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Résume

Le but de ce travail est d’étudier I’évolution des microstructures et de
la dureté de trois nuances d'aciers inoxydables austénitiques (304L, 310 et
316L) en fonction du taux de déformation appliqué par le laminage a froid.
L'étude de I'évolution des microstructures a été faite par l'intermédiaire des
estimations de la taille moyenne des grains a l'aide d'un logiciel d'analyse
d'images "Image j". Les résultats obtenus ont montré qu'il faut encore pousser
nos investigations (réalisation des essais de traction), pour qu'on puisse
conclure et choisir la nuance la plus adapté du point de vue des propriétés
mécaniques, en vue de l'utiliser comme paroi dans les réservoirs de stockage.
Mots clés : laminage, déformation, micro dureté, microstructure, taille des

grains et acier inoxydable austénitique.

Abstract

The aim of this work is to study the evolution of microstructure and
hardness of three grades of austenitic stainless steels (304L, 316L and 310)
depending on the strain rate applied by cold rolling. The study of evolution of
the microstructure was made through estimates of the average grain size using
an image analysis software "Image j". The results obtained showed that we must
still push our investigations (achieving tensile tests), so that we can find and
choose the most suitable grade in terms of mechanical properties for use as
wall in storage tanks.

Key words: rolling, deformation, hardness, microstructure, grain size and

austenitic stainless steel.
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INTRODUCTION GENERALE

INTRODUCTION GENERALE

L_a métallurgie des aciers inoxydables prend de plus en plus de I’ampleur et reste
encore un domaine de recherche et d’actualité pour les différentes possibilités qu’ils
peuvent engendrer. Les aciers inoxydables sont largement utilisés dans I’industrie pour
leur propriétés mécaniques et physiques telle que, la faible densité, la trés haute résistance
a la corrosion, la bonne ductilité pour certain aciers allié avec de Cu, la tres bonne
usinabilité, la bonne soudabilité et la faible conductivité thermique par rapport a des aciers
au carbone.

Cependant, les aciers inoxydables présentent une bonne dureté qui représente un
grand avantage pour [I’utilisation des aciers inoxydables dans I’industrie. Les aciers
inoxydables austénitiques 304 L, 316L et 310 sont considérés comme les aciers
inoxydables les plus utilise.

Ce travail s’inscrit justement dans le cadre de la recherche d'un acier adequat, qui
remplit les conditions requises (ductilité, haute limite élastique soudabilité, résistance a la
corrosion, etc.) pour son utilisation dans I'industrie des réservoirs de stockage de produit
chimique. On s’intéresse plus particulierement a étudier l'influence de la déformation
résiduelle sur la microstructure et la dureté des aciers inoxydables austénitiques.

Notre travail est réparti en trois parties principales. La premiére partie concerne la
recherche bibliographique qui comporte trois chapitres. Le premier chapitre traite des
généralités sur les aciers inoxydables, on cite les familles des aciers inoxydables avec
I’influence des éléments d’addition. Le deuxiéme chapitre sur les aciers inoxydables
austénitique. Le troisieme chapitre, traite la déformation par laminage ou par traction des
aciers inoxydables austénitiques et les traitements thermiques appliqués sur ces aciers.

La deuxiéme partie est consacrée aux techniques expérimentales utilisée.
La troisiéme partie est consacrée aux résultats expérimentaux obtenus ainsi que

leurs interprétations.

Enfin, ce travail sera achevé par une conclusion générale et les perspectives.

ENP 2012 Page 1
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PARTIE I / CHAPITRE | LES ACIERS INOXYDABLES

Historique

L’histoire des aciers inoxydables est intimement liée a celle du chrome et des travaux
menés par le chimiste frangais Nicolas-Louis Vauquelin (1763-1889) qui, en 1797 fut le
premier a isoler cet élément. Les premieres observations des propriétés « inoxydables » du fer
allié au chrome furent faites par Berthier qui, en 1821, montra que I’alliage fer-chrome était
d’autant plus résistant a certains milieux acides que sa teneur en chrome était élevée.

Le passage au stade industriel est attribué a Harry Brearley pour les aciers inoxydables
martensitiques. 1l serait & I’origine de la premiére élaboration réalisée & Sheffield (Angleterre)
en 1913. Un mérite analogue revient aux allemands Benno Strauss et Eduard Maurer pour la
production des aciers inoxydables austénitiques et aux américains Frederick Becket et
Christian Dantsizen pour celle des aciers inoxydables ferritiques.

La premiere description de la passivité des aciers inoxydables est attribuée a
I’allemand Philipp Monnartz. Les recherches ultérieures ont notamment porté sur le réle des
éléments d’alliage. Elles ont conduit & la mise au point des nuances a durcissement structural
dont les propriétés aux températures élevées ont été mises en évidence par Pierre Chevenard.

Si la période comprise entre 1904 et 1920 a été riche en travaux de laboratoire, il a
fallu attendre presque un demi-siécle pour atteindre un stade véritablement industriel [1].

