expérimental des traitements
ainsi que les techniques d’investigation par analyse d’images seront
détaillés. La multitude des résultats obtenus sera discutés avec des
éventuelles corrélations en tenant compte des travaux antérieurs.
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Partie expérimentale Chapitre 3 : Matériau et techniques expérimentale

I11.1. CARACTERISATIONS DU MATERIAU DE DEPART

111.1.1. Composition chimique
Pour effectuer cette étude, nous avons utilisérwance d'acier inoxydable austénitique
adoptée en implantologie et en agroalimentaire 6L3%elon la classification américaine
(American Iron and Steel Institytd_e matériau de départ est sous forme de téleeniie 1 mm
d’épaisseur. Sa composition chimique, déterminée.R.M.A de Dar El Beida est présentée
dans le tableau lll.1, ce qui confirme qu’il s’adiine nuance inoxydable austénitique de grade
316L.

Tableau lll.1:Composition chimique de I'acier AlSI 316L de noétede, en % massique.

C Fe Cr Ni Mo Si Mn Cu Co
<0,038 | 64,460 | 17,556 | 11,889 | 2,482 | 0,486 | 1,490 0,240 0,148

0,052 | 0,0028 | 0,043 | 0,041 | 0,011 | 0,011 | 0,017 | 0,009 | 0,008 | 0,0025

l11.1.2. Microstructure de I'AlSI 316L brut

Il est utile d’exposer I'historique thermomécaniqie notre matériau de départ. La téle
d’'acier 316L brut a été laminée a chaud jusqu’a lafépaisseur suivant un processus
thermomécanique (consolidation et déformation megkve a une température supérieure a 0,5
fois le point de fusion et a vitesse de déformafgicétise). Au cours du processus d’élaboration,
les premiers cristallites apparaissent aux joihengahissent progressivement le grain déformé,
par étapes successives. Plusieurs phénomeénesostedéd'une maniére couplée : germination
de nouveaux cristaux, grossissement des grainstadlisés, écrouissage des nouveaux grains,
consolidation et restauration dynamique des zonas encore recristallisées [22]. Une
recristallisation dynamiqueu de polygonisatiora lieu ce qui aboutit a une structure a grains
fins en I'absence d’'une texture de laminage. Leutalle la taille moyenne des grains par le
logiciel «Digital micrograph» donne la valeur de 8,14m. La microstructure de la figure Ill.1
montre I'acier inoxydable 316L dans son état bitacué chimiquement (réactif chimique du
tableau 111.3).
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Figure Ill. 1 : Microstructure de I'acier inoxydable austénitic316L brut observée a
microscope optique aux grossissem00 et 650.

Une structure momihasé et maclée est considéréees joints de grains austénitiqt
prennent une nuance plus foncée de gris due arobalgeprésence de précipi. De nombreux
agglomérés de précipités sombres sont répandugésemdue de la surface du plan poli
attaqué ; ils peuvent correspoe a des sulfuresu a d’autres inclusions non métalligt

Globalement, les macles ne présentent pas d'otientgéométrique préférentielle <
I'ensemble des micrographies. Certains grains semhl@xempts de macles comme l'illustre
figure 111.2, cequi peut étre attribué au processus d’élaboratemrecristallisation qui donr
des grains sans défauts cristallins. L'attaque whisn a été prolongée afin de révéler
maximum de joints spéciaux (macles, joints spégichirn que certains joints rent mal
attaqués. On remarque que l'existence de jointgrdims discontinus au niveau de la ligne

macles et que cellei-naissent a partir du joint vers l'intérieur d@ig.

Joint de grain

Joint de grain discontinu

Joints de macle Grain non maclé
selon des variantes

différentes

Grain maclé

Joints de macle paralléles
selon la méme variante

Figure lll. 2 : EIéments de la structure maclée de 'a316L brutau microscope optiqt
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Afin de ressortir le réseau de joints de grains, on réalise une attaque électrolytique dans
I’acide nitrique aqueux. Le résultat est une structure exempte de macles ce qui permet
d’apprécier la grosseur et la morphologie des grains de la structure de départ. Un examen visuel
qualitatif permet de constater que la structure brute de 1’acier 316L présente une variation de

tailles de grains et la présence de joints de grains discontinus.

Figure Ill. 3 : Réseau des joints de grains de 1’acier inoxydable austénitique 316L brut au
microscope optique aux grossissements 400 et 650 (Dyoy [316L brut] = 8,14 um).

La photographie I11.4 résulte de I’examen de I’acier 316L brut au microscope électronique
a balayage (MEB) muni d’un détecteur d’électrons rétrodiffusés (EBSD). On arrive a distinguer

plusieurs joints de macles paralléles, dans une structure austénitique polygonale et fine.

Décrochement d’un
plan de macle

Grains maclé

Joint de grains
discontinu

Joints de macles
paralléles

Figure lll. 4 : Microstructure de I’acier 316L brut observée par MEB/EBSD.
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Les macles sont des lamelles tranchant le grainém8ar le plan des micrographies, elles
apparaissent sous forme de lignes qui peuventrgaveout le grain ou les joints cohérents
coincident avec le plan de macle. Les joints delesane sont pas tous paralléles et leur
géomeétrie est influencée par plusieurs facteurs dida composition chimique locale et aux
variantes de maclage dans le grain lui-méme. Lesod@ements sur les faces d’'une macle ainsi
que les extrémités de macles sont des interfacebénentes dans le réseau cristallographique du

grain.

111.2. TECHNIQUES EXPERIMENTALES

Afin de mieux appréhender l'effet des traitementsermiques, meécaniques et
thermomécaniques sur le réseau de macles, on etweffeles traitements thermiques a des
températures variant entre 700°C et 925°C ainsidpsedéformations par laminage a froid a
partir d’'une téle mince d’acier inoxydable austipie AISI 316L. La préparation des
échantillons et I'étude métallographique ont ew lgai Laboratoire de Science et Génie des
Matériaux de I'Ecole Nationale Polytechnique (E.N.El Harrach, Alger).

L’'analyse de la microstructure maclée a été faithfférentes échelles par microscopie
optigue quantitative. La caractérisation aux raydfisréalisée au Centre de Recherche et
Développement (CRD, Boumerdés) et les mesures dedureté locale envisagent de suivre
les effets chimique et mécanique des précipitatidassecondes phases aprés traitement
thermique.

Le choix des traitements n’est par arbitraire spurs études sur I'acier AISI 316L ont
procédés par des traitements mecaniques et/ou ithexmaux températures choisies [23, 24,
25].

11l.2.1. Traitements thermiques et laminage a froid

L’étude est subdivisée en trois étapes selon dtements effectués :
= Etude des structures maclées apres traitementsiiljees ;
» Etude des structures maclées apres déformationmapoaa froid par laminage ;
» Etude des structures maclées apres déformationlgainage a froid et traitement

thermique

HACHEMI Hania — ENP (2012) 38



Partie expérimentale Chapitre 3 Matériau et techniques expérimen

Chaque échantillon traité thermiquement sdeux cycles thermiqu : unedissolutionet
unrecuit isothermelLe recuit préliminaire d’homogénéisation assure parfaite dissolution ¢
tous les précipités et inclusions préexistant danmétal brut. llcommence par unhauffage
dans un four a chambre par résistance électricaepuj@1100<CT suivi d’'un maintien isothern
pendant 30 minute&’échantillon sera par la suite sorti du four droali a I'air calme au bot

de quelques minutes jusqu’a la teirature ambiante.

a) Etude de structures maclées apres traitements thermiques
Le choix des températures de traitements thermicgmgsse sur le diagramme TTT de
figure 111.5. En effetla thermodynamique nous permet de prévoir les fioamstions de phase
éventuelles aprés chaque processus thermique.tlestde contréler laicrostructure de I'acie
316L via des recuits (B des températures variant er700°C et 925°Cpar intervalles d75°C
et (i) a 925°C durant 10, 38300 minutes respectivement.

"ll"ﬁ{l_}g)perature. °C O Pas de précipités

950

@ Présence de précipités

900 H
850 H
800 H
750 |1
700 H
650

i ~

Lhn
n
A R N IV EE

1 o102 100 10t 10
Duration of tempering, h

Figure IIl. 2 : Principaux traitements thermiques pour l'acier yaable austénitiqu
316 avant et aprés déformation a la température antd, d'aprésA. Kriaa, N.
Hamdi, H. Sidhor, Protection of Metals (2008) Vol. 44, Ng p. 509.
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= Le recuit a 925°C est choisi dans la zone critique de formation adbwas MC. Les carbures
MC sont des particules tres fines difficiles a déde et par conséquent, ne figurent pas sur
les diagrammes TTP de la figure III.5. Pour comstéieffet du recuit de stabilisation a
925°C, nous avons réalisé des maintiens a duréessantes : 10’, 30’ et 300’. Les études
de I'impact de ces carbures sur le comportementam@ue et électrochimique de l'acier
316L [23,24] pourra étre relié avec les résultalatifs aux macles ;

= Le recuit a 850°C pendant 30 minutes aboutit a la formation des pENgermes de
carbures M;Cs et MC a une température inférieure a 925°C. Cepandl’autres types de
carbures précipitent durant le refroidissementrérpde la température du traitement ;

= Le recuit a 770°C pBr un maintien isotherme de 30 minutes est destiné alés premiers
germes de carbures intergranulaires®j. Ce type de carbures précipite apres chaque cycle
thermique (chauffage et refroidissement) au-desdel850°C :

= Le recuit a 700°C pendant 30 minutes n’aboutit pas a une transfoomate phase notable
(figure l1l. 5). Les conséquences de ce traitersenia microstructure seront principalement

le mouvement des joints sous activation puremeanrtrityue.

Les différents traitements thermiques (sans lan@nagalable) sont résumés sous forme
des schémas suivants.

1100°, 30’

925°,10°/30°/300’

Température (°C)

Air Alr

v

Temps

Figure 111.3 : Cycles thermiques a 925°C a des durées variables.
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* 1100°, 30°

e 925°, 30’
£ -- 850°, 30’
S __.770°, 30
\QJ o ’
S __ 700° 30
S

Air

Temps

Figure Ill. 4 : Cycles thermiques a températures varic : 925°,850°¢, 770°, 700°C
pendant 30'.

b) Etude de structures maclées apres laminage a froid et traitement thermique
La déformatiorplastiquea froid du 316 est réalisée par un laminage manuel et lul, &
la température ambiantea plaque d’'acie316L dissde dimensiond4CmnX10mmX1mm est
entrainée entre deux cylindranimés d'un mouvement de rotation autour d'un &ee de qui

réduit sorépaisseur et change sa sec(figure I1.8).

(A) (B)

(@) avant laminage

(b) aprés laminage

Figure I1l. 5 : Déformation pendant le laminagdroid ;
A - déformation longitudinale
B - déformation transversale.
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Le tableau IIl.2 présente les dimensions finales plaques d’échantillons aprés chaque
réduction d’épaisseur ; cette derniere est estpaédéetaux de déformation rationnét) calculé

par la loi e=In(hi/ hs) Equation 111.14

hiest I'épaisseur initiale de la plague laminébseton épaisseur finale.

Tableau lll. 1: Résultats apres laminage a froid.

Largeur b (mm) | Epaisseur h (mm) | Réduction Ah (mm) Taux de laminage (&)

2 passes 10,00 0,90 0,10 10%
3 passes 10,10 0,80 0,20 20%
5 passes 10,30 0,76 0,25 30%

Dans notre étude, les déformations rationnellessg®sont faibles : 10%, 20% et 30%.
Ces valeurs assurent a la fois (i) une répartitimins hétérogéne des déformations permanentes
[26] car moins la déformation est hétérogene, mdes contraintes résiduelles seront
importantes, (i) une restauration rapide de larasttucture et (iii) la recristallisation primaire
compléte au-dela de 20%. Les échauffements exisiesgi en laminage a froid, bien que ce
dernier soit défini par I'absence de préchauffagepbduit. On atteint couramment 100°C au
train a froid mais ces températures n’ont guérefldience que sur la lubrification. Les schémas
suivants réesument les deux types de cycles thermenmgues effectués.

Les cycles thermomécaniques accomplis, illustrés Isg figures 1.9 et II.10
comprennenprimo le laminage a froid de I'acier prétraité 316L (01,030min) a un faible taux
de déformation ne dépassant pas 3886undde maintien a une température de recristallisation

925° ettertio un refroidissement a partir de 925°C jusqu’a I'eanbe a I'air libre.
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10%, 20%, 30%

1100°, 30’

925°,30

Température (°C)

Air

Temps

Figure Ill. 9 : Chemin thermomécanique n°1 : déformation plastitreid par laminage a
différents taux £:=10%,£,=20%,£3=30% suivi d'un recuit durant 30 minutes a 925°C.

€=20%
A
1100°, 30 925°,10°/ 30’/ 300’

3

v

3

S Air

)

Q

5

o .

Air Alr
Temps -

Figure I1l. 10 : Chemin thermomécanique n°2 : déformation plastagtreid par laminage a un
taux fixee = 20% suivi d’un traitement thermique a 925°C a derées variables.
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111.2.2. Etude métallographique

a) Dimensionnement des échantillons
La tole d’acier 316L est initialement découpée en plaques de 140mmX10mmX1mm par une
guillotine mécanique avec des effets de bord réduits. Ce premier format facilitera ultérieurement
le laminage. Les échantillons sont par la suite découpés par une microscie automatique sous
aspersion d’eau froide en des carrés de dimension 10mmX10mm. De la sorte, chaque échantillon

métallographique dispose d’une surface polie de 1 cm?.

b) Préparation de la surface

L’examen métallographique nécessite un polissage mécanique soigneux au papier émeri
jusqu’au grade 1200 suivi d’un polissage de finition a la suspension d’alumine de 3um puis 1pm.
Une polisseuse automatique est employée, tournant a une vitesse d’environs 350 tours par
minute sous aspersion d’eau pour limiter I’échauffement du métal et éliminer les microcopeaux.
L’abrasion sur chaque disque dure jusqu’a 5 minutes. Les échantillons ainsi polis passent a
’appareil de nettoyage aux ultrasons durant 15 minutes puis sont lavés a I’acétone et séchés.

Aprés le polissage mécanique, la surface du métal se trouve a I’état miroir. Cependant, il se
forme une couche hétérogene, aux grains écrouis et lissés, résultat des contraintes mécanique et
des impuretés dans le métal ; sa composition chimique est caractérisée par un enrichissement en
composés oxydés [28]. Cette couche dispose d’une épaisseur trés faible (de 1’ordre de 0,1pm) et
ne donne guere de couleurs d'interférence sous I’oculaire du microscope optique. Elle peut étre
retirée par polissage €lectrolytique ou chimique.

Le tableau III.3 résume les réactifs utilisés pour révéler les éléments de la microstructure
du 316L brut ou traité¢ selon le besoin de I’étude. Avant de la mettre sous 1’oculaire du
microscope optique, la surface attaquée est rincée a I’acétone puis a ’eau distillée et séchée a

’air.

c) Acquisition des images
Le microscope optique utilisé est un microscope épiscopique de marque ZEISS 47 30 12 —

9902 est équipé d’une caméra CCD et relié & un systéme informatique (carte Meteor) pour

I’acquisition des micrographies sous format d’images numériques (TIFF).
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Tableau 111.3 : Détails des réactifs utilisés dans I'étude micrattirale, d’aprés<29].

Réactif

Composition

Parameétres

Attaque chimique

HCI : 40ml
HNOs : 30ml
eau distillée : 40ml

Durée : 30 secondes a 20°C.

Tension : 1 Volt

Attaque HNO3 : 60ml . 5
, . o Cathode : acier 316L (2cm?)
électrolytique eau distillée : 40ml ) . . e
Durée : 3 a 5 minutes a 20°C.
) Courant :i=0,05 A/cm?
Polissage H3PO,4 : 63ml ) 5
) i Cathode : acier 316L (2cm?)
électrolytique H,SO, : 15ml

Durée : 1 minute a 60°C.

Polissage chimique

acide oxalique (100g/l) : 28ml
eau distillée : 80ml
eau oxygénée a 30% : 4ml

Température : 35°C
Durée : 15 minutes.

d) Origine et signification des contrastes

En microscopie optique, I'ceil observe des contsadtmtensité lumineuse sur une ime

agrandie et plane. Ces contrastes sont signifscdéfla microstructure si leur origine est liée

propriétés intrinsequedes éléments microstructuraux de maniere diredas(attaque) o

indirecte (aprés une attaque sélective appropriee)épiscopie on utilise la réflexion de |

lumiére sur les surfaces meétalliques opaques kcta€es. Le réactif crée un microrelief

guelques dixiemes de microns, caractéristique dasgs constitutives et leurs interfaces (fi¢

[11.11). Il en résulte par flexion sous incidence normale un contraste dompraet

d’inclinaison.

L

<«

A : dissolution des joints de grains
d’une méme phase

B : dissolution de joint de macle

C : dissolution des surfaces des grains en
fonction de I'orientation cristallographique.

Figure I1l. 11 : Création d’un ricrorelief par effet d’attaqu[30].
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111.2.3. Analyse MEB / EBSD

L’analyse EBSD Electron Back Scattering Diffracti) est une méthode d'analy
diffractométrique locale s’appuyant sur I'exploitet des diagrammes de diffraction ¢
électrons rétrodiffusésfigure 111.12). Cette technique possede la particularité d’offnire
analyse beaucoup plus localisée (une frn de um) comparée a I'analyse aux rayon

Les microstructures et les textures locales ontcatéctérisées a l'aide de la techni
EBSD avec le systemeGhannel- HKL Technology couplé a un microscope électroniqu
balayageJEOL 6500F Gréace a latechnigue EBSD, nous pouvons réaliser I'acquisitéd
I'indexation des diagrammes de Kikuchi, pour laeddiination de I'orientation locale. En mc
« cartographie d’orientations le faisceau d’électrons se déplace suivant uitle grédéfinie

sur la plage a analyser [31,]22

Céne Faisceau d’électrons

de diffraction

Plan de diffraction

B - - - s
Echantillon incliné

Lignes
_— de Kikuchi

Figure 11l. 12 : Principe de formation d’un diagramme EE [31] ;
Le détecteur EBSD est constitué d’'un écran fluaesset d’'une camél
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111.2.4. Caractérisation aux rayons X

En vue d’une caractérisation semi-quantitative par diffractométrie des rayons X (DRX),
trois échantillons traités thermiquement, massifs et polis ont été analysés au Laboratoire de
caractérisation aux rayons X (DLAB) du Centre de Recherche et Développement (CRD).
L’équipement utilisé comprend un Diffractométre X Pert PRO a tube radiogéne céramique a
anticathode de cuivre d’une puissance du générateur a8 RX égale a 45 kV et 40 mA, sachant que
la longueur d’onde Cu-Ka : 1,5418 A. Les échantillons montés sur des porte échantillons
circulaires, sont soumis a un faisceau des rayons X pour étre diffractés par les plans réticulaires
des phases cristallines, en condition de Bragg: n A =2 d sinf, ou A est la longueur d’onde en
angstroms, d est la distance réticulaire en angstréms et 0 est I’angle de diffraction ou de réflexion
en degrés.

Les diffractogrammes issues de 1’analyse par radiocristallographie sont stockés et traités
via le logiciel d’acquisition de données analytique : DataCollector de PANalytical et le logiciel
pour traitement des données: HighScore Plus de PANalytical. Les positions et les intensités de
pics observés sont comparés aux fichiers de référence PDF-ICDD (Powder Diffraction File -
International Center for Diffraction Data) pour I’estimation semi quantitative des phases
présentes, associée a I’utilisation de RIR (Reference Intensity Ratio) inclus dans le logiciel

HighScore.

111.2.5. Essai mécanique de microdureté [33]

L’essai mécanique de microdureté est particuliérement avantageux dans notre étude eu
égard a la localisation de la mesure de dureté au niveau de 1’élément microstructural (la surface
de I’échantillon étant préalablement polie et attaquée). L’essai est effectué au Centre de
Recherche en Soudage et Controle (CSC, Chéraga) ; I’appareil utilisé est un microdurométre
MICROMET 3 muni d’un pénétrateur en diamant de type Vickers et d’un microscope optique
aux grossissements 100 et 400. Le diamant laisse une empreinte carrée et ’on mesure la
longueur de la moyenne des deux diagonales (figure I11.13). La microdureté Vickers (HV) est

convertie par I’appareil a partir de la mesure des deux diagonales d; et d,.
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indentaur pera- |
midal & base carréa

/_/" empreinta

achantillan

Figure I1l. 13 :Exécution et mesure de la microdureté VicH33].

La taille de I'empreinte est tributaire de la cleargppliquée. Le choix des conditic
opératoires de la caractérisation mécanique parodhiceté (présentées sous forme de tak
[11.4) est tributaire des résultats de l'analyse de lHetales grains prés chaque type de

traitements.

Tableau 111.4 : Conditions de I'essai de microdureté (HV) selochantillon

Echantillon(s) Charge Durée Nombre total de
chantifion(s pondérale (g) (secondes) pénétrations

316L brut
316L brut laminé a 20% 25 ° 6
3%6L tral'Festhermlquement sar 50 5 9
déformation
316L diss + 10% 9
316L diss + 20% 100 5 12
316L diss + 30 % 12
316L diss + 20% +925°, 307]

. , 50 5 9
316L diss + 20% +925°¢, 3007]

_ 100 ) 9
316L diss + 20% +925°¢, 107]

25 5 6
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Les valeurs de microdureté obtenues selon I'élérdenmicrostructure (joint de grair
joint de macle, bande de glissement, ¢ écroui) ont été évaluées a partir d’'une filiat
d’empreintes. La figure I1114 illustre des empreintes sur un échantillon tréigrmiquemer.
Grace a l'attaque chimique, on arrive a distinglasr éléments microstructuraux a savoir

joints de mads, les joints de grains et la surface polie dindrarmis la macls

Figure Ill. 14 : Empreintes du microdurometre exécutées sur I'édtam
316Ldiss+ [850°,307 ;
1 et4 —surune macl; 2 et 6 — sur un joint de grain ; 3 et 8ans un grain.

l1l.3. TECHNIQUES DE TRAITEMENT ET ANALYSE DE L'IMAGE [30, 34]

11.3.1. Introduction au traitement et analyse de I'image

L’analyse de I'image a pour but d'extraire de lanhation & partir de photographi
numeériques d’une maniere quantitative et automati@iest une technique pluridisciplinai
possédant un champ d’applications tres varié, falldm la robotique a l'aronomie, la
géographie, les sciences de la terre et de la Wer entendu la science des matéri:

L'intérét de l'analyse de I'image en microscopieantitative est de faire le lien entre
microstructure et les propriétés macroscopiquesegi@ux rogres de l'informatique. Ce
requiert deux étapes fondament : primo I'extraction des objets de I'étude secundde choix
des paramétres de mesure. Un analyseur d'imagesnssite nécessaire pour transfor
'image en format «digitab indispenable pour les compilations selon les besoins
'opérateur. Ce traitement de I'image permettratrd@ailler sur des images plu: utiles » par

'accés a de nouvelles descriptions morphologigdass un seul b: transformerlimage
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iritiale en d’autres images plus exploitables. Les analyseurs d’images accédent aux mesures de
bese par des comptages du nombre de pixels (picture elements) qui appartiennent a la phase
znalysée.

111.3.2. Méthodes de traitement numérique des images
a) L'amélioration
L’amélioration regroupe toutes les opérations sur une image ayant pour but d’avoir une
meilleure qualité visuelle. L’ceil humain étant essentiellement sensible aux contrastes forts, les
méthodes de traitement d’image tentent le plus souvent d’augmenter le contraste pour aécroitre
la séparabilité des régions qui composent I’image. Parmi ces méthodes on cite :
»  Les méthodes ponctuelles : Elles traitent les pixels de ’image de fagon indépendante de leur
voisinage. La seule information prise en compte est la valeur du niveau de gris du pixel
quelque soit sa position dans I’image. Ces méthodes sont basées sur la modification de

’histogramme typique des niveaux de gris ) de ’image (figure 111.15) ;

Minimum

Maximum

Cuntré;sl

Contrast

Image d’origine et son histogramme Image améliorée par modification du contraste

Figure Ill. 15 : Amélioration d’une image en niveau de gris par la méthode ponctuelle de
translation d’histogramme en utilisant le logiciel ImageJ.

» Les méthodes locales : Ces méthodes utilisent I’information liée au voisinage du pixel pour

le modifier. Elles sont basées sur le filtrage par masques comme I’illustre la figure I11.16 ; le

1- Le graphe de I'évolution de la fréquence des niveaux de gris en fonction du niveau de gris est appelé
histogramme de I'image. Il présente trois zones : une zone située a gauche du graphe correspond @ un
nombre de pixels trés sombres, une deuxiéme zone située au centre du graphe représente un grand
nombre de pixels gris moyen, et une troisiéme zone située du c6té des niveaux de gris trés clairs.
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logiciel de traitement d'images utilisé étaArtweaver 2.0 Les filtres accentueu
augmentent les contrastes locaux, -a-dire augmentent l'importance des hat
fréquenes dans I'image puisque ces contrastes sont issugdations importante (
niveaux de gris sur de faibles distances spatic

s kY L 255
: i <l &
- Winimum
J < i

Maximum
< _] =
’ Brightness
(< [ 3
Contrast

Minimurm

Maximum

|

Brighfness

|

Contrast

Image améliorée

Figure Ill. 16 : Amélioration locale par un filtrpassehaul.

= Les méthodes globaleglles utilisent généralement des modéles mathgoeatels que |
transformée de Foier. Ces méthodes permettent d’obtenir une noewelprésentation ¢
I'image, dans un nouvelle espace dans lequel laimér d’amélioration proprement dite «
réalisée Le spectre calculé représente les diffésefréquences spatiales contenue 1
'image (figure 1I1.17 ; L’information n’est cependant pas directement -eitphde
visuellementOn constate d’ailleurs sur le spectre de la figll.17B une croix qui tradui
la présence de formes orientées selon les orthtegaales directions partliéres : c’est la
géomeétrie polygonale des grains austénitiq

Image d’origine Spectre d’amplitude

Figure lll. 17 : Exemple de spectre d’une image, calculé par |stoamée de Fourrie
L’amélioration globale utilise des filtres sur leprésentation fréquentielle. Un exemple

ces filtres est représenté sur la figure.18 : le filtre gaussienqui réalise une &nuation
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progressive des fréquences. La transformation sevele Fourrier permet de retrouver I'ime

améliorée dans I'espace d’origi

1] 255

| & >

| Minimum N
1 £ | ¥

£ © Maximum

< | >

Minirmurm

Maximum
| b3
Brightness -
| b3
Contrast N

} Brightness -
= | b3l
Contrast

Image d’origine Image traitée dite « lisse »

Figure I1l. 18 : Filtrage gaussien.

a) Larestauration

L’objectif capital de la restauration d’'images &atténuation, voire la suppression ¢
dégradations que subit une image. Ces dégradatians bruits» sont liées a la chall
d’acquisition c'est-a@ire la transmission du microscope au systéme nmditique ainsi qu’au
moment de création et d’enregistrement de l'image.principe est simp: modéliser la
dégradation et appliquer la dégradation inve

Des biais peuvent étre introduits si I'éclairagesh’ pas homoge. La figure IIl. 19
présente l'utisation de la restauration d’'une image présentantmauvais éclairage par
logiciel Artweaver 2.Q L'image d’origine correspond au réseau des joidés grains di
I'échantillon 316 Ldiss.
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Filtre de restauration Ameélioration du contraste

Figure I1l. 19 : Restauration d’'une dérive lumineuse.

b) Le seuillage

Le traitement de l'image fait appel au seuillaThreshold qui va tenter d’associer
chaque pixelun labelen s’appuyant sur l'information portée (niveau dis gu couleur) et s
distribution spatiale sur le support image. L'imagea segmentée en classes de niveaux d
en se basant uniguement sur I’'hgramme. Le seuillage enn™ classes consiste a détermi
(n—1) seuils tels que chaque classe soit associée damadle de niveau de gris disti. Le cas
le plus simple est celui demages binaire a deux classes comme l’illustre la figure. 20. Un
bon seuillage doit faciliter I'interprétation emsglifiant I'image sans pour autant en avoir t
réduit le contenu. L’histogramme d’une image numnézipeut étre approximé a une fonctior
n densités de probabilités chacune associée a useeclt I'image. La recherche du sel

maximal se raméne a la minimisation des erreuseas statistique
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Image d’origine Image binaire (en noir et blanc)

Figure 111.20 : Exemple de traitement d’une micrographie par seuillage.

La détection de frontiéres et d’éléments particuliers par un compilateur automatique
nécessite un algorithme comprenant : (i) un seuillage local, (ii) une analyse des configurations
locales et (iii) un chainage des masques de contours. Une frontiére est idéalement le passage
d’un pixel de valeur 1 & un pixel de valeur 0 dans une image binaire. Dans le cas d’une image &
niveaux de gris, on peut se ramener a un seuillage binaire local puis on analyse les configurations
locales binaires. Dans I’exemple de la figure I11.21, le voisinage en connexité—8 @ peut donner

deux interprétations différentes selon le seuil choisi.

105 | 105|125

105 | 125 | 115

125115120
Voisinage 3X3

0|01 0|01
0|11 0|10

1111 110)1
Seuil =107 Seuil = 119

Figure Ill. 21 : Niveaux de gris d’un voisinage 3X3 et deux interprétations
possibles du méme voisinage pour deux seuils 107 et 119.

2 - La connexité : Un élément P est dit « n—-connexe » & un élément voisin si I'élément P fait partie des n—
voisins du second élément. "n" détermine le nombre de voisins considérés par le maillage utilisé. Dans le
cas du maillage carré, on distingue deux types de voisinages : les 4 voisins « 4—connexe » suivant les
arrétes communes et les 8 voisins « 8~connexe » suivant les sommets communs.
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111.3.3. Paramétres mesurables sur une microstructure

En ce qui concerne la mesure en analyse de I’image, toute mesure sur une image binaire ne
peut utiliser que trois informations essentielles de chaque point de mesure : sa valeur (0 ou 1) et
ses deux cordonnées cartésiennes (x, y). Une mesure consiste donc a repérer les points qui
remplissent un certain critére (valeur, position, valeur du voisinage) puis a les dénombrer et/ou
combiner leurs caractéristiques.

Pour I’analyse des microstructures numériques issues d’observation microscopique, nous
avons utilisé le logiciel Aphelion ADCIS 3.0. La procédure écrite sous Visual Basic est expliquée
en annexe 1 accompagnée de ['organigramme des opérateurs itératifs. Les mesures sont
subdivisées en deux catégories : les mesures globales (tableau I11.5) et les mesures individuelles
sur obj¢ (tableau IIL.6). Dans le calcul de la taille et la morphologie des grains, les objets

détectés sont les grains et les régions sont les joints.

Tableau lll. 5 : Paramétres de mesures globales.

Parameétre global Fonction

Surface (en pixel carré) Nombre total de pixels détectés.

Intercept horizontal Nombre de lignes horizontales interceptant le bord d’un objet.
Intercept vertical Nombre de lignes verticales interceptant des pixels d’un objet.
Périmétre (en pixels) Longueur totale de la fronti¢re de 1’objet détecté.

Nombre Nombre d’objet par champ reconnu par le software.

Tableau Ill. 6 : Paramétres de mesures individuelles.

Parametre individuel Fonction

Surface (en pixel carré) | Nombre totale de pixels dans I’objet détecté.

Différence entre la plus grande et la plus petite coordonnée y.

Hauteur (en pixel 5 e . : X
AFpIER Un pixel élémentaire a une hauteur égale a 1.

Différence entre la plus grande et la plus petite coordonnée x.

L ixel . " : ‘
AgEIEn Bl Un pixel élémentaire a une largeur égale a 1.
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log10 (hauteur/largeur)

Logarithme décimal de la hauteur rapportée a la largeur de I’objet
détecté.

Intercept 0, 45, 90, 135

Nombres d’intercepts au bord des chacun des quatre angles
(0° : horizontal, 45° : diagonale /, 90° : vertical, 135° : diagonale \).

Périmetre (en pixel)

Comptage du nombre des occurrences d’un pixel 4—connexe dans une
région, par rapport a un pixel n’appartenant pas a la région.
Un pixel élémentaire a un périmetre égal a 1.

Périmétre de Crofton

Comptage normalisé du nombre des occurrences des lignes a 0°, 45°,
90° et 135° dans une région.

Elongation (%)

Paramétre de forme égale a la différence entre les longueurs des axes
majeur et mineur d’une ellipse parfaite divisée par la somme des deux
longueurs.

Cette mesure est nulle pour un cercle et proche de 1 pour une ellipse
longue et aplatie.

Circularité (%)

Paramétre de forme égale a
(4 nxSurface) / (Périmeétre. CROFTON?).
Les grains composé de 1 et 2 pixels ont une circularité égale a 1.

Compacité (%)

Parametre de forme égale a 1 pour un rectangle.

111.3.4. Sources d’erreur de mesures

= L’échantillonnage est essentiel pour toute analyse quantitative, quelle soit numérique ou

manuelle. Les surfaces observées, considérées représentatives de la structure réelle, ne sont

jamais homogénes et peuvent entrainer des biais statistiques. C’est les cas du calcul de taille

moyenne de grains des échantillons traités thermiquement : le risque d’erreurs statistiques

dues au grossissement anormal des grains est réduit en multipliant le nombre de surfaces

analysées dix fois et en choisissant les plages de mesure les plus homogenes.

» Le fait de travailler sur des images numériques sur une trame discrétisée (maillage carré)

entraine pour certains paramétres des erreurs particuliérement pour les objets petits.

= Dans le cas ou on utilise des transformations de voisinage, le contour de I’image peut

introduire une erreur de calcul de surface ou de géométrie. Nous avons adopté plusieurs

itérations (une dizaine) suivies d’un calcul de moyenne afin d’atténuer ce biais.

HACHEMI Hania — ENP (2012)

56



Partie expérimentale Chapitre 3 : Matériau et techniques expérimentale

= La préparation métallographique de I’échantillon et la qualit¢ de I’image agissent
considérablement sur les mesures. Les techniques de traitement d’images détaillées au
paragraphe I11.3.2 nous ont permis d’obtenir un contraste suffisant entre les régions. Mais
avant cela, le réactif d’attaque doit étre adapté a une analyse quantitative automatique dans le
but d’avoir une attaque bien homogene et sélective aux joints. Toutefois, la sélection du

seuillage adéquat demeure problématique.

l11.4. ANALYSE D’UNE MICROSTRUCTURE MACLEE

lI1.4.1. Choix du parameétre microstructural

Différentes mesures sont susceptibles d’étre effectuées sur une microstructure
contrastée (proportion, taille, dispersion et forme). L’étude de la structure des macles implique
des calculs sur le réseau des macles mais aussi sur le réseau des joints de grains. Aprés
I’identification, le choix de la caractéristique a décrire et du paramétre a mesurer est tres
important pour avoir des résultats crédibles et comparables.

Un parameétre microstructural doit €tre pertinent, c'est-a-dire corrélé aux parameétres
expérimentaux (température de traitement, taux de laminage et palier de stabilisation) ou aux
propriétés du matériau telles que la taille et la morphologie des grains et la présence de précipités
dispersés dans la matrice. Un parametre microstructural doit également étre sensible, permettant
de discriminer les microstructures maclées autant traités thermiquement, laminées ou

recristallisées ; ainsi que robuste (variant peu avec les conditions d’observations).

111.4.2. Lois d’analyse quantitative

La microscopie a le désavantage de se limiter a la surface apparente du matériau (analyse
surfacique dans I’espace R?). D’une part, I’information n’est disponibles que le long des lignes
d’analyse (analyse linéaire dans I’espace R voire seulement en des points (analyse ponctuelle
dans R®). D’autre part, on est généralement obligé de réaliser ces mesures sur des petites parties
extraites du matériau : les échantillons. Ces mesures dites « locales » sont ensuite moyennées et
le résultat est considéré comme une estimation de la valeur réelle du parametre dans I’ensemble
du matériau. La validité de cette estimation est élucidée par les statistiques mathématiques. Les
différents espaces de visualisations sont illustrés sur la figure I11.22.