1.1. Introduction

Les aciers inoxydables sont des alliages métalliques a base de fer ou plus exactement a
base d’acier (alliage : fer-carbone) qui doivent contenir au moins 11% de chrome et souvent
d’autres éléments d’addition tels que le nickel (ou son substitut le manganése) et dans une
moindre mesure le molybdéne [2]. Cette quantité de chrome confére a I’acier une bonne
résistance a la corrosion. Cette résistance est due a la formation spontanée d’une couche
superficielle d’un oxyde métallique, qui protége le métal et le rend passif [3]. Cependant
I'ajout du chrome aux aciers inoxydables est limité a cause du risque de précipitation des
carbures de chrome et des phases intermeétalliques [1].

L’emploi des aciers inoxydables doit étre considérer sous deux aspects principaux [4] :
e Laresistance a la corrosion dans le milieu de service.
e Les propriétés mécaniques exigées par la mise en ceuvre et les conditions d’utilisation.

ENP 2012 Page 2



PARTIE I / CHAPITRE | LES ACIERS INOXYDABLES

1.2. Systeme fer chrome et ses dérivés

1.2.1. Systéme Fe-Cr

Sur I’axe des ordonnées du diagramme Fe-Cr figure 1.1, on retrouve, bien entendu,

températures de transformation du fer :

910 °C pour la transformation Fe oo — Fe v,

1 390 °C pour la transformation Fe y — Fe 6.

les

On notera que le domaine d’existence de I’austénite, ou boucle y est d’autant plus faible quand la
teneur en chrome est élevée. Par conséquent, le chrome favorise I’existence du fer a (cubique
centré) ; il est dit alphagene. En I’absence de carbone, au-dela de 11 % Cr environ, la phase vy
disparait complétement. Par contre, si I’on ajoute du carbone, cette boucle y augmente [5].

On peut délimiter deux régions de teneur en chrome [4]:

%Cr<13 : Ces alliages ont la possibilité d’étre austénitique totalement ou particulierement

et peuvent donc subir la transformation Fe y — Fe o par refroidissement lent ou rapide.
%Cr>13 : Ces alliages, toujours « ferritiques », ne peuvent pas subir de durcissement

par

trempe martensitique. Pour des teneurs suffisantes en Cr, il y a possibilité d’apparition
d’une phase intermédiaire, phase sigma (o), qui pour des refroidissements lents précipite
dans la matrice ferritique ou aux joints des grains, entrainant une fragilisation importante

de I’alliage.
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Figure 1.1. Diagramme Fe-Cr [1].
ENP 2012

Page 3



PARTIE I / CHAPITRE | LES ACIERS INOXYDABLES

Le détail de la boucle y figure 1.2, montre que, pour des teneurs en chrome inférieures

a10,5 %, I’alliage Fe-Cr subit au chauffage une transformation o ———> ¥ et inversement

au refroidissement. Pour des teneurs en chrome supérieures a 11,5 %, seul le domaine «
existe. L alliage métallique ne subit aucun changement de phase et reste donc ferritique
(phase « ). Entre une teneur en chrome comprise entre 10,5 et 11,5 %, les deux phases y et «

coexistent sous la forme d’une structure mixte ou biphasée y +« .

|
A.:J“"--’ d L
) b
Tam pératura 1300 o
[ ]
-
vy
1200
s
1l T o
O A4
. oz : farrite
. fan noo 1 ¥ austéanite
Figure I.2. Le détail de la L d I
i * &
boucle gamma [1]. .+
1000 —r
A, -
o
200 Fa -t e
-3 > n]
5.} 3 :;
200

a 2 4 =] 2 1o 12
Teneur en chrom e (% an massa)l
Ac, point de transformation - & pour le fer pur a 14060 °C

1.2.2. Systéme Fe-Ni

Le nickel, de structure C.F.C, favorise a I'inverse du chrome, la formation d’une solution
solide austénitique C.F.C. Le nickel est donc un élément gammagéne [6-7].Aussi aux fortes
teneurs en nickel, les alliages sont austénitiques C.F.C ; a la température ambiante alors qu’aux
faibles teneurs en Ni (< 5 & 6%) ils peuvent étre ferritiques C.C. Aux teneurs intermédiaires, les
alliages Fe-Ni par refroidissement lent depuis le domaine vy, se transforment en o + vy, mais par
trempe la structure austénitique hors équilibre peut étre obtenue a la température ambiante, du
moins pour les plus fortes teneurs en nickel [7].
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Figure 1.3. Diagramme d’équilibre des alliages binaires fer-nickel [11].

1.2.3. Systéme Fe-Cr-C

Le carbone posséde une action y-géne puissante; il élargit en température et en
concentration le domaine austénitique. Sa teneur est souvent associée a celle de l'azote La
figure (1.4.b) montre de quelle fagon agit le couple C + N sur la transformation de la boucle
austénitique [6-7].

Le carbone entre ainsi en compétition avec le chrome (élément a-géne prépondérant) comme
le montre les coupes pseudo-binaires des ternaires Fe-Cr-C figure (1.4.a). Il a aussi une action
stabilisatrice sur I’austénite formée & haute température [8].