Moyennant la métallographie par microscopie optique ; les images contrastées issues de
I’observation d’un spécimen permettent une quantification de la microstructure maclée. La

méthode utilisée consiste en une attaque du plan de coupe suivie d’une mesure semi-
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automatique. Dans le but d’avoir des résultats @atges et crédibles, la mise en évidence
joints (joints de grains et macles) par attaquemdpie ou électrolytique doit étre la pl
uniforme possible et surtbueproduite exactemelpour tous les échantillons afin d’avoir
méme épaisseur des joints et le méme relief. Cemente comptac des joints de macles |
peuvent étre déterminés que manuellement du faitsqul 'opérateur peut décider la nature

joint, s'il s’agit d’un joint de grains général old joint de macle:

Macle

Figure 111.22 : lllustrations des différents modes d’observatiand’&nalyse d’un volum
d’échantillon de grains maclés de I'acier inoxy@eausténitique316L.

En microscopie quantitative, des relations mathi&mes démontrées admettent le pas:
entre les différents espaces d’analyse (remontdesaparamétres définis sR? & partir de
mesures effectuées sBr ou R%. Dans le cas d’un ensemble de lignes les macigegoint de
grains contrastées sur un plan de coupe donnéjli@e les relations suivant :

La (X) = ”/2 NUX) e Equation 111.15

SY(X)=2NUX) ceeeeee e Equation 111.16
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» Np (X): le nombre d’intersections des traces de joints, sur le plan poli par unité de
longueur de segment test ;

«  Sy(X): 'aire d’interface d’une ligne de macles par unité de volume dans la structure,

exprimée en mm*/mm’.

La moyenne arithmétique de chaque paramétre doit porter sur des orientations (de lignes
ou de surface) ayant une répartition équiprobable. En pratique, les interceptes N (X) sont
dénombrés par un comptage sur un ensemble de segments tests horizontaux et paralléles
superposés sur la micrographie. Si 4 I’état laminé, les grains présentent une texture de laminage,
un second comptage suivant la verticale est nécessaire. L’estimation sera d’autant meilleure que
le nombre de lignes de mesure est élevé (trente lignes de comptage par échantillon). Le choix de
la maille de la grille est de I’ordre de la taille du plus grand grain ; cette avance est importante a

cause du grossissement de grains anormal survenu dans notre matériau.

Afin d’estimer la densité surfacique des macles, on a recours a la méthode des interceptes

linéaires [35] ce qui permet de déterminer les grandeurs suivantes :
» Taille équivalente de grains, en pm : D=L/G Equation I11.4
» Fraction de macles,en % : o, =D-N_ /L Equation IIL.5

L est la longueur totale du segment test ; G le nombre total des joints de grains interceptés et N,

le nombre des joints de macles qui coincident avec la ligne de comptage.

Un modéle atomistique a été proposé pour estimer la formation des macles (Gleiter 1969) a
partir de la taille moyenne de grains dans un métal pur CFC traité thermiquement (métal pur).
Pour 1’établir, il a été suggéré que les macles cohérentes se forment par migration des joints de
grains sous des conditions énergétiques favorables. La densité ou fraction de macles (p) est
proportionnelle au nombre de joint de macles intercepté (N) par une ligne de comptage de

longueur unitaire. Elle dépend de la taille de grains [35] selon la relation suivante :

p=N/D Equation IIL.6
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Sachant que la croissance de la macle est la conséquence d’une cinétique de migration
d’une interface sous I’action d’une force d’entrainement (F), la taille du grain croit de (D) &
(D+4D) et la densité de macle (V) augmente d’un incrément (AN) tel que :

AN < ADx F Equation I11.7

Pour un joint de grains ayant une mobilité moyenne : " o ¥ g /D, I’équation ///. § devient :

AD

AN=k-y, H Equation II1.8

En intégrant (/I1. 9) aux conditions limites [N = 0, D = Dy], on obtient pour D = Dy :

N=k- Ve log| — Equation II1.9
DO
1 D ,
p= Bk 'Y log D_ Equation II1.10

0
L’¢équation //I. I1 établit une relation entre la fraction de macles (p) et la taille de grains

(D) qui dépend elle-méme du processus thermique (température et durée).

l11.4.3. Corrélation avec les paramétres du grain

Le calcul automatique des intersections de la grille de comptage avec les joints de grains
permet de délimiter chaque grain et compter directement sa surface et son périmétre en termes de
pixels. Le calcul du diamétre moyen par méthode numérique utilise le modéle sphérique ; on
remonte au diameétre a partir de la surface de coupe de chaque grain par une relation
mathématique simple puis on détermine la moyenne sur tous les grains inclus dans la plage de
mesure. La table des résultats nous a donné la possibilité de dresser I’histogramme de
distribution moyenne de tailles de grains défini sur une dizaine de mesures par échantillon. Les
points expérimentaux sont regroupés en classes. La largeur de chaque classe doit prendre une
valeur bien déterminée ; au-dessous de cette valeur, I’allure de la courbe de distribution
granulométrique perd sa forme de fonction de distribution normale.

A titre de comparaison, nous avons tenté une méthode manuelle de calcul de taille de
grains par les interceptes linéaires (équation IIL. 5). Le calcul manuel est effectué sur 10 images
au grossissement G250 de I’échantillon 316L diss + [925°,30°]. Le nuage de points est
schématisé sur la figure III. 23. Les résultats du calcul manuel sont comparés aux résultats de

I’analyse automatique sous le logiciel Aphelion ADCIS 3,0 (figure II1. 24).
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Figure I1l. 23: Résultats du calcul manuel de la taille de grasmBéthantillon
316L diss+ [925¢, 307 par I'interception linéaire (o= 52,3% um).
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Figure I11.24 : Nuages de points expérimentaux Cmoy calculéde I'échantillon

316L diss+[925°,30'] par’analyse automatique des imag
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Les résultats de l'analyse découlent de 10 mesawgematiques au chacun des
grossissements : G250, G300 et G400 du méme ébbraril6L diss + [925°, 30°], ce qui
permet non seulement d’avoir des résultats anasoguecalcul manuel au méme grossissement
(G250) mais aussi de voir I'effet du grossissenténhe micrographie numérique sur le calcul
automatique. On en déduit une différence import&nt8,22um) comparé au calcul manuel.

Le tableau Ill. 7 nous a permis de constater umestimation dans la taille de grains en
élevant 'agrandissement du microscope au-dela2CGEn faisant augmenter le grossissement
de lI'image, le nombre de grains dénombrés dimiruentrainant des valeurs divergentes. Dans
notre étude, nous avons choisi le grossissemend Gabaccorde une vue globale des structures

traitées thermiquement.

Tableau lll. 2 : Différence dans le calcul de.&, di au choix du grossissement.

G250 G300 G400
Nombre moyen de grains 129 101 73
Dmoy 34,13 um 38,59 um 45,64 pm

L’étude du réseau des joints de grains de I'ensemdlels structures traitées de I'acier
inoxydable 316L est complétée par des donnéesasmorphologie des grains (tableau 111.6) a
travers la circularité de chaque grain, son éldongagt le logarithme décimal du rapport de sa
longueur par sa largeur. L'utilité de telles inf@tns dans I'étude de la structure des macles
apres traitements thermique, mécanique ou thermemgee réside dans le fait qu'une macle
bordée par ses joints dépend entierement du graitagontient. Les paramétres de forme des
grains sont établis a partir du comptage surfacgjabal du nombre de pixels par grain et par
interfaces (joints du grain) dans 'image numérique

L’analyse morphologique des grains est accessitgartir des fonctions mathématiques
internes du softwaréphelion Les résultats sont présentés sous formeallee de mesure
exportée versMicrosoft Excel 2007 Cette table présente la valeur numérique de ehaqu

parametre pour chaque objet identifié a un granmsdanage.
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11.5. NOTATIONS DES DIFFERENTS TRAITEMENTS ET PARAMETRES

Dans un souci de simplifier la présentation deutiét le tableau I11.8 résume les notations

utilisées pour chaque type de traitements et larpatre étudié.

Tableau Ill. 8 : Résumé des traitements thermiques et thermongeet leur notation.

Notation Traitements Pafa.metre
expérimental
316L diss Recuit de dissolution a 1100° durant 30 min. Aucun
Echantillons traités thermiquement

316L diss + [700°,30’] . . . . .
) oo Recuit de dissolution a 1100° suivi d’un recuit ,

316L diss + [770°,30'] R . . . s Température
) . pendant 30 min a 700°, 770°, 850° et 925 ]

316L diss + [850°,30'] variable

316L diss + [ 925°,30']

respectivement.

316L diss + [925°,10']
316L diss + [ 925°,30’]
316L diss + [925°,300]

Traitement de dissolution suivi d’un recuit a
925°C pour des durées de 10, 30 et 300 min
respectivement.

Durée variable

Echantillons laminé a froid

316L brut + 20% Recuit de dissolution a 1100° durant 30 min et
316L diss + 10% refroidissement a I'air, puis une déformation Déformation
316L diss + 20% plastique a froid par laminage a 10%, 20% et variable
316L diss + 30% 30% respectivement.
Echantillons laminé puis traités thermiquement
, , Recuit de dissolution a 1100° durant 30 min
316L diss + 10% + [925°,30’] . s i i .
) .o et refroidissement a |air, puis une Déformation
316L diss + 20% + [925°,30’] i ) ) o . )
déformation plastique a froid par laminage variable

316L diss + 30% + [925°,30’]

suivi d’un recuit a 925° pendant 30 min.

316L diss + 20% + [925°,10']
316L diss + 20% + [925°,30°]
316L diss + 20% +[925°,300']

Recuit de dissolution a 1100° durant 30 min
et refroidissement a I'air, puis un laminage a
froid a 20% suivi d’'un recuit a 925°.

Durée variable
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IV.1. RESULTATS DE L’OBSERVATION METALLOGRAPHIQUE

IV.1.1. Echantillons traités thermiquement
La figure IV. 1 illustre 1’état métallographique de 1’acier inoxydable austénitique
AISI316L apres le recuit de dissolution & 1100°, aux grossissements G250 et G400. La
discussion sera portée sur I’arrangement général et la densité surfacique des joints de macles qui
apparaissent par I’attaque chimique en milieu trés acide. Grice aux techniques de traitement de
I'image par amélioration du contraste, les micrographies en niveaux de gris obtenues sont nettes

et illustrent bien le contour des grains et les macles.

Figure IV, 1 : Microstructure du 316L diss.

Apres le recuit & la température d’austénitisation pendant 30 minutes, on observe une
structure maclée ou plusieurs joints de macles traversent un seul grain. Néanmoins, certains
grains paraissent non maclés.

L’acier 316L brut contient des carbures peu solubles ou inclusions dues 2 la tres faible
juantité de phosphore et de soufre présentes aux joints de grains sous forme de composés
intermétalliques [36]. Le chauffage 4 1100° assure la mise en solution de ces précipités au
prix d’un grossissement notable des grains. Ce traitement implique également la suppression
d’une partie de I’énergie de déformation issue du travail thermomécanique de 1’élaboration de la

tole d’acier.
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Les figures suivantes représentent 1’état des échantillons d’acier 316L observé au
microscope optique aprés des maintiens isothermes de 30 minutes aux températures : 700°, 770°

et 850° respectivement. L’attaque chimique a permis de mettre en évidence la microstructure

maclée.

Figure IV. 2 : Microstructure du 316L diss + [700°, 30°].

La microstructure du 316L diss + [700°, 30°] est caractérisée par des cristallites plus au
moins réguliers, traversés par une panoplie de lignes correspondant a des joints de macles dont la
majorité sont rectilignes et paralléles et dont I’épaisseur est généralement faible. Les macles
traversent tout le grain et il y a de rares discontinuités le long des lignes de macles. On prévoit la
formation de carbures intergranulaires dans ces conditions de traitement ce qui rend certains

Joints trés réactifs a la solution chimique de Iattaque.

Figure IV. 3 : Microstructure du 316L diss + [770°, 30°].
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Sur le plan poli et attaqué 316L diss+ [770°,30’],on remarque de nombreuses ma
avec plus des décrochements qui leur donne une &éenasymétrique. Quelques forn
géomeétriques polyédriques macles sont repérées sur les micrographies, sagesouvemer
et de chevauchement entre ljoints de macles. Ce phénoméne peut étre le résdit
mouvement thermiquement activé des joints de madeshérents. Le diagramme TTP
I'acier 314 prévoit le début de la précipitation de carbuiebes en chrome apres le recu
770° pendant 30 minutes][8Ces particules formées aux niveaux des joints dmgmgénérau
peuvent également coincider axdes joints de macles incohérents. L’aspect de gaeslmacle

plus épaissies favorise cette hypoth:

Figure IV. 6 : Microstructure du 316Mdiss+ [850°, 30].

L’'aspect général de la microstructure 316L diss+ [850°, 30’] est analogL a I'état obtenu
par le traitement [770°,30'’épaisseur des joints n'epas uniforme les joints premiers a ét
attagués sont les joints sites de précipitatios.drains apparaissent davantage maclés que cel
échantillons précédents du fait  I'élévation de la température implique un phénomele
maclage thermique lié a I'élévation de la tempéeat a la grosseur du grain, également affe
par le processus thermique.

A cause de la limitation de la technique d’obseovatun nombre de jnts de macles
composés de plusieurs défauts d’empilement pazallét confinés apparaissent comme un
joint épais.

Les figures IV.5, IV.6et IV.7 représentent I'état microstructural des échamislld’acier
316 aprés des maintiens isothermes925° a des durées de ,180 et 300 minutes

respectivement.
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Figure IV. 7 Microstructure du 316L diss + [925°, 300°]
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Le traitement [925°, 10’] produit un réarrangement de la microstructure a haute
température ; la thermodynamique ne prévoit pas de précipitation par ce traitement. Au-dela de
30 minutes, le recuit a 925° est dit de « stabilisation » car il engendre la formation de précipités
de carbures intragranulaires. Concernant les macles, des lignes de macles semblent plus
fréquentes en prolongeant la durée du traitement. La croissance des joints de macles, de
géométrie uniforme a travers le volume du cristal ne semblent pas étre génée par les carbures.

Ceci peut étre di 4 la taille des germes de carbures, formés seulement aprés 30 minutes de recuit.

Dans le cas de I’échantillon 316L diss + [925°, 300°], la propagation des plans de macles
dans la plupart des grains s’opére sans décrochements, malgré la croissance des carbures par le
traitement [925°, 300°]. La précipitation de phases intermétalliques a base de molybdéne n’est
pas prononcée dans ces conditions de traitement au point d’arréter la progression d’un plan de

macles.

Hormis le cycle thermique voulu, d’autres phases minoritaires peuvent se former au cours
du refroidissement 2 partir de la température de recuit jusqu’a I’ambiante. La précipitation des
carbures ou de sulfures est minime eu égard a la courte durée de refroidissement (10 minutes) a
partir de 925°C et a la faible quantité de carbone et de soufre dans le matériau de départ. Cette

précipitation est inévitable et se limitent & quelques joints de grains.

L’analyse préliminaire des résultats de I'observation au microscope optique des
échantillons traités thermiquement met en valeur le recuit d’homogénéisation a 1100°C de la tole
d’acier 316L brut dans I’obtention d’une structure quasi austénitique aprés le refroidissement a

I"air et la commodité de I’examen des joints des macles et des joints de grains.

Les recuits entre 700° et 925° produisent tous des carbures aux nivaux des joints de grains,
sur quelques joints de macles et, a un degré moindre dans le volume des grains. Ceci implique un
épaississement des joints au moment de ’attaque chimique révélatrice. Les macles de recuit sont
présentes dans toutes les microstructures. L’analyse qualitative du réseau des macles permet de
suivre I’influence de 1’élévation de la température et de la durée du maintien isotherme a 925°

sur le phénomene de maclage des échantillons d’acier inoxydable austénitique AISI 316L.
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IV.1.2. Echantillons laminés a froid
Les figures IV. 8, IV. 9 et IV. 10 illustrent 1’état métallographique des échantillons d’acier
316L apres le laminage a ’ambiante, les taux de déformations rationnelles sont 10%, 20% et
30%. L’examen des structures aprés attaque chimique nous a permis de différencier les situations

parvenues. La fleche horizontale indique la direction de laminage.

Figure IV. 8 : Microstructure du 316L diss + 10% ; la fleche indique la direction de laminage.

La déformation a 10% n’a pas aboutis a un écrouissage significatif des cristaux. Comparé au
316L dissolu non déformé, le 316L diss + 10% semble conserver sa structure isotrope. Aucun
glissement n’est repéré sur le plan poli ce qui laisse & supposer que le maclage mécanique comme
mode de déformation prédominant. Les macles apparaissent clairement sur les images du 316L diss
laminé a 10% sous forme de nombreuses lignes paralléles et multipliées. Plusieurs macles sont

alignées suivant la direction de laminage.

Figure IV. 9 : Microstructure du 316L diss + 20%.
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Figure IV. 10 :Microstructure du 316ldiss+ 30%.

Quand la déformation rationnelle dépal0%, la microstructure devient chargée d’aut
éléments tels que ldmndes de glisseme(BD) visibles a I'échelle du microscope opti. Les BD
possedent une a deux orientations par grains déberdent pas le contour du cristal déformé
volume maclé dans le grain affecté par le glissement mécanique2@¥ et 30% d’écrouissage,
on observe I'apparition d’'une morphologie de défdirntéaires tres fines et confinées. Ces déf
résultent d’'un cisaillement des plans cristallogigpes suivant une ou deux directions par g

Une observation complémentaire (316L brut laminé a20% permet d’examiner la
microstructure maclée sans traitement de dissolutia discussion des résultats sera portée
I'influence de la finesse de taille de grains eptecessus de déformation plastique a fro20%.
La figure IV. 11 montreune absence d’allongement significatife grainset des bandes de
glissement. Le réseau de joints semble absorbeerte de déformation de sorte que le m
conserve sa structure initigdece faible taux de lamine.

HACHEMI Hania — ENP (2012) 71



Partie expérimentale Chapitre 4 Résultats et discussic

Figure IV. 11 : 316L brut laminé a 20%.

IV.1.3. Echantillons laminés puis traités thermiquement
Les images suivargeillustrent I'état microsuctural des échantillons homogéns,
refroidis a I'air,laminés a froid ¢{10%, 20% et 30%traités thermiquement 925° pendant 30

minutes puis refroidis a l'air.

Figure IV. 12 : Microstructure du 316Mdiss+ 10% + pP25°¢, 307].

Aprés 30minutes de recua 925°, la microstructure déforméd@¥ se trouve restaurée.
La restauration de la microstructure est un phémenggii précede la recristallisation des gr:
austénitigues ou’dctivation thermique permet de libérer I'’énergimneagasinée durant
laminage a froid pale réarrangement des dislocations et le mouvementaints. Sur le pla
poli, on observe quelques gre abondamment grossis ou presque aucune macle néip
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Lesfigures IV. 13jusqu’a Iv. 16 dévoilent I'état microstructural des échantillatissolu,

refroidis a I'air et laminés a fro (20% te 30%) puis recuit a 926¢ refroidis a I'ai.
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Figure IV. 13 : Microstructure du 316diss+ 20% + p25¢, 30’].

Figure IV. 14 : Microstructure du 316diss+ 30% + P25°¢, 307].
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Figure IV. 15 : Microstructure du 316Mdiss+ 20% + P25°¢, 107].
- A et C: fraction recristallisée a petits grains,
- B, D et E: régions partielleme recristallisées a gros gra.
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Figure IV. 16 : Microstructure du 316L diss + 20% + [925°, 300°].

Deux mécanismes d’adoucissement ont eu lieu dans le cas du recuit [925°, 30°] effectué
sur ’acier inoxydable 316L prétraité, aprés déformation a froid de 20% et 30% : la restauration
et la recristallisation. La structure recristallisée aprés 30% de déformation est plus fines et la
forme polygonale des cristaux est visible contrairement a I’état du 316L diss +20% + [925°, 30°].

‘On attribue les états structuraux finals a effet de la quantité d’énergie de déformation
(proportionnelle au taux de déformation) dans la cinétique de germination et de croissance de
nouveaux grains.

L’observation des échantillons 316L diss + 20% traités thermiquement & 925°
respectivement pendant 10 minutes et 30 minutes et 5 heures permet de suivre les conséquences
du recuit & 925° qui sont essentiellement la recristallisation et la précipitation de carbures MC.
Plusieurs petits grains nouvellement formés sont repérés aprés 10 minutes de recuit. Les grains
croissent afin d’aboutir a une structure austénitique énergétiquement stable.

Les structures recristallisées présentent plusieurs joints de macles. Les joints de macles
sont particuliérement distincts sur les micrographies par leur taille et leur forme rectiligne. Le
contour des grains est distinct mais parfois fragmenté. La morphologie des grains est difficile a
examiner par attaque chimique d’ot I’intérét d’une attaque sélective soignée pour une meilleure

analyse automatique des paramétres du grain.
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IV.2. RESULTATS DE L’ANALYSE DE LA TAILLE DE GRAINS

L’analyse automatiqude la taille de grains comprefed calcul du diametre moyen d
grains et la distribution moyenne des grosseurgrdms. Le logiciel d’analyse d’'image utili
(Aphelion) donne les valeurs du diamétre D calculé pour wbamain

Un modéle théorique de distribution de la populaties grains est établi. Les valeurs d
calculés sont ordonnées en plusieurs classes selpasappropriéUn pas dedpum est adéquat
pour les structures fines telles que 316L brut de départ, le 3L6brut déformé et les
microstructures recristallisédsn revanche, le pas delifd est le plus approprié afin d’illustt
la distribution de tailles de grains des structutesités thermiquement ayant subi
grossissement de grains remarquable. Les lrammes seront précédés par une illustratio
réseau des joints de grains pour chaque échantilloraleur de Iy est estimée a partir d'ur

dizaine de mesures différen

IV.2.1. Echantillon brut non traité
La figure IV.17comprend les valeurs deyoy Calculées et moyennées. Les images utili
sont au grossissement 4Q@i¢rographie IV. 18) ce quaccorde un champ d’analyse 1530
2grains en moyenné&/ér = 4,54). Le nuage de points s’approche de la moye9,45um (ligne

horizontale).

10
£ + i I +
2 95 T T * T T
- I ] 1 L *
T — —— j
=)
1 :
9 !
1 2 3 4 5 ) 7 8 9 10
Mombre de grains par
1540 | 1486 | 1538 | 1494 | 1567 | 1569 | 1492 | 1455 | 1634 | 1528
mesure
B D moy {um) 942 | 96 | 942 |95 | 933 (932|957 | 969|912 | 9,44

Figure IV. 17 :Résultatdu calcul de la taille moyenne de grains aaalyse d’image
du 316 brut non traité(D mey (316L brut) = 9,45 0,11um).
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Figure IV. 18 : Observation de la structure des joints cains du316L brut.

Le tracé de lalistribution moyenne de D est présenté sous fortmetdgramme (figure
IV.19). Les valeurs (annexX®) représentent la moyenne de ddlculs de fréquences de cla.
L’histogramme confirme d’une part la structure fine et ndisgéa des grains de la tole d’ac
inoxydable 316 brut a I'état de livraison et d’autre part la iadiion de la grosseur de grains s

forme de fonction de distributio selon une loi statistique normale

Histogramme de distribution moyenne de tailles des
grains du 316L brut
450 D oy =9,45um
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Figure IV. 19 : Représentatiode la distribution moyenne d&slles de grains
du 316L brut sous forme d’histogramme.
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IV.2.2. Echantillons traités thermiquement

= Echantillon : 31& diss

La figure IV.20 illustre les valeurs de oy calculées et moyennées. L'agrandisser

adéquat pour cet état microstructural 250 (micrographie IV.21)qui accorde un chan

d'analyse de 128rains en moyenn(Var = 308,65).Le nuage de points s’approche de

moyenne 34,07 um repérpar une lignehorizontale sur le graph€omparée a structure de

départ,une augmentation importar(environs 4 fois) de la taille de graiest constatée.

50
45
40
'[ T T | - T T
NiEEEEEEEE
30 e T T
25
20
1 2 3 4 5 ] 7 8 9 10
Mombre de grains par
128 | 129 | 128 | 120 | 133 | 128 | 135 | 128 | 130 | 122
mesure
B D moy (pum) 34,11 134,08 | 34,2 | 354 [33,44|34,13 33,18 | 34,12 | 33,08 | 34,94

Figure IV.20: Résultats du calcul de la taille moyenne de grdir316L diss
(Dmoy = 34,07+ 3,87 pm).

Figure IV. 21 : Observation des joints de grains316L diss(G250 et G400).
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L’observationmicrostructurale de I'état homogénéis1100°C {igures 1v.21) montre le
grossissement exagéré de certains grains qui seinftlgmentés a cause d’uitprobable
dissolution de joints a haute température. On rqoeraussi plusieurs joints de grains bi et
fragmentés isolés sur le plan de coupe du ¢

La variation de la grosseur de grains D est déqedéda distribution moyenne de D sc
forme d’histogrammefigure 1V.22). Comparé a I'état brugn note un élargissement de
fonction de distributioomoyenne et ur chute du maxima due au traitemeni1100° et le

refroidissement rapide (a I'air) a partir de céttmpérature éleveé

Histogramme de distribution moyernne de tailles des grains
3161 diss
i0
me=34,07|.l.m
25
@
b
S 20 :
Q
=]
s,
s 15 —
=
£
(e 10
10 20 30 40 50 60 70 80 20 100 110 120 130
Classe (um)

Figure IV. 22 : Tracé de la disibution moyenne des tailles deains di.316L diss

= Echantillon : 316 diss+ [700°, 30]

Aprés 10minutes de maintien isotherme700°, la microstructure admet une taille
grains moyenne de 29,83 phba figure IV. 23 représente faoyenne de 0y Sur une dizaine de
mesures différentes au grossissen250 et un champ moyen d’analyse conterl68 grains par
mesure Yar = 374,06. Certaines valeurs divergent de la moyenne dugfee la microstructur

admet un grossissemearkagéréde certains grains.
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SC
45
40
L .
] 5o o o e o
25 ! '
20
i 2 3 4 5 & 7 8 g 10
Mombre de grains par : _ _
147 | 173 | 170 | 151 | 196 | 161 | 185 | 192 | 147 | 186
mesure
8 Dmoy{um) 317712934 129,62 |31,46 {2754 130,49 | 2845|2785 | 31.8 2593

Figure IV. 23 : Résultats du calcul de la taille moyenne de grains par analyse d’images
du 316L diss + [700°, 30°] (Dmoy = 29,83 * 3,00 pm).

Figure IV. 24 : Observation des grains du 316L diss + [700°, 30°].

La figure IV.24 montre une morphologie de grains irréguliére. Certains gros grains sont
affectés par des fragments de joints brisés et bordés par plusieurs grains de petite taille. Le suivi
des variations de D, représentées sous forme d’histogramme de distribution moyenne sur une
dizaine de mesures différentes (figure IV. 25) illustre cette évolution dans la grosseur des grains
de I’échantillon 316L diss + [700°, 30°]. On note un élargissement de 1’histogramme entre 1’état

brut et Iétat traité thermiquement ainsi qu’une chute du maxima de la fonction.
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Histogramme de distribution moyenne de tailles des grains
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Figure IV. 25 : Tracé de la distribution moyenne des tailles déng du
316Ldiss+ [700°, 307.

= Echantillon : 31& diss+ [770°, 307]

La figure IV.26illustre les valeurs de oy calculées et moyennées sur un champ m

d’analyse contenant 13§ains par mesur(Var = 337,83. Le nuage de points s’approche

33,61 um qui est la taille moyenne de grains 316L diss + [770°,3C]. La taille de grains

moyenne demeure proche a celle aprés homogénais1100°.

50
45
40
35%%%?}%{%T¥
30 ? T T
25
20
1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
Mombre de grains par
121 | 123 | 134 | 144 | 132 | 125 | 137 | 130 | 144 | 137
mesure
B D moy [um) 35,2 | 349 | 33,4 |32,22 33,59 34,5 |33,06(33,94 32,23 133,05

Figure IV.26 : Résultats du calcul de la taille moyenne de grparsanalyse d’image
du 316 diss+ [770°, 30" (Dnoy = 33,61* 3,20 pn.
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Figure IV. 27 : Observation des grains du 31@iss+ [770°¢, 30].

Sur les micrographies de la figure .27, certains jointde grains épais de géoméi
asymetrigues ont subi une attaque plus prononcéeesA phénomeénes thermiques s’ajout
formation des premiers germes de carbures 30 minutes de maintien 770° [5]. Ceci peut étre
interprété par la formation de micrle locale au niveau du joint entre le précipitécdebure et [
périphérie du joint appauvrie en cet élément (abdehromée). La distribution moyenne des ta

de grains est donnée sous forme d’histogrammegdesfilVv.28.

Histogramme de distribution moyenne de taifles des grains

0 — 3161 diss + [770°. 307
D moy=33,69um
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Figure IV. 28 : Tracé dea distribution moyenne des tailles de grains
316Ldiss+ [770°, 307].
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= Echantillon : 31& diss+ [850°, 30']
La figure IV.29 représente les résultats du calcul dney moyennés sur un char
d’analyse contenant 13fains par mesu. Le nuage de points s’approche33,12 um qui est la

taille moyenne des grains 8d¢€L diss+ [850°, 30’Javec une variance égal346,52.
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= D moy {um} 33,7 133,18 (3292 | 31,9 | 32,8 | 34,13 3394|3166 |34,19 32,81
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Figure IV.29: Résultats du calcul de la taille moyenne de grdur
316Ldiss + [850°, 30°] (Dmoy= 33,12+ 2,90 pm).

Figure IV. 30 : Observation des grains 316L diss+ [850°, 30] (G250 et G400).

Apres le traitement 850° pendant 30 minutes, la microstructure3di6L présente les mémes
aspects comparés aux traitemen770°. A ces phénomendisermiques s’ajoute la formation
particules de carbures mixtes. Ceci peut raleatimbbilité des joints de grains et explique
valeur moyenne de la taille de grains restée awtes33um.La distribution moyenne des tailles

grains est donnée 8® forme d’histogramm(figure 1V.31).
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Fréquence de classe

Histogramme de distribution moyenne de tailles des grains
316L diss + [850°.320"]
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Figure IV. 31 : Tracé de la distribution moyenne des tailles deéng de
I'échantillon 316Ldiss+ [850°,307].

= Echantillon : 316 diss+ [925°, 30]

La figure IV.32 illustre les valeurs de mo, calculées et moyennées sur

un chs

d’analyse contenant 12§ains par mesur(Var = 483,15).Le calcul de la taille moyenne |

grains et I'observation par microscopie opti(figure IV.33)révéle un grossissement des gr:

important, similaire a touseles structures traitées thermiquen
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20
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Mombre de grains par
124 | 136 122 | 125 | 131 | 129 125 | 130 132 138
mesure
B D moy [um) 34,78 133,48 [ 35,11 | 34,64 | 33,82 | 34,39 (34,61 | 33,9 |33,69 (3291

Figure IV.32 : Résultats du calcul de la taille moyenne de grdiml’échantillon

316L diss+ [925°, 30] (Dnoy = 33,61+ 3,60 pm).
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Figure IV. 33 : Observation des joints de grains316L diss+ [925°, 30’].

Apres le traitement 825° pendant 30 minutetg microstructure de l'acie316L présente
des grains plus réguliers et a des grosseurs dlaslu€et aspect est mis en évidence p:
distribution moyenne de la taille des gra(figure IV. 34). La germiation de précipités c
carbures fins prévue a cette température sembéetaffla mobilité des joints de gre; la
moyenne de la taille de grains est restée autasi34um malgré le recuit 925° qui est une

température élevée (I'échantillon est roa la sortie du four).

Histogramme de distribution moyenne de tailles des grains
3161 diss + [925°. 30']
25 — Dm=33,61 Hm

20

15 +

10

Frequence de classe

0 | b PP —

10 20 30 40 50 60 F0 B0 30 ’llJtl 110 120 130 140 150
Class2 (pm})

Figure IV. 34 : Tracé de la distribution moyenne de la taille gesns du
316Ldiss+ [925°,307.
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= Echantillon : 31& diss+ [925°, 107]

Aprés 10minutes de maintien isotherme925°C, la microstructure admet une taille
grains moyenne équivalente a celle apres homog#it#isal100°C.Le calcul est fait su140
grains par plage de mesure au grossisse400 (figure 1V. 35)ce qui implque une variance de
442,72.

50
45
40
35 [T I - T T T = T
[]
i
25
20
1 2 3 4 5 6 7 2 9 10
Mombre de grains par
139 | 145 | 131 | 143 | 1539 | 138 | 138 | 143 | 147 | 139
mesure
B Dmoy(um) 3291|31,88 |33,82 (3232|3279 32,9 132923224 |3192| 32,7

Figure IV. 35; Résultats du calcul de la taille moyenne de grdir
316Ldiss + [925°, 10'] (Dmoy = 32,64+ 3,30 pum).

el

59'“.12

Figure IV. 36 : Observation des joints de grains316L diss+ [925°, 107].
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La microstructure de I'acie316L homogénéisée puis recuit®25° pendant 10 minutes
présente une distribution de taille de grains regméee par I'histogramme .37. Comparé a
I'état avant I'enfournement, le tracé de la disitibn moyenne de la tee des grains présente
une élévation du pic maxima d0 au grossissemencugtsux. L'effet d'un tel traitement €
essentiellement I'activation de la mobilité desjeia haute température et la diffusion atom

des éléments chimiques en solution s dans I'austénite.

Histogramme de distribution moyenne de tailles des grains
35 3161 diss + [925° 10'] -
30 | Droy=32,64pm
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Figure IV. 37 : Tracé de la distribution moyenne des tailles déng du
316Ldiss+ [925°, 107].

= Echantillon : 31& diss+ [925°, 300’]

Le calcul de taille moyenne de grains est faitl0 mesures et 11grains par mesure a\
une variance de 442,7Zigure V.38 et 1V.39).La taille de grains moyenne est autour
35,7um aprés heures de maintien a haute températ(925°C). La croissance de précipit
fins de carbures MC prévue dans ces conditiongaierment tend a récre la cinétique des
joints de grains de sorte que 'augmentation deaille de grains entr30 et 300 minutes de

recuit est minime.
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Mombre de grains par
127 | 108 | 116 | 115 | 122 | 115 | 129 | 105 | 126 | 112
mesure
B D moy {um) 34,37 (37,12 | 35,42 (36,15 | 35,06 | 36,13 | 34,08 | 37,4 |34,94 (36,31

Figure IV. 38 : Résultats du calcul de la taille moyenne de grdir
316Ldiss+ [925°, 300"] (Dmoy = 35,70+ 3,80 pm).

Figure IV. 39 : Observation des joints de grains316L diss+ [925°¢, 3007].

L’analyse de I'état microstructural apr5 heures de maintien isotherme925° montre

'accomplissement du grossissement et de la polggton des grains. Cependant, les joint:

grains brisés continuent a apparaitre sur les igriaphies ce qui indice une probable présen

de joints différents des joints généraux, tels lgggoints de macles et les joints de coincide

La distribution moyenne de la taille des gre(histogramme 1V.40gst de plus en plus éta.
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Histogramme de distribution moyenne de tailles des grains
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Figure IV. 40 : Distribution moyenne des tailles de grains316L diss+ [925°, 300’].

IV.2.3. Echantillons laminés
= Echantillon : 31& brut+ 20%

La figure IV.41représente I'observation au microscope optiquegiams du316L brut
laminé a froid a un taux de déformation rationnéligle ¢20%,la direction de laminage éta
horizontale. La contrainte purement méque sans recuit de recristallisation n’affecte tu
forme et l'orientation cristallographique et la pbologie des grains. La taille de gra
moyenne est similaire a celle 316L brut de départ (10,12pm).
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Figure IV. 41 : Observation des joints de grains316L brut + 20%.
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= Echantillon : 316 diss+ 10%

A partir des images du réseau des joints de g(figure 1V.42),I'échantillon laminé apré
homogénéisation a 10%e présente pas de texture de laminage discerisableant que |
direction de laminage ét:¢ horizontale. La taille de grains des échantillon®traités
thermiqguement par homogénéisati(1100°,30'] et laminés est similaire a celle av.

laminage (34,07pum).

Figure IV.42 : Observation des joints de grains316L laminé a 10% I'état homogénéi.

»= Echantillon : 31& diss+ 20%
L’échantillon laminé apres homogénéisatic20% présente une faible texture de lamin

(figure IV.43).La taille de grains est considérée comme incha(34,07um).

Figure IV.43 : Observation des joints de grains316L laminé a 20% I'état homogénéi.
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= Echantillon : 316 diss+ 30%

A partir des micrographies du réseau des jointgméns (figure 1V.44), I'échantillon
homogénéisé et laminé 30% présente un faible allongement des g, la direction du
laminage étant horizéale. On note que les gros grains sont les plosngdls comparativeme
aux petits grains. Les parametres morphologiquesgdains, calculés par analyse automat
des micrographies des structures laminées songdamparagraphe . 3.

Figure IV. 44 : Observation des joints de grains316L laminé a 30% I'état homogénéi.

IV.2.4. Echantillons laminés puis traités thermiquement
= Echantillon : 316 diss+ 10% + [925°, 30’]
La microstructure aprés laminage a I'état homog#nél0% puis recuite 925° durant 30

minutes est montrée sur la figure.45.La direction de laminage est selon I'horizor.

Figure IV.45 : Observation des joints de grains316L diss+ 10%+ [925°, 307].
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L’observation de la microstructure montre des gr@rossis ayant la morphologie de I'¢
traité thermiguement.’allongement des grains est tres fa. La figure IVv.46 illustre les valeurs
de Dnoy calculées sur une dizaine de mesures différe((123 grains par mesure ¢
grossissement 25Var = 368,1¢). Le nuage de points s’approche de la moye34,90 um.

La variation de D est décelée par la distributionyemne sous forme d’histogrami
(figure IV.47).

50
45
40
SS%T{iT}l{TT
NES T =8
25
20
1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
Nombre de grains par
121 | 127 | 121 | 123 | 126 | 120 | 119 | 124 | 128 | 120
mesure
= D moy {um) 35,23134,35] 35,2 | 3491|3448 (35,36 3594 |34,77 [ 344 | 34,36

Figure IV. 46 : Résultats du calcul de la taille moyenne de grpar analys
d’'images du 316 diss+ 10 % + [925°, 307] ([doy = 34,90+ 3,4C um).

Les précipités de carbures forme925C réduisent la mobilité des joints et bloque
grossissement des graifsucune texture de laminage n’existe aprées le red®30 minutes a
925°.

La taille moyenne de grains légérement accrueaspéct de la microstructure confirm
la restauration de la microstructure apres un éssage faibl¢(10% de déformation rationne)

en I'absence d’'une structure fine de recristallisa
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Figure IV. 47 : Représentation de la distribution moyenne ddigesaie
grains du316L diss+ 10% + [925°, 307].

= Echantillon : 31& diss+ 20% + [925°, 30]

La figure IV.48illustre les valeurs demey calculées sur une dizaine de mesures différe

(324 grains par mesurd)e nuage de points s’approche de la moye21,31 um (Var = 66,40).

L’état microstructural aprés laminage a I'état hgémeisé 20% puis recuit ¢€925°C durant 30

minutes est montngar les joints de grains par attaque séle((figure 1V.49).

24
22 —; = T = ;s
20
18
16
14
1 2 3 4 5 b 7 8 9 10
MNombre de grains par
307 331 | 316 | 337 | 320 323 | 315 | 341 | 332 315
mesure
& D moy (um) 21,88 | 21,04121,55]20,89 21,62 (21,28 (21,59 | 20,77 | 20,93 | 21,57

Figure IV. 48 : Résultats de I'analyse d’'images du calcul dailletmoyenne d
grains du 316ldiss + 20 % + [925°, 30'] ([Roy = 21,31+ 0,95 pm).
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Figure IV. 49 : Observation des joints de grains316L diss+ 20%+ [925°, 307].

L’observation microstructural montre des grainssgi® bordés par des joints de gre
fragmentés sur le plan poli. La direction de largma&tant horizontale au plan des image:
note I'absence de texture de laminage. La variatiera taille de grains D est indiquée

I’histogramme de la figure 1\80.

Histogramme de distribution moyenne de tailles des grains
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Figure IV. 50 : Représentation de la distribution moyenne ddélesaie
grains du316L diss+ 20% + [925°, 307].
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Le taux de 20%le réduction semble entrainer une énergie derdéfan suffisante pot

recristalliser toute la microstructure925°C avant 30minutes de maintiel(voir I'étude sur

I'échantillon 316Ldiss + 20% + [925°,10°]). En prolongeant le revenu as le début de la

germination de nouveaux grains fins, ces dernieossissent jusqu’a une taille moyer

d’environs 21unen présence de particules de carbures intragraes

= Echantillon : 316 diss+ 30% + [925°, 30’]

La figure IV. 51 illustre les vieurs de [y calculées sur une dizaine de mesi

différentes (420grains par mesu). Le nuage de points s’approche de la moyel8,49 um

(Var = 36,58). L’état microstructural apres laminage30% puis recuit a925°C durant 30

minutes est montré surfigure IV.52.
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Mombre de grains par
463 | 446 | 381 | 403 [ 425 | 406 | 438 | 430 | 375 | 435
mesure
& D moy {um} 17,68 |18,01|1935| 189 |18,48 | 18,72 | 18,18 | 18,37 (19,03 | 18,15

Figure IV. 51 : Résultats de I'analyse d’'images pour calculdailie moyenne d
grains du 316ldiss + 30 % + [925°, 30'] ([doy = 18,49+ 0,5% um).
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Figure IV. 52 : Observation des joints de grains316L diss+ 30%+ [925°, 30].
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La structure grossiére et écrouie est remplacéaiparstructure fine et recristallisée.
taux de 30%de laminage entraine urénergie suffisante pour déclencher un processt
recristallisation par germination et croissanc@ol@veaux grains ava30 minutes de maintien
925°C. L’activation thermique entraine une taille de gsaimoyenne jusqu’:l8,49um. La

variation D est déé par la distribution moyenne sous forme d’histagme(figure 1V.53).

Histogramme de distribution moyenne de tailles des grains
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Figure IV. 53 : Tracé de la distribution moyenne des tailles idéng de
I’échantillon316L diss+ 30% + [925°, 307].

= Echantillon : 31& diss+ 20% + [925°, 10]
L’état microstructural aprés laminage a I'état hgémeisé 20% puis recuit {925° durant
10 minutes est montré par le réseau des joints dasy(figure 1V.54). Sur les micrographies
apparaissent une partie du plan poli ou les gnaaosstallisés so petits et reguliers et dont
taille ne dépasse pas 10uPRar ailleur, la partie partiellement recristallisée est conéstule
gros grains de taille avoisinar34um entourés de colonies dispersées de petits ¢

nouvellement créés.
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Figure IV. 54 : Observation des joints de grains316L diss+ 20%+ [925°, 10].

Dansl'estimation de la taille moyenne de grains, ortidgie le [no(1) de la région
totalement recristallisée et lenoy(2) de la region de la microstructure partiellementistallisée
(figure IV.55).Le calcul numérique donne les valé : Dmoy(1) = 10,11+ 0,40 pm et Roy(2) =
34,07+ 1,50 um.La taille moyenne des grains de I'échantil316L diss+ 20% + [925°, 10’]

est estimée a 19,53um.

Histoagramme de distribution moyenne de tailles des grains
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Figure IV. 55 : Distribution moyenne des tailles de grains316L diss+ 20% + [925°, 107].
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La fonction moyenne de distribution de tailles deaims est la superposition d’au moir
deux lois statistiques normal(deux bosses définies pam&X1l) et Dnoy(2)). L'allure de la
fonction est fortement modifiée par le processusedeistallisation déclenché au cours des
premieres dix minutes de recuit925° ainsi que le reste de I'énergie stockée par leenzat

découlant de 20%de déformatio.

= Echantillon : 316 diss+ 20% + [925°, 300]
La figure 1V.56illustre les valeurs de moy Calculées (334rains par mesu). Le nuage de
points s’approche de la moyen20,94 um Yar = 69,75).L’état microstructural aprés lamina
a 20% puis recuit a 92%5furant300 minutes est montré par le réseau des joints desgobserve

au microscope optique.
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Figure IV. 56 : Résultats de I'analyse d’'images pour calculerileetmmoyenne d
grains du 316ldiss + 20 % + [925°, 300'] (Roy = 20,94+ 0,8 um).

L’observation microscopiqu(figure IV.57) montre des grains grossiers et fragmenté
croissance et une multitude de joints de grainsodignu:. Aprés Sheures de revenu925°C, la
microstructure devient de plus en plus unifc; les grains semblent avoir des grossi
voisines a cause de l'effet thermodynamique (migbdies joints, germination et croissance
carbures et phases intermétalliques). L'estimatlenCyoy donne une \leur proche de celle
trouvée pour I'échantillo31€L diss+ 20% + [925°, 30’]ce qui peut étre attribué a I'effet c
précipités dans la diminution de la mobilité desitg@ La distribution moyenne de taille

grains est illustrée par I'histogramme d figure 1V.58.
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Figure IV. 57 : Observation des joints de grains316L diss+ 20%+ [925°, 300].

Histogramme de distribution moyenne de tailles des grains
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Figure IV. 58 : Représentation de la distribution moyenne dailketdes
grains du316L diss+ 20% + [925°, 300].
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IV.3. RESULTATS DE L’ANALYSE DE LA MORPHOLOGIE DES GRAINS

1V.3.1. Echantillons brut non laminé et brut laminé a 20%

L’étude morphologique des grains de I’acier inoxydable austénitique 316L (figure 1V.59)

est donnée sous forme de courbe : paramétre de forme — indice de grains. La moyenne statistique

de chaque paramétre est indiquée par une ligne horizontale sur la courbe. Rappelons que :

La circularité est un paramétre de forme égale a (4 mxSurface) / (Périmétre de Crofton?).

Les grains composé de 1 et 2 pixels ont une circularité égale a 1 (le périmetre de Crofton est

estimé par un comptage normalisé du nombre des occurrences des lignes a 0°, 45°, 90° et

135° dans un grain).

L’élongation est un parameétre de forme égal a la différence entre les longueurs des axes

majeur et mineur d’une ellipse parfaite divisée par la somme des deux longueurs. Cette

mesure est nulle pour un cercle et proche de 1 pour une ellipse longue et aplatie.
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Figure IV. 59 : Variations des parametres de formes des grains de 1’acier 316L a I’état

brut avant et aprés laminage a 20%.
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Les courbes prennent une allure sigmoidale, trés prononcée pour le profil de la circularité
et du logyo (hauteur/largeur). On note une ressemblance entre les courbes morphologiques des
grains bruts avant et aprés laminage. L’écrouissage a I’état brut affecte trés légérement la forme

des grains.

IV.3.2. Echantillons traités thermiquement

Les figures suivantes représentent les profils morphologiques des grains a 1’état

homogénéisé a 1100° puis aux états traités thermiquement sans déformation préalable.

Profil du paramétre "circularité"l Profil moyen du paramétre| Profil moyen du Iog(hauteur/largeur}i
316L diss "élongation" du 316L diss ’ du 316L diss
100% / 100% 100%
80% / 80% £
- j

£ 4

/ v 1.

/ 40% £ 1‘*; ’ . ' '

e / o ) 0 60 80 100 120
20%

20% / -50% l

0 30 60 50 120 150 0 30 60 90 120 150 -100%

Figure IV. 60 : Variations des paramétres de forme de grains de I’acier 316L diss.

Comparé a 1’état brut, les profils morphologiques des grains homogénéisés a 1100°
pendant 30 minutes ont la méme allure. Les valeurs moyennes de la circularité et de I’élongation
montent une légere différence essentiellement due a 1’effet de bord des images numériques. Les
grains qui encadrent 1’image apparaissent partiellement et entrainent par la suite une erreur dans
le calcul numérique. Le grossissement de grains dii au chauffage entraine la diminution de la
résolution de I’observation microscopique (nombre de grains par un champ d’observation fixe) et

par la suite, une augmentation du biais lié¢ a I’encadrement de I’image.
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Profil du paramétre "circula rité"]

Profil du parameétre "élongation'@

i

Profil du paramétre "logio[H/W]"

316L diss + [700°, 30] 316Ldiss + [700°, 307 | oo 316L diss + {700°, 30)
100%
8o0% 50% ;
60% f/
0% gy AT g
0% 0% /V% 100 120 140 160
20% = / / 50%
0% y y y g y 0% : ; . ;
0 30 60 S0 120 150 180 0 3 s e 120 150 ||100%
Figure [V. 61 : Variations des paramétres de forme de grains du 316L diss + [700°,30°].
Profil du parametre "Circularité"{ Profil Gu paramétre "glongation”! Profi e
oy S SR : . Profil du parameétre "logio{H/W)",
316L diss + (7707, 30') i 316Ldiss + [770°, 30') 100% 316L diss + [770°, 30]
100% J 100%
— 80% / /
80% 50%
/’r i
/ 73 54"
60% 60%
a0% 40% Z M 20 60 80 100 120 140
20% 20% / -50% {
0% : ' g 0% -
0 30 60 90 120 150 0 30 50 20 120 150 || -100%
Figure IV. 62: Variations des parametres de forme de grains du 316L diss + [770°,30°].
Profil du paramétre “circularité” Profil du parametre “élongation'é Profil du raramétre log10(H/W)]
316L diss + [850°, 30'] 316Ldiss + [850°,30' | || oow — 316l diss+[850°, 30']
100% 100% /
? otk 50% - |
i
i 60%
l 0% T T T T
! 40% 1] 40 60 80 100 120 140
20% 20% 50%
0% 1 ¥ 1 L L} T 0% T T T T T T T :
0 20 40 60 80 100 120 140 0 20 40 60 80 100 120 140 -100%
Figure IV. 63 : Variations des paramétres de forme de grains du 316L diss + [850°,30°].
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Profil du paramétre "circularité" Profil du paramétre "élongation" 1oos _ PrOfildu paramétre "logio(H/W)"
316L diss + (925°,10") 316L diss +[925", 101] 316L diss + [925°, 10']
100% 100% 75%
80% J 80% / 50%
1%
// “__—-'5 -‘ / 5% ’/
60% 60% //
/ / 0% T ; : T T
” 11% 0 20 60 80 100 120 140
40% }/ 40% / }_ol—--‘ -25% /
20% 20% -50% {
-75%
0% 1 1 T T | 1 0% T T T T
0 20 40 60 80 100 120 140 0 30 60 90 120 150 ||-100%
Figure IV. 64: Varnations des parameétres de formigrains du 316ldiss + [925°,107].
Profil du paramétre "circularité" Profil du paramétre "circularité" Profil du parametre "log1o(H/W)"
316L diss + [925°, 30'] 3161 diss + [925°, 30'] 100% — 316L diss +[925°, 30']
100% 100%
/ / N
80% 80% 50% f
/ 25%
60% 60% /
/ / )
40% 40% // wj . 2 20 60 B0 100 120
20% 20% / -50% ',/
J
0% — . 0% . . R
0 20 40 60 80 100 120 140 0 20 40 60 80 100 120 140 || 4qu
Figure IV. 65 : Variations desparametres de forme de grains du 3tl&s + [925°,30°].
Profil du paramétre "circularité" Profil du parlamétre "élongation” Profil du paramétre "log10(H/W)"
316L diss + [925°, 300'] - 316L diss + [925°, 300'] 100% - 3161 diss + [525°, 300']
100%
80% 80% 50% /
/ 71,08% /
60% 60% 2% /
/ J 0% — ——
0% 40% 38,69% 2030 60 80 100 120
| / ==
20% 20% / -50% l/
0% : . . ‘ 0% — — T
0 30 6D 90 120 0 20 40 60 80 100 120 140 || .0
Figure IV. 66 : Variations des parametres de form: grains du 316ldiss + [925°,300’].
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On remargue que la morphologie des grains estefaibht affectée par I'effet thermiq
des traitements. La plupart des courbes ne sontppdsitement lisse a cause des gr.
limitrophes quiapparaissent en pai sur I'image ce qui introduit un biais dans le cél

Le profil moyen de circularité et celui du jo(hauteur/largeur du grain) sont analogt
Cependant, I'élongation moyenne varie en augmeltdapimpératie du recuit et en plongeant

la durée du maintien isotherm@25°C ;I'allure de la courbe est plus incurv

IV.3.3. Echantillons laminés
Les figures suivantes représentent les profils meykes trois parametres morphologiq
de la microstructure de l'acie316L homogénéisé a 1100%iis laminé a froid a des ta
croissant : 10%, 20% et 30Béspectiveme..

Profil du paramétre "circularité" Profil moyen du parameétre "élongation" Profil moyen du logio(H/W)
316L diss + 10% 316L diss + 10% 316L diss + 10 %
100% 100% T 100%

/_J / 75%
80% 80% /

,/ 50% F

60% 60% / 25% //
/ // 0% 0% T T T T T
a0% 40% 4213

f / — ) 40 60 80 100 120
v -25%
20% /

20% -50%

B

-75%

% . . 0% . . .

0 30 60 90 120 0 30 60 90 120 -100%

Figure IV. 67 : Variations des parametres de formes des graii31€L diss+ 10%.

Pour I'échantillon laminé 0%, les courbes confirment I'’hypothese avancée dan
paragraphes précédents relative a I'absence derdexte laminage a ce faible taux

déformation.
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316L diss + 20% 316L diss + 20% 100% 316L diss + 20%
100% 100%
. ks
80% 80% S0% /
70525 / /
60% / = 60% - /
/ 44, 11%‘ / 0% T ‘ T ‘ T )
i 100 120 140

40% - 40% 20 60 80
/ wll

20% 20% 50% f
/ -75%
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0 20 40 60 80 100 120 0 20 40 60 80 100 120 ||°100%

Profil du paramétre "circularité" Profil du parameétre "élongation” Profil du paramétre "ogw(H/W)"}‘

Figure IV. 68 : Variations des parametres de formes des graii31€L diss+ 20%.

Profil du parametre" circularité " Profil du paramétre "élongation" Profil du paramétre

100% —

316L diss + 30% 316L diss + 30% "logio(H/W)" 316L diss + 30%

100% / 100% / I

80% / 80% 50%

60% === || 60y,

/ / 49,1‘95 0% T T T T T
a0 40% /’/ 20 50 80 100
20% 20% / -50% /
0% T a% . . ; .

0 40 80 120 0 20 40 60 80 100 -100%

Figure IV. 69 : Variations des parametres de formes des graii31€L diss+ 30%.

Apres des déformations faibles, la morphologie degins est Iégérement modifié
L’ allongement des grains dans la direction de lane commence a se manifesia partir de

30% de déformation.

IV.3.4. Echantillons laminés puis traités thermiquement
Les figures sivantes représentent les courbes moyennes des trois paes
morphologiques de la microstructure de l'a316L homogénéisé HL00‘ puis laminé a froid a
10%, 20% et 30%espectivement pu traité thermiqguement a 925fendant30 minutes et

refroidis a l'air.
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Profil du paramétre " circularité "
316L diss + 10% + [925°,30]
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Profil du paramétre " élongation "
316L diss + 10% + [925°,30']

. Profil du paramétre "logio(H/W)"
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Figure IV. 70 : Variations desparametres de forme de grains du 3#l&is + 10% + [925°, 307]

Profil du parametre "circularité"
316L diss + 20% + [925°, 30']
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Figure IV. 71 : Vanations des parametres de form: grains du 316ldiss + 20% + [925°, 307]

Profil du parametre "circularié"
316L diss + 30% + [925°, 30']
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Profil du paramétre "log10 (H/W)"
316L diss + 30% + [925°, 30']
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Figure IV. 72 : Variations des parametres de form: grains du 316ldiss + 30% + [925°, 307]
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"circularité" de la fraction recristallisée
316L diss + 20% +[925°, 10']

"élongation” de la fraction recristallisée
316L diss + 20% +[925°, 10']
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Profil moyen du "log10(H/W)" de la fraction
recristallisée

100% _ 100% 316L diss + 20% +[925°,10']
% / 80% j |
80% — 0%
70,62%
—
60% 60%
/ 0% : : : . .
40% 40% / = ﬁ’ﬂ 400 600 800 1000 1200 1400
20% 20% -50%
0% T T T T T T 0% T T T T T T
0 200 400 600 800 1000 1200 1400 0 200 400 600 800 1000 1200 1400 ||-100%
"circularité" de la fraction "élongation" de la partie partiellement Profil moyen du "log10(H/W)" de la partie
partiellement recristallisée recristallisée 316L diss + 20% +[925°,10'] partiellement recristallisée
100% ! R o 1rn 100% 100% - 316L diss + 20% +[925°, 10]
316Ldiss + 20% +[925°, 10'] 7 /
80% 0%
/ / 50%
= 7%
60% 75 60%
/ /
41.41*] 0% ——— S
40% 40% ~ —
/ 50 150 200 250 300 350 400
20% 20% -50%
0% - T 0% — ———
0 50 100 150 200 250 300 350 400 0 50 100 150 200 250 300 350 400 ||-100%

Figure IV. 73: Vanations des parameétres de formigrains du 316ldiss+ 20% + [925°, 107].
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Figure IV. 74 : Variations des paramétres de form«grains du 316ldiss + 20% + [925°, 300’].
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Globalement, les courbes présentent une similitlztes la forme et les valeurs moyennes.
Les grains trés petits (inférieurs & 8 um) induisere limite dans I'acquisition et la qualité de la

micrographie sachant que le systéme d’acquisitiesiithages numeérique utilise un maillage a
pixels carrés (Résolution : 2,953 pixels par mm).

IV.4. RESULTATS DU CALCUL SUR LES MACLES

Les résultats des calculs seront exposeés sous fdemableaux IV. 1 jusqu’a IV. 4 selon

le parametre variable pour chaque échantillon.@ppelle les grandeurs étudiées :

a Fraction moyenne de macles
- L

Longueur moyenne de lignes de macles par unitédace du plan pol

. LAg : Longueur moyenne de joints de grains par unitéuttase du plan poli.

IV.4.1. Echantillon brut non traité

Le tableau IV. 1 suivant comprend les résultatdadquantification des macles a I'état
316L brut sans traitement préalable.

Tableau IV.1: Résultats du calcul sur le 316L brut non traité.

Echantillon P, (%) LAm (mm/mm?) LAQ (mm/mm2)
36,21+ 0,42 60,18+ 3,71 118,02+ 3,20
316L brut ’ ! ’ ' ' ’
u Var=9,73 Var = 86,14 Var = 64,16

IV.4.2. Echantillons traités thermiquement

Le tableau IV. 2 suivant comprend les résultatdadquantification des macles a I'état
316L apres difféerents traitements thermiques.
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Tableau IV.2 : Résultats du calcul sur les échantillons traiésnhiquement.

Echantillon p_rn (%) LAm (mm/mm?) LAg (mm/mm?) Parameétre
. 34,78+ 0,10 14,04+ 0,72 21,96+ 0,73 ~
316Ldiss Var = 0,67 Var = 0,89 Var = 5,94
. o | 18,38+0,08 9,35+ 0,67 23,83+ 0,95
316Ldiss+[700%307 |\, 22033 Var = 3,34 Var = 6,78
. womn | 23.08+0,11 11,21+ 1,01 21,61+ 0,50
316Ldiss+[770°307 | "0 Z 0 85 Var = 7,51 Var=191 | Température
28,01+ 0,11 13,29+ 0,04 22656085 | O recuit(l)
316Ldiss+[850%307 | \,0 29 79 var = 6,48 var = 5,42
. o | 31,05+0,06 14,06+ 0,51 21,17+ 0,69
316Ldiss+[925%307 | 0205, Var = 1,99 Var = 3,62
. .. | 2534+0,08 12,19+ 0,71 22 26+ 0,48
316Ldiss+[925%107 | 0 0 a2 Var = 3,76 Var = 1,74 Durée
39,55+ 0,14 19,73+ 1,22 20,89+ 0,65 (4)
316Ldiss+[925%3007 | 0 "2 57 Var = 1121 Var = 3.18

1V.4.3. Echantillons laminés

Le tableau V.3 présente les valeurs calculéesestgseau des macles suite au laminage a

I'état brut et dissous. Dans le but de déceleriem éntre le glissement et le maclage lors du

hY

laminage a l'ambiante, on rajoute le calcul de rlaction moyenne des bandes de

glissementg).

Tableau IV.3 : Résultats du calcul sur les échantillons laminteid.

Echantillon a (%) |_Am (mm/mm?) Parametre
45,46+ 0,30 75,57+ 2,70 Déformation 20% a
0 ] ) ] )
316L brut+ 20% Var = 5,13 Var = 45 47 I'état brut
: 40,82+ 0,25 18,82+ 2,17 Deformation §)
0 1 H 1 1
316Ldiss+10% Var = 1,00 Var = 8,85 a I'état traité
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316Ldiss+ 20% 39,24+ 0,26 18,09+ 2,30

Var=1,12 Var = 9,92
316L diss+ 30% 335?230? - 1\3}363723;9

Echantillon E (%) L_Ag (mm/mm?) Parametre

e N R
316L diss+ 10% - 23236: 41"5576
o | PR | e | ostmams
oo | G| i

IV.4.4. Echantillons laminés puis traités thermiquement

Le tableau IV.4 présente la quantification de laucttire maclée des échantillons

faiblement déformés puis traita 925°C.

Tableau IV. 4: Résultats du calcul sur les échantillons laminés fraités 30 minutes a 925°.

. — Lm L9 X
Echantillon P, (%) A A Parameétre
(mm/mm?) (mm/mm?)
. 42,49+ 0,15 19,12+ 1,29 19,73+ 0,62
[0) o 1 3 ] 3 ] i) L
316Ldiss+ 10% +[925%30T | \,ar'“ 142 | Var=1253 | Var=2.02
40,43+ 0,28 29,80+ 1,63 34,20+ 0,64 Taux de
H 0, o 1 L] i ] L] i ] L) i 1 A 1
316L diss+ 20% + [925°,30] Var = 513 Var = 19 88 Var = 3.03 dfefo,rmatlor'l ,@
a I'état traité
. 49,67+ 0,40 42,33+ 3,50 64,35+ 2,04
0, o ) 3 ] 1 ] i) 1
316Ldiss+30% + [925%307 | \,0' 10’38 | var=9187 | Var=3135
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0,23+ 0,77 057+685 | 8515+554
Var = 9,95 Var = 88,10 Var = 57,64
316L diss+ 20% + [925°,107]
3544+ 018 | 1634+159 | 22.66+1.67
Var = 2,15 Var = 18,99 Var = 20,88
. 3446+ 021 | 2585+184 | 3162+376
0 o y ’ ’ ’ ’ ’ )
316Ldiss+20% + [925%.3007) /2“5 85 | var=2526 | Var= 105,78

Durée (%)
apres 20% de
déformation.

La méthode de l'interception linéaire est avantagedians la quantification des joints de

macles etle comptage donne des valeurs statisteptesceptables.

Les résultats présentent une évolution de la aales macles et de la longueur moyenne

des joints (grains et macle) sous

l'effet de contes thermiques,

meécaniques ou

thermomécaniques. Les variations de la longueur joegs de grains sont reliées au

grossissement de grains. Dans les structures fiee$oints de grains occupent une surface du

plan importante que celle dans les structures & grains. Par conséquent, le calcul de la

longueur moyenne des joints de grains donne desirgaklevées aux structures fines (brutes et

recristallisées) contrairement aux états structueagros grains. La corrélation entre les résultats

calculés avec les conditions opératoire donneranugideure appréciation de l'effet de chaque

parametre expérimental.
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IV.5. RESULTATS DE LA CARACTERISATION AUX RAYONS X

L’analyse par diffraction des rayons X des échantilldiaier 31€L étudiés, a engendré
les diffractogrammes aessous
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T(220)
20000 C) 316L diss+ [925°, 3007

1,27219A

2,07642A
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1,79936A
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e
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Figure IV.75: DiffractogrammeRX de trois échantillons traité thermiquemei770°C a
30 minutes €925°C a 30 et 30fMinutes respectiveme.

L’analyse globale par diffractométrie des rayonpofte sur 'ensemble de la surface
chaque échantillon valantid?. Plusieurs fiches de référene®F-ICDD (Powder Diffraction
File - International Center for Diffraction Da correspondent a des pics de réflexi
parvenusdues a un isomorphisme des p cristallines rencontréede picle plus intense a
'angle 2 égale a 74,55&st dU a l'austéni. Des combinaisons fekromecarbone de faible
intensité ont été identifiées aux ani: 43,49°, 50,66°, 74,55° €30,51‘ dans les trois
échantillons. Les raies représentées 43,49° et 50,66°pourraient correspondr@ une
précipitation de carbures. Plusieurs petits pidstest mais ne sont pas significatifs fait de

leur faible intensité.
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IV.6. RESULTATS DE L’ESSAI DE MICRODURETE HV

Les tableauxsuivants présentent les valeurs deothiceté locale al'état considéré aprés
chaque cycle thermique et/ou mécanique. La vanal® la charge de I'essai n'a guére d’effet
sur la valeur de microdureté [[37le tracé de la courbe de microdureté du 316foration de la

charge appliquée est une droite parallele a I'asectiarges en grammes.

Tableau IV. 5 : Résultats de la microdureté pour chaque élémeid d
microstructure apres traitements thermiques desndidions 316L.

Echantillon Microdureté HV par élément de microstructure
316L brut grain 117 274 144
joint de grain 180 205 206
grain 120 123 146
316Ldiss+ [700°,30'] joint de grain 155 163
joint de macle 154 150
grain 140 138 148
316Ldiss+ [770°,30'] joint de grain 171 194 178
joint de macle 173 170 138
grain 139 115 138
316L diss+ [850°,30'] joint de grain 228 210 220
joint de macle 165 140 138
316L diss+ [925°,30] grain 147 151
d'Wapres [23] joint de grain 232 230
joint de macle 172 169
grain 137 134 125
316L diss+ [925°,10'] joint de grain 141 147 140
joint de macle 153 151 161
grain 126 155 163
316L diss+ [925°,3007] joint de grain 149 174 176
joint de macle 162 168 160
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Tableau IV. 6 : Résultats de la microdureté par chaque élémemtici®structure de

I'acier inoxydable 316L aprés des cycles mécanig@i¢isermomécaniques.

Echantillon Microdureté HV par élément de microstructure
rain

316L brut + 20% — 0 : 214 268 266
joint de grain 281 304 285
grain 162 161 155
316L diss+ 10% joint de grain 190 178 172
joint de macle 177 193 180
grain 241 255 251

joint de grain
316L diss+ 20% — 278 263 283
joint de macle 257 206 210
BG 247 184 183
grain 369 330 355

joint de grain
316L diss+ 30% — 388 361 390
joint de macle 277 301 297
BG 284 310 280
grain 176 129 159
316Ldiss+ 20% + [925°,30'] joint de grain 185 213 223
joint de macle 151 209 219
grain 166 171 136
316L diss+ 20% + [925°,300°] [ joint de grain 150 193 154
joint de macle 192 196 155

Les joints de grains constituent la région la mluge de la microstructure a cause de leur

concentration élevée en défauts. Certains jointsndeles présentent une dureté voisine aux

joints généraux< HV 170) tandis que d’autres sont doaxHV 140). Bien que la distinction

entre joints de macles cohérents et incohérentsngapscopie optique n’est pas rigoureuse car

seule I'analyse de la texture cristallographiqupdemet, I'essai de microdureté peut établir dans

notre étude un critere d’origine « mécanique »diégurer lacohérencel’un joint de macle.
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IV.7. DISCUSSIONS SUR LA TAILLE ET LA MORPHOLOGIE DES GRAINS

IV.7.1. Discussion sur I'effet des traitements thermiques
Le suivi de la taille de grains a I'état brut et &ats recuit(figure 1V.76) nous a permis de
mettre en évidence un grossissemel grains important de #is relativement a I'état de dér.
La marge derreur maximale de calcul dunoy vaut 3,%um pour les structures traité

thermiquement, ce qui est lié a la compilation kt lamite de la technique d’observati

bt——1
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-
et—1
,.'
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35

15 —
10 = —

Dmoy (M)

diss + (830"
30

diss +(700° | diss+ (770"
30 30

diss + (925" |di55+1925' ‘ diss +

Brut | diss | 30 10 (925°.300")

Figure IV.76 : Histogramme de la taille moyenne des grains apagements thermique

Apres traitement thermique, les échantillons mégmiphiques présentent tous un éta
grossissement de grains, important dans certainegep d’observation. Le mouveme
différentiel d’'un certain nombre de joints estibtie a une quantité d’énergde déformation
stockée au niveau de ces joints et libérée au chudeplacement. Nous pouvons affirmer qu
recuit de mise en solutior[1100°,30] implique la suppression partielle du tra\
thermomécanique demeuré aprés I'élaboration dedla d’'acer 31€L brut. Les grains
austénitiques possedent une morphologie polygohelealcul des parametres morphologiq
moyens donne des valeurs de circularité variame(73% et 75%et I'élongation variant entr
41% et 42%L élévation de la température recuit conduit & une baisse 2% des paramétres

de formes a cause du mouvement des joi
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Hormis la croissance normale des grains, un phénerie croissance anormale des gr
a été noté pour tous les échantillons traités tigprement. Certains grains, comme illustrés
la figure IV.77, se mettent soudainement a croitre de sorte gyoints de grains migrent ve

le centre deourbure des grai (indiqué par des fleches).

Figure IV. 77 : Certains grains grossis dans les échantillongsrghermiquemer
A — 31€L diss+ [925°, 30" ; B — 316ldiss+ [850¢, 307].

Comme ce phénomeéne peut la liée a la faible q@éad®nergie de déformation, issue
I'élaboration du 316 brut et restant apres I’homogénéisat[1100°3C’]. Les observations
microscopiques montrent des grains grossis exedwtacles. Ceci peut s’expliqué par |
migration induite des joints de grains aux faibles écrouissages aqgomapagne i
recristallisation secondaire de certains cristaant@nant une dormation résiduelle

La présence d’éléments en solution dans l'austénddifie la mobilité des joints par 1
écart tel que la vitesse de migration s’exprime la relation IV. 3 :

V= MF-=MED....c.ooooviieeieeeenn Equation V.17
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f désigne la force d’interactior particule — joint » ef’ la concentration d'impuretés par ur
d’aire de joint. Pour de faible valeur de F ou ded concentration en soluté, la vitev' est
ralentie. Le terme MF) égale av la vitesse dans le cas d'un métal Pour des taux
d’'impuretés plus importants.

La formule chimiquedes carbures sont complexes : (Cr, MG}, (Cr, Fe,C,, (Nb, V,
Ti)C, (Fe, Cr, Mo, W, Nb,\iC, prouvées par caractérisation au microscope élegtrercouplée
a une microanalyse aux rayong[7, 8]. Les carbures stabilisants de tyMC (M =V, W, Nb,
Ti) précipitent lors du recuit925°C a partir de 30 minutes [2Malgré leur trés faible quant,
ils provoquent un durcissement local important jdass, élucidé par les résultats des filiatic
de microdureté HVfi{gures IV.78 et IV.79). En prolongeant le recuit) Iéger appauvrisseme
des grains austénitigues en éléments d’alliages pastenu ce qui entraine un fail

adoucissement des grains.

240
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Figure IV. 78 : Variations de la microdureté HV des échantilloagtés entré700° et 925°C.
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Figure IV. 79 : Variations de la microdureté HV des échantilltnagtés a 925°C.

Apres divers traitements thermiques entre 700°28f 0, les tailles moyennes de grains
n'ont pas évolué a cause d'un phénomene d'épinglage certain nombre de joints par des
particules de carbures. Un modele établit par CneZe(1948) décrit ce phénomene en
considérant un joint d’énergig)(par unité d’aire qui franchit une particule splidale de rayon
(r) comme le schématise la figure IV. 80.

Si I'énergie interfaciale particule/grain ne vanm@s sensiblement, la force exercée

nécessaire pour mouvoir un joint eAlEd/ rd@ = 1tr y sind ; sa valeur maximal vauF =Ttry.

Vi —

\ 4

Particule sphérique
de seconde phase

Figure IV.80 : Effet d’un blocage par une inclusion sur la mignad’un joint.
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Soit N le nombre de particule de méme taille par unitérel’'deur fraction volumique v)
vaut : f, = (4/3) Nmt . Les particules coupées par le joint doivent denter & une distan
inférieure ou égale &)( Laforce de freinag par unité d’aire est donnée paF = 3 f,y/ 2r.
Ainsi, la force de freinage peut étre comparéefatoes motrices du mouvement des joints
découlent de la formule de Git : 2y/R.

L’observation microscopique montre des gr irréguliers avec la présence de gros gr
affectés par des fragments de joints brisés etélsopar plusieurs grains de petite taille. P
biais de la superposition des fonctions de distiBibumoyenne de tailles de grains, nous sorr
arrivés a discuter lesonséquences des traitements thermiques sur lBwoldes tailles d
grains de l'acier 316L.

L’effet du recuit d’homogénéisation sur la disttilon de tailles de grains brutes et af
dissolution a 110@ est illustré sur la figure .81. Onnote un élargissement de la fonction
distributionmoyenne et une chute brutale du maxima due auidefsement rapide (a l'ai

aprées I'enfournement.
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Figure IV. 81: Courbes de distributions moyennes de taillesrdimg a I'état brut et disso
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Le comptage des grains sur la plage d’analyse dé&uature brute donne des fréquer
tres élevées pour les petits grains10um) et des fréguences nulles-dela de 70um. En
revanche, le comptage sur les structures grossemiguement donne des fréquences fai
pour les grains petits et élevées pour les graagasqu’al30um.

Les figures 1V.82et V.83 illustrent l'irfluence de la température et la durée de r
respectivement sur la distribution de taille derg. Les recuits a hautes températu1100° et
925°impliquent des courbes aplaties et étalées versldsses élevées tandis qu'une tempér:
inférieure a 850implique une courbe min. La population prédominante de grains est incl
vers les classes de petite taille ce qui est atirdo un blocage de la taille de certains grains
les précipitésAu dessous d770° qui est une température densililisation pour un acier
inoxydable austénitique, les carbures intergraredalV,3Cs prennent une partie importante
joint et I'effet d’épinglage de Zener est plus pyooé. Les conséquences du prolongemel
'enfournement a 925jusqu’a 5 heures sont principalement I'étalement de la oc®ude
distribution de Ry vers les grandes lles ainsi que l'abaissement de la fréquence c
dimension prédominante. Le role des carbures M@eaédans le blocage de la taille moyel

des grains autour des 35um.
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Figure IV. 82 : Effet de la température du recuit sur la distiifrude la taile des grains.
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Figure IV. 83: Effet de la duréeAt®®®) sur la distribution de la taille des grai

IV.7.2. Discussion sur I'effet de la déformation mécanique par laminage

L’acier inoxydable austénitiqL316L présenteine relative facilité de mise en ceuainsi

gu'unebonne aptitude a la déformaticLe calcul des parametres morphologiques moyensa

permis d’étudier la textureristalline aprés le laminage a fr a I'état brut (fine, [moy= 10pum) et

a I'état homogeénéisé (grossimey= 37pum).La texture de laminage est insignifiante au des

de 30%et commence a se manifester par un allongementgdess dans la direction

laminage et disparait par le traitemer925°. Les variations du £y (figure V. 84) montrent

une légere augmentation dumey calculé a I'état écrouis a 30%ue a un faible allongeme

parvenu dans certaines plages d'observat
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Figure IV. 84 : Histogramme de la taille moyenne des grains dpramage

A partir de 20%de déformatio, apparaitsur le plan poli une texture de déformation
visible au microscope optique a I'état homogéné&sénapercue a I'état brut déformé. 1
figures 1V.85 et IV.86suivantes illustrent les éléments microstructurduy316L déformés a
froid et révélés par &tque chimiqu(X650).

En raison des incompatibilités cinématiques enteeng entrainés par les deux cylind
du laminoir, certains grains apparaissent trangiggsdes marches ou bandes de glisser
Cellesei témoignent une déformation irréversiblu matériau par glissement le long de pl
dans la maille cristallinar{icrographies 1'.85).En continuant la déformati, d'autres bandes se
forment par déclenchement de glissements le lorgy pdans cristallographique{111} de
l'austénite. Chaque bandbservée a la surface est en fait la résultantealwement d'un grar
nombre de dislocations dans un méme plan cristai@ux directions de BG apparaiss
clairement et entrent en intersection dans lesgrécrouis(figure 1V.86). A 30%, le glissement

intragranulaire est plus prononcé et commence arajife dans la tranche maclée des gi
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Figure IV. 85 :Eléments de la microstructure du 31diks+ 20%.
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Figure IV. 86 : Eléments de la microstructure du 31diks+ 30%.

Les éléments de la microstructure recoivent etkstuicde I'énergie de déformation sc
forme de défauts ce qui cause un durcissement tanp(figure 1V.87 et 1V.88). Les macles de
recuits, préexistantdans le métal, subissent une partie de la défoon ; elles durcissent et
changent de forme (joints courbes au lieu desgaoimttilignes observées avant I'écrouiss:

La transformation partielle de l'austénite métastadu 316 déformé ala température
ambiante génére des phases martensitiques qui,addepr grande dureté contribue

durcissement des échantillons écrc
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Figure IV. 87 : Variations de la microdureté des échantillons bautmt et apres laminage20%.

400
A A
A
A
350 A
A
300 = A 7Y
z A O A U A
S O & diss + 10%
250 1] O 0o O
3 = O diss + 20%
o
< 200 o O A diss + 30%
O © O
o o o ©
o
150 © <&
100 T T T T T T T T T T T T 1
ST o W Q0 g
2§83 E S gE 2y 33
oo £ £ £

Figure IV. 88 : Variations de la microdureté des échantillonsite® a I'état dissou:
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IV.7.3. Discussion sur I'effet des traitements thermomécaniques

On a choisi des traitements thermiques 925°Cqui dépasse la température

recristallisation du 316L les phénomenes thermomécaniques seront par comsépoelére.

La restauration de la microstructure est un phémenggii précede la recristallisation (grains

austénitiquesll devient perceptible 10% de déformation ou la taille de grains est restéehe

a celle avant le laminagdigure IV. 89). L'activation thermique permet de libérer I'éner

emmagasinée par réarrangement et annihilationidiacations.
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Figure IV. 89 : Variations de la taille moyenne des grains apnésiage et recuit 925°C.

Les variations du R,y montrent une diminution de la taille moyenne desngr déforme:

a 20% et 30% puis traité2®5C ; la déformation 30%mplique une structure recristallisée p

fine, sachant que I'énergie emmagasinée origindad®rce motrice de recristallisation

proportionnelle au taux d’écrouissage. Comme lesgié de germination est plus affectée p

déformation que la vitesse de croissance, les oéftions élevées fournissent une probabilits

germination par unité de volume élevée avec dosctaidesde grains de plus en plus petit

Cette évolution des grosseurs de grains est v@rii@artir de la superposition des courbe

distributions de Roy (voir la figure 1V.90).
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Figure IV. 90 : Effet du taux de déformation sur la distributes tailles de grair

recristallisés a [925°, 307].
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Figure IV. 91 : Effet de la duréeAt °*Y du recuit de recristallisation sur

distribution des tailles de grains.
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Dans un deuxieme terr, on a maintenu le taux de déformatio20& et on a fait varier la
durée du recuit a 925F initiation de la recristallisation est repéréeregl0 minutes ; 20% de
déformation est suffisante pour produire des gertieerecristalliation stables et pour fournir
force motrice nécessaire a leur croissance en pyeknt le traitement 30 minutes puis a 5
heures.A partir des distributions de grosseurs de gr¢figure 1V.91), on constate que le
processus de recristallisation prire est établi et la microstructure posséde ungiloigion de
grains normale aprés 3finutes de traitement925°.

En stade finale de recristallisation primaire, leoigsance homogene des gre
recristallisés, dite aussroissance normalou continue La force motrice de cette croissance
I'énergie de déformation emmagasinée dans le raatétia libération de I'énergie de ce
énergie de déformation par le recui925°C provoque un adoucissement de la microstru,
décelé par les courbes deflgure IVv. 92. A ce stadda structure des grains est réarrai ; les
joints aux points triples acquiérent la configusata120° ce qui provoque leur courbi. Dans
ce cas, la minimisation de I'énergie interfacidlgpere par le mouvement des po triples ce
qui implique la disparition des grains ayant malessix cotés en faveur des grains en croiss

ayant plus de six cbtés. Les grains en phase gardisn ont des joints discontinu

Microdurete a I"etat deforme a 20% puis troite 4 925°
300 -
o °
275 4 —e—316L diss + 20%
°
> 0
T 250 - ° °
=t °
o
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Figure IV. 92 : Variation de la microdureté des échantillons lamia20% puis traités 925°C.
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L’étude de la texture des grains pour chaque étatostructural nous a permis de
comprendre les mécanismes de restauration et distafitsation de notre matériau a I'état
faiblement écrouigs 30%). Les cycles thermiques prolongés a 925° mmlnt la présence de
carbures formés préférentiellement sur les joidiségaux ce qui les durcit. Les carbures MC
germent a 30 minutes de maintien a 925°C. Cescplas tres fines dispersées dans la matrice,
peuvent affecter le processus de recristallisatierdeux facons : elles peuvent engendrer un
écrouissage local et par conséquent accroitre ri@enotrice pour la recristallisation ; les
particules assez grosses sont des sites de geionipa¢férentielle. Nos résultats expérimentaux
sur les variations morphologiques du 316L faibletrs#formés nous permettent de confirmer
I'effet de ces carbures dans le retardement deetaistallisation secondaire du 316L en
augmentant le nombre de sites de germinations pama.e blocage de la taille moyenne de
grains entre 30 minutes et 5 heures de traitem&natéribué au phénomeéne de freinage de

Zener par les particules de carbures qui peuvengk&p efficacement les joints en mouvement.

La morphologie des grains est similaire malgréiff@ience dans la résolution des images
(nombre de grains par plage d’observation). Ceekmique par les mémes phénomeénes
thermiquement activé a 925° tels que la diffusies éléments chimiques dans la matrice et a
travers les joints de grains et la restauratiota eecristallisation des structures préalablement
écrouies. L’allure sigmoide des courbes représeatatdes parametres morphologiques est
conforme au modéle de Johnson-Mehl-Avrami [38]. partition de la microstructure est
caractérisée par deux parametres tributaires drepsas thermique : la cinétique de germination

(considéré comme variable) et la cinétique de samise (considérée comme constante).
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IV.8. DISCUSSIONS SUR LA GENESE ET CROISSANCE DES MACLES

IV.8.1. Discussion sur les effets purement thermiques
= Corrélations avec les différents paramet
La figure 1V.93illustre la variation du maclage thermique en fanctdes conditionde la
sollicitation thermique. Les macles de recuits sdavantage générées en augmentat

température et en prolongeant la durée du r

Fraction de macles

Effet de la température de traitement (B) Effetde la durée du maintien a 925°
40% 50%
45%
35%
40% ¥
30% 4
it 35%
25% A 30% [}
20% 25%
4
15% 207
15%
10% .
7 7 10% u T T T T L T T
00 50 800 850 900 10 30 300
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Figure IV. 93 : Variations de la fraction moyenne des macles &gta températur
et (B) le temps de recuit.

La figure 1V.94 illustre une augmentation de la longueur des goo macles lors ¢
processus purement thermiques. Contrairement agles I'évolution de la longueur moyent

des joints de grains est presque constante, cestj@ccordé a I'épinglage de certains joint:

grains par les particules de secondes pl. En condition de traitement 925°C, LAg tend a

diminuer ;le prolongement du recuit provoque un léger gressient de grains accompagné

une génération de macles thermiqt
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Figure IV. 94 : Variations de la longueur moyenne des jointsrdéng et celle de
macles avec (A) la température et (B) le tempsdait
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= Corrélation avec la taille moyenne de gre
La figure IV. 95illustre les variations de la fraction surfaciqies macles avec la tail
moyenne des grains a I'état traité thermiquemeatsallicitation purement thermique impliq
une augmentation de la densité des macles suiventcourbe de teiance linéaire ayant L

coefficient de déterminationiRf) égale a 80,3%.

Etat traité thermiquement
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Figure IV. 95: Corrélation entre la fraction moyenne de mactda taille moyenne de grains
I'état traité thermiquement.

La fraction de maclegdf est proportionnelle anombre de joints de macles intercepN)
par la ligne de comptage. Elle apparait comme fonale la taille moyenne de grains-dela
d’une taille critique Dg) de début de macla, on a lequation 111.11:

1 D
p=—k0y, logl —
D g D,
La méthode du calcul découle d’'un modele atomistige formation des macles issue

analyses de Gleiter [35Qui simule linfluence de la température selda relation

thermodynamique :
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- Q/KT +AG/KT
p(T) =exg — 21T

Qw

...................... Equation 1V.18

Q est I'enthalpie d’activation du mouvement du jadet grain AG est I'énergie de déformation
stockée dans le grain en croissantegst la température absoluk,est la constante de
Boltzmann, h est la distance interplanaidgg11;, € est I'énergie surfacique d'un germe du
nouveau plan (111) etest I'énergie d’un joint de macle cohérent.

La combinaison des relationBI(11) et (V.2) nous permettent d’interpréter I'effet de la
taille de grains et la température sur la fraciermacles ; 4) augmente sil¥) augmente aT
fixe et () augmente siT) augmente alY) fixe. Le modele correspond aux résultats de notre

étude de la portée d’un traitement thermique surdelage de I'acier 316L.

= Germination et croissance des macles thermiques

Sous l'effet de I'activation thermique,le joint dgains adjacents se met a bouger. La
germination des macles thermique dans un réseawstmpere par une augmentation défuts
ponctuelsdans le grain grossi ce qui initialise défaut d’empilement sur la famille des plans
{111}. Le germe d’'une macle est ainsi crée parsaunt atomiqueerroné a travers le joint de
grain. Si ce germe croit a une taille critique, noevelle tranche du cristal se forme dans le sens
de croissance de la maclée portion du joint d’origine se trouve dissoute et remplacée par un
joint de macle cohérent immobile (¢ suivant le plarf111) du grain en croissance et un joint de
macle incohérent mobiler(i).

De ce fait, les discontinuités au niveau de laptenie des grains, repérées sur la figure
IV.96 accompagnent toujours la germination des esadk recuit. La croissance est accomplie
par I'avancement du joint frontal et le joint codwér demeure rectiligne sachant que les joints de
macles frontaux ont une mobilité équivalente aecédls joints de grains généraugrand angle
de désorientation (ceci constitue une condition supplémentaire deege et croissance, ajoutée
aux conditiongristallographique et énergétique). Cependant, les précipités de carbures formés
dans les grains aux conditions thermodynamiquesrddes, constituent un obstacle au plan

d’accommodation et implique une croissance de nm&xclkmarches.
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Joint de macle incohérent mobile Joint de macle cohérent

g ”
5T =
s

Discontinuitéd’un joint Macle accomplie

Figure IV. 96 : Macles de recuit formée durant la migration dutjdie grain ¢925°C (X650) ;
Echantillon316L diss+ [925°, 3007].
Les fleches indiquent la direction de croissanckadeacle.

Les énergies interfaciales des joints sont conpaoas étre influencées f :

(i) la désorientatiorfj ;

(i) la présence d'impuretés ou éléments d’allia

(iii) la température.

L’étude théorique de la germination et croissanceles macles pt étre biaisée par
d’autres facteurs De ce fait, la microscopie quantitative représelet meilleur moyen pot

'étude des macles.
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= Effet d’'une précipitation de seconde phase surlaege des macles
L’analyse chimique de notre matériau révéle une pmsition assez variée. La
précipitation de seconde phase telle que les oashetrles sulfures lors des cycles thermiques ou
thermomécaniques est infime a cause de la treke fgilantité d’éléments tels que le carbone
(<0,038%), le phosphore (0,043%), le soufre (0,007 manganese (1,490%). Les cycles
thermiques de notre étude et la présence d’élénfieriesnent carburieres dans notre matériau
(%W=0,052, %Ti=0,0028, %V=0,041) implique une ppdetion de carbures de différentes
stoechiométries : BJCs, M3C, MC. Quoique cette précipitation reste minimég @ue un role
primordial sur la genese et croissance des madéeagalit par la modification de la diffusion
thermique et la mobilité du joint. La précipités pleases intermétalliques telles que la phase
sigma FeMog, la phase Laves (Fe, NiEr, Mo),, et la phase Chi (Fe,NiCri-Mog aux niveaux
des joints de grains et macles incohérents ediée&par analyse aux rayons X aprés 5 heures de
recuit a 925°C.
Les conséquences de telles précipitations sustarédes macles se résument dans :
i) un durcissement local des joints de macles a @amutcohérent ;
i) une réduction de la mobilité des joints de graiesqui freine par la suite la
germination de nouvelles macles ;
iii) une difficulté de croissance rectiligne des joitdsmacles immobiles et croissance

en marche des joints de macles frontaux.

IV.8.2. Discussion sur les effets mécaniques et thermomécaniques
= Corrélation entre les parametres
La figure V.97 illustre I'évolution de la longueanoyenne des joints lors d’'un processus
mécanique par laminage. A I'état non traité, lesirgr sont petits et les joints de grains occupent
une grande surface du plan poli suivant une géanéis incurvée. L’écrouissage a 20%

provoque le cisaillement de certains plans par aggcld’ou une légere augmentation de la

longueur de joints de macles. A I'état dissout,Masations deL 9 et L,™ sont analogues : le

réseau des joints de macles subissent la déformaéida méme facon que les jdg.
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A) Déformation a I'état brut non traité
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B) Déformation aprés homogénéisation a 1100°C
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Figure IV. 97: Variations de la longueur moyenne des jointsraéng
(LAg ) et celle des macle LArn ) en fonction du taux de déformati

La figure 1V.98illustre une diminution de la fréquence de madesrecuit. Alors que
I'écrouissage favorise la génération de BG, lesdsyde macles préexistantes subisse

déformation et deviennent courbes d’ou la diffiéude la différencier degdg.
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Figure IV. 98 : Variation du maclage et des BG avec le taux derd&tion

= Morphologie des macle
Le laminage a la température ambiante de I's316L provoque la rotation des crista
dans la direction de laminage et un glissemengpeétiel selon les plar{111} qui coincident
avec les variantes de maclage. Les joints de gemnsemulent I'énere de déformations so!
forme de dislocations intergranulaires. Cependastdislocations intragranulaires se multipli
pendant ldaminage et se réarrangent en parois afin d’acqlaéstructure la plus stabl
L’observation au microscope optiquegures V.85 et IV.86du paragraphe précéd)
nous permettent de différencier deux morphologemdcles aprés le laminage a f :
1) Desmacles thermiques a I'échelle du grain. Il s’agit de joints de macteéexistant dan
le métal (macles de rect ;
2) Desmacles mécaniques (ou micromacles) composées d'un amas de lamebBssfitnes
unidirectionnelles. Cette morphologie est due &aible épaisseur des macles inférieul

Ipum.
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Dans notre étude, I'analyse quantitative sur ldsgtllons écrouis ne concerne que
joints de macles visibles a I'échelle du g. La figure IV. 98illustre une augmentation (
maclageentre I'état homogénéisé et I'état déform10% puis une diminution progressive de
fraction des macles en faveur des BG. En augmeigataiux de laminage -dela de 10%, la
microstructure évolue par le développement de neadas macles mécaniquess le reste des
grains non déformé ce qui ralentit la génératios dandes de glisseme[39]. Les macles

mécaniques ont une épaisseur tres fine et ne asrtgncerné par le compta

» Interaction Macle—Martensite de déformation

La discussion de I'efft purement mécanique comprennfluence de la transformation
'austénite métastable pendant le processus demdéfion. Les résultats de microdureté
nous ont permis de mettre en évidence un durcissdoeal au niveau des amas de lamelles
fines. Ceci est attribué a une transformation ghatoe 'austénite métastable en martensit:
déformation ce qui constitue un facteur supplémentagissant sur le maclage penc
I'écrouissage au-dela d&0%. L'image EBSD d'une portion (Aplu grain &formé et maclé
(illustré sur la figure IV. 99montre la génération de lattes de martensiterig tbes joints d
micromacles entre la matrice austénitique et lactte austénitique mac ; les lignes blanches
sont les joints de macles {1ji1

Aux faibles taux de déformation, la ta de la phase martensitiqua’) est trés faible.
D’aprés I'étude de P.M. de.@ilva et al (2011) [403ur une tble d’acie316L d’'une épaisseur
de 1,9mmJ]aminée a froid au taux de déformatie = 31%,le diametre moyen des particula’

valait 0,17nm

Figure IV.99 : Images sur I'orientation cristallographique (EBSDun échantillon d’acie
316L laminé a froidb2%, d’aprés N. Nakadd. Ito, Y. Matsuoka, T. Tsuchiyama,
Takaki,Acta MaterialiéVol. 58, Issue 3(2010) p89¢.
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= Geneése de macles lors de la recristallisa

L’histogramme de la figure 1.100 montre un accroissement de la densité surfacigs
de macles apres recristallisatioi925°C comparé a I'état écrowi‘évolution de la densité de
macles sous l'effet thermomécanique n'est pas nome (figure IV. 101); ceci étant d0 a la
complexité de la microstructure et l'interventiofawtres phénomenes thermiques liés i

restauration et la recristallisation. Ceci compdidinterprétation de I'évolution de la structt
des macles.

I Etat déformé
50—
< | OEtat déforme puis
< — —— L. .
o 40 T — traité a [925°, 30min]
S
E 30 — B B
it | T~
S 20 — B
9 T -
g - -
= 10 | — —
0 — . -
<
N D —
— 30%
10% 20%
Taux de déformation (%)

Figure IV. 100 : Variations de la fraction de macles avant et afgdraitemen
a925durant 30en fonction du taux de déformati.

Les résultats de I'étude de la longueur moyennejalats degrains LAg) et celle des

macles L, ) sous I'effet de la durée du traitemen925° aprés 20%le déformatior(figure

IV.102) montre un amorcage important du maclage a10 minutes d’enfourneme. En
prolongeant le traitement jusqu5 heures,les longueurs moyennes calculées marquent
augmentation au bout des premi30 minutes de traitemertEn prolongeant jusqu’s heures,

une légére baisse est notée suivant une cinétiente,lanalogue a celle des résultats ¢
fraction de macles.
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Effet de la durée du maintien a 925° aprés 20% de déformation
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Figure IV. 101 : Variation de la fraction moyenne des macles @ction de la duré
du traitement a 9258pre<20% de déformation en cordonnées semilogarithmi.

Effetde la durée du maintien G 925° a I'état écroui
40
35 3
» 30 A
= T X ¢ Longueur de joints de
-%25 1 * grains (mm/mm?)
5 20 -
s X A Longueur de joints de
315 % Jcles 2
Q- macles (mm/mm?)
& 10
o
- ‘5
0 v .
10 30 300
Temps (minutes)

Figure IV. 102 : Variations de la longueur moyenne des jointsraéng et celle des macles
fonction de la durée du traitemer925° apres 20%e déformatio ;
Représentés en coordonnées semilogarithmi
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En continuant le traitement jusqu5 heuresles macles deviennent moins fréque.
L’explication de ce phénoméne réside dans I'eftehloiné d: :
1) La germination de nouveaux grairar recristallisation ;

i) La présence de précipités de carbures et de pimsenétalliques

La réduction du maclage apres recristallisati925°C au-dela d8C minutes est attribuée
a la difficulté de formation de nouvelles maclesréeuit a partiide joints de grains générat
Comme la germination des macles n’est pas prévuantda migration d’'un joint a faibl
désorientation (joints de coincidence, joints sp#c), ces derniers formés par recristallisa
statique ne sont pas susceptiblesénérer des embryons de macles.

= Corrélation avec la taille moyenne de gre
L’effet de la recristallisation sur les macles es8$ par le suivi de la taille de grains.
figure IV. 103illustre les variations de la fraction moyennentigcles avec ltaille moyenne de
grains apres traitements thermomécaniques. On gamague la dépendance des macles

grosseur des grains est prononcée comparee attatatthermiquemer

55% -
diss +30%+[925°,30"
50% e ! ]
S
2 45%
2 diss +10%+[925°,30']
© diss +20%+[925°,30') .
5 40% .
g
i diss +20%+[925°,10']
35% R
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Figure IV. 103 : Corrélation entre la fraction moyenne de mactda &ille moyenne d
grains a 'état recristallisé.
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IV.9. RELATION ENTRE LE MACLAGE ET LE COMPORTEMENT
ELECTROCHIMIQUE DE L’ACIER AISI 316L

La cohérence cristallographique au niveau des goile macles leur confie une fail
énergie ce qui impliqgue (i) une faible tendance a la ségréga (i) une faible
diffusivité d’élémeng chimiques et (iii) une faible capacité d’adsamptéet d’émission de défar
ponctuels. Ces propriétés microscopiques parti@dise manifestent a I'échelle macroscop
dans les propriétés a I'interface avec un milieurasof.

Afin d’établir une nterrelation entre le phénomene de maclage esistaéce de corrosic
de l'acier AISI316L,nous avons comparé les résultats de fractionscguia de macles issu
de la présente étude avec les résultats du compemtedlectrochimique dans une soln FeC}
(10°° M, température des essi37°C) issues du travail [24]'étude électrochimique a perr
de tracer les courbes de polarisation de la fighd.104.Les échantillons traités thermiquem

ont subi la procédure expérimentale du chapitt

\/ - diss+[925°.30’
— 'i -5 .t.'L‘.‘
fol) '
2—5,5 g fr
—=316Lbrut

-6,5 : diss
1 —=—316L diss
/ —316Ldiss + ( 925°,30')
1,5 Ho
diss+1925° 300" / ——316Ldiss + ( 925°,300')
'3,5 T T T T T T
-1200 -600 0 600 1200 1800 2400 3000

E (mV /ECS)

Figure IV. 104 : Courbes potentiostatiques résulatant des essaislaieésation d’échantillon316L
brut et traités thermiquement dans F; (pH 5,6), d’'apre$s{ACHEMI H, PFE, ENF (2009) [24].
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Les résultats montrent une réduction significatleda vitesse de corrosion a I'état recL
925°C, de plus de fois comparée I'état brut de départ. Cette évolution est a medtie le
compte de l'effet de la microstructure (taille daigs, présence de carbures stabilisants de
MC, précipités de phases intermétalliqL

Suite au calcul des paramétres électrochimiqueass avons constaune augmentation du
potentiel de corrosion appelé « anoblissement »dibanution de la densité de courant
corrosion et par conséquent de la vitesse de ¢orrales échantillons traités925°C implique
une meilleure résistance a larmsion généralisée en solution chlorurée faiblgraeide.

La corrélation entre la fraction de macles et tasse de corrosic(figure IV. 105) montre
une amélioration de la tenue a la corrosion avaggimentation de la densité surfacique
macles.L’'optimisation du comportement anticorrosion decika 316 par traitement thermiqt
est désormais possiblee recuit de stabilisation925°C permet la formation de carbures MC
tres faibles quantités jouent bien leur role desphastabilisantes ésens électrochimique et
génération de joints spéciaux telles que les jaletsnacles accompagnés de discontinuités

joints de grains ce qui limites le risque d’attagjurgergranulaire

O Vitesse de corrosion (um/an)

as H Fraction de macles (%)

V corr (MM/an)

3161 brut 3161 diss 316L diss + | 316L diss +
[925°, 30'] [925°, 300’]

Figure IV. 105 : Histogramme de I'évolution de la fraction de negokt de la vitesse de corros
d’échantillons316L brut et traités thermiquement
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Conclusion et Perspectives

Le matériau de l'étude est I'acier inoxydable anisigue AISI316L. Hormis la forte
teneur en chrome et nickel, il possede une trédefééneur en carbone et en éléments Nb, Ti et
V. Des traitements thermiques a des températunganvade 700°C a 925°C, précédés par un
traitement de dissolution a 1100°C, ont été menésles différents échantillons d’acier
inoxydable austénitique AISI 316L prélevés a pariime plaque laminée.

Les conclusions provenant de I'analyse du résemujaints de grains et de la texture
cristalline sont les suivantes :

— L’étude métallographique a permis de mettre édeéce les joints de grains et les macles dans
echantillons d’acier AISI 316L, apres différenteleg de traitements ;

— Le traitement préliminaire d’homogénéisation &Q°1 durant 30 minutes a entrainé un
grossissement important des grains, allant jusqufais leur taille a I'état brut, ainsi qu’un
changement significatif dans la distribution dél¢aide grains (chute du maxima et élargissement
important) ;

— Mis a part la croissance normale des grains,hém@mene de croissance anormale des grains
survient apres sollicitation thermique et thermoaméggue. Comme ce phénomeéne est une
conséquence directe de la recristallisation sec¢mndeest interprété par la migration induite des
joints de certains grains contenant une déformagsiduelle ;

— Jusqu’a 30 minutes de recuit, une formation dersdes phases, essentiellement des carbures
prend lieu : (i) des carbures,Ms riches en chrome au-dessous de 850°C, (ii) ddsices MC
riches en éléments stabilisants et des phasesigti@tiques au-dela de 30 minutes de recuit a
925°C;

— L’étude statistique des résultats issus du calout le logicieApheliona entrainé une erreur
systéematique d’environ 10% sur le calcul dgopPa I'état traité, essentiellement lorsque la
population de grains a mesurer ne dépasse padQegrains, par plage de mesure. Cette erreur
diminue dans le cas des structures a cristaux(finges ou recristallisées). Afin d’atténuer le
biais du calcul numérique ou manuel, il serait sageable d’augmenter la taille de la population
de I'’échantillonnage c'est-a-dire le nombre dergrgiar mesure, en réduisant le grossissement
des micrographies ;

L’étude nous a permis de comprendre les mécanidmesstauration et de recristallisation
de notre matériau a des états écroess J0%) via des cycles thermomécaniques prolongeés, a
925°C. Les particules trés fines de carbure MQpatstes dans la matrice, peuvent affecter le
processus de recristallisation, par création dessitavorables a la germination, dds a
I'écrouissage local associé.

L’écrouissage a I'état brut ou traité a un tawdepassant pas 30% a provoqué 145 iible
texture de laminage. A partir de 20% de déformatapparaissent, a I'état dissous traité, des
bandes de déformation nettement visibles au miopesoptique. Elles sont plus rares a I'état
brut déformé. Ceci signifie que la déformationi@térieur du grain est non homogene.
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L’analyse de la structure des joints de macles mnigede mettre en évidence deux
morphologies de macles selon le type de contrainte

1) Macles de recujtoccupant une part importante du grain. Elles générées a partir des joints
de grains mobiles apres un recuit ou une reciisaéitbn avancée a 925° ;

2) Macles de déformatignse présentant sous forme d'amas de lamelles fines et
unidirectionnelles. Ces macles, ainsi que les bmddgglissement, sont d’autant présentes que le
grain est de plus en plus écroui.

La genese des macles est gouvernée par la tenmeéeatiétat de contrainte du matériau.
L’élévation de la température et le prolongementestwit favorisent la génération de nouvelles
macles a partir des joints de grains mobiles. Limrd@&tion plastique a froid de l'austénite
métastable provoque une génération d’amas de maolegrand nombre. Il serait trés utile
d’affiner I'étude de cette transformation par mgwopie €électronique a transmission, en
corrélation avec les parametres de texture criistall

L’effet de la taille de grains sur les macles aca®gfirmé. La présente étude nous permis
de corréler 'augmentation de la densité de maales le grossissement de grains.

~

Pour qu’'une macle continue a exister le long dutetmeent, qu’il soit thermique ou
thermomeécanique, trois conditions sont a vérifiexagoir : (i) I'orientationcristallographique,
(i) la conditionénergétique de germination et (iii) la mobilité @int de macle frontafjui doit
étre équivalente a celle du joint de grains d'orgiDans le cas de notre acier, la présence de
carbures et de particules de phases intermétadligicbes en Mo aux niveaux des joints de
grains et macles incohérents réduit la mobiliteéete derniers et limite par la suite la croissance
des macles.

Nous avons pu établir une relation directe entreol@portement électrochimique de notre
acier, aprés traitement thermique, et les parameédie maclage. Il serait envisageable de
continuer I'étude électrochimique pour les étatsrostructuraux déformés et recristallisés.

En conclusion, nous pouvons dire que le phénordemaaclage accompagne I'histoire de
I'acier AISI316L depuis son élaboration jusqu’amnsise en service. Bien que la précipitation de
seconde phase reste minime, elle joue un réle égligeable sur la genese et croissance des
macles ainsi que sur la tenue a la corrosion. Enpt&ment a cette étude, nous proposons
d’approfondir I'étude sur ces carbures ainsi queesiphases intermétalliques formés aprés des
recuits a 925°C par des microanalyses X.
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Annexe :

Organigramme du calcul morphologique des grains sous Aphelion

ImgRead — 3 ImgInfimumClose — 3 ImgThreshold >

Lecture de I'image
d’entrée sous le
format .TIF

Intersection des fermetures de
I'image d’entrée par des
segments a 0°, 45°, 90°, 135°.

— ImgCountObjects « ImgArea

Calcul I'aire
totale des grains
en pixels de
I'image binaire

Calcul du nombre
des regions 4-
connexes

Schématisation des
grains selon un code
de couleurs
(couleur=>taille)

Transformation des
objets 4-connexes de
I'image binaire en type
Region

<«— ImgWatershed

Comptage et labellisation des
bassins de I'image reconstruite,
considérée comme un relief
topographique

ImgErade

Seuillage interactif
sur un niveau de
gris donné

Erosion morphologique
par un élément
structurant défini

<«— ImgReconstruct

Reconstruction de
I'image apres érosion par
rapport a une référence

L 5 ImgClustersObj — 3 AphlmglabelsObj — 3 AphRegionShape — 3 BOUCLE

Calcul du nombre
totalet de la taille
moyennedes
grains en um.

Etablissement du
tableau de mesures
pour chaque grain

Macro (Visuel Basic) exécutée sous Aphelion

DEBUT
Sub main
Déclaration des variables
Dim Result() as Double
AphimgFreeAll
AphObjFreeAll
img0= AphimgNew
imgl= AphimgNew
img2= AphimgNew
img3= AphimgNew
img4= AphimgNew
img5= AphimgNew
img6= AphimgNew
img7= AphimgNew
Lecture de l'image input *
AphimgRead img0
AphimglInfimumClose img0, img1, 9, 44
AphimgThreshold img1, img2, AphThreshold
(0,135)
AphimgErode img2, img5, AphNamedSElement
("Square", 3)
AphimgReconstruct img2, img5, img6,
AphNamedNgbGraph (2D 8-connected")
AphimgWatershed img6, img?7,
AphNamedNgbGraph("2D 8-connected"”)

AphimgArea img7, Result
aire= Result (0)
Result (0)
AphimgCountObjects img7, Result
AphimgLabelsObj
AphimgClustersObj img7, AphObjNew("img7"),
AphNamedNgbGraph("2D 8-connected")
AphimgLabelsObj img7, AphObjNew("Cells")
AphRegionShape AphObj("CELLS"), "REGION"
nombre = Result(0)
Dmoy = 2*sqgr(aire*0.167/2/nombre*Pi)
MsgBox "Le nombre total de grains =" &
Format(nombre,"Fixed") & "grains."
MsgBox "La taille moyenne des grains =" &
Format(Dmoy,"Fixed") & " um"
'MsgBox "aire =" & Format(aire, "Fixed")
'D = aire / nombre
'MsgBox "D =" & Format(D, "Fixed")
response% = Dialog(ABox)
If ABox.OptionGroupl =0 Then
AphimgFreeAll
End if
End