Par addition d’une teneur suffisante en carbone, un alliage binaire par exemple a 17 % de Cr,
ferritiqgue dans tous les domaines de température, peut étre austénitique entre T, et T,. Un
traitement d’austénitisation entre T, et T, suivi d’une trempe peut donc donner des structures
hors équilibre de type martensitique.

Le carbone peut donner lieu a la précipitation de carbures en présence d’un élément
carburigene tel que le Cr. Bien que deux types de carbures puissent se former, les teneurs en
carbone étant le plus Souvent inférieures a 0,5 %, seul le carbure de type M23C6 sera
observé. Malgré leur pouvoir durcissant, ces carbures peuvent conduire a des problémes de
tenue a la corrosion [8].
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Figure 1.4. Les ternaires Fe-Cr-C [8].
1.2.4. Systéme Fe-Cr-Ni

Le nickel, élément gamma gene, élargit le domaine d’existence de la phase
austénitique. La figure 1.5 qui est une coupe du diagramme ternaire Fe-Cr-Ni montre le

déplacement de la boucle y vers les teneurs élevées en chrome lorsqu’on augmente la

teneur en nickel.

Mais genéralement, il est remarquable qu’il faille une teneur beaucoup plus importante en Ni
pour élargir la boucle y qu’il n’en faut avec I’addition de carbone ceci démontre que le

carbone a un pouvoir gamma gene beaucoup plus prononcé que le nickel [1].
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Figure LI.5. L’influence du Ni sur la boucle y [1].

Le nickel augmente la capacité de trempe des aciers en abaissant la vitesse critique de
refroidissement figure 1.6 [8].

Figure 1.6. Section & 1000 °C (isotherme) du diagramme ternaire Fe-Cr-Ni [8].

ENP 2012

JAVAVAVAVAY'
YAVAV AVAVAVA 0
AVAVA ﬂ

10 20 30 40 50 70 80 90
% Ni

Page 7



PARTIE I / CHAPITRE | LES ACIERS INOXYDABLES

1.2.5. Systéme Fe-Cr-Ni-M

On note par M, les principaux éléments d’alliages fréquemment rencontrés dans les
alliages Fe-Cr-Ni, dans ce paragraphe on va présenter briévement I’influence de ces éléments
sur le systéeme Fe-Cr-Ni.

1.3. Influence des éléments d’alliages

Le carbone et I’azote: Le carbone et I'azote, deux éléments fortement gamma genes,
contribuent a stabiliser I’austénite. Cet effet de stabilisation est montré sur la Figure 1.7.

La solubilité de carbone diminue lorsque la température décroit et une certaine proportion de
carbone précipite lentement sous forme de carbures riches en chrome Cr,3 Cg qui sensibilise
I’acier a la corrosion inter granulaire [9]. L’azote associé a une basse teneur en carbone permet
d’atteindre des limites d’élasticité élevées sans diminuer la résistance a la corrosion inter
granulaire [9].

1400 ]
! | | =
1300 — | 151
| [ .
o T+ 5
o 1200 -I— [ —
—_ Nl
= I
= e
= 1100 i 1=
2 . ¥ &
= ¥ + T
= .
— 1000 9 2
D00 = _I_ =1
s00
[ 10 15 20 1] =0

Teneur ean chromea 95 massal

1Tt 2 (00 - 0,004 25 — BN - 0,002 o
3 D = 0013 T — B = 0,015 T
=1 DD = D040 T — B - 0030 T
k=1 DD e D00 T — P o= 0120 T
=] D = D050 2 — M = 0,250

Figure I.7. L’influence du carbone et I’azote sur la boucle y [1].

Le chrome, élément essentiel a tous les aciers inoxydables qui favorise leur résistance a la
corrosion (sauf en milieu sulfurique) et a I’oxydation & haute température. Il améliore aussi
leur résistance mécanique. Cet élément est trés réactif du point de vue chimique et il est en
particulier trés oxydable [1].
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Le nickel, élément gamma gene qui stabilise I’austénite a toutes les températures, favorisant
ainsi leur mise en ceuvre par déformation plastique. Il assure aux aciers inoxydables leur
caractere amagnétique indispensable a un élément prothétique. Cet élément permet de réduire
I’aptitude de I’austénite & la transformation martensitique lors d’un écrouissage, par exemple

[1].

Le manganeése, bien qu’il soit gamma géne tient un rdle alpha géne au-dela de 7% renforcant
ainsi leur résistance a la fissuration a chaud lors de solidifications rapides [1].

La figure 1.8 montre, en fonction des teneurs respectives en chrome et en nickel, les
limites entre les aciers inoxydables monophases et biphasés austénitiques suivant la teneur en
manganese.

|
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|
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] !i
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|

|

Chroma (% an massal

13 |52 % M | Austenite .

12 7
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a2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22
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Figure 1.8. Structure des alliages Fe Cr Mn en fonction de la teneur en Ni
[1].

Le silicium, élément alpha géne qui diminue la résistance a la fissuration lors du soudage [1].

Le soufre, a des teneurs avoisinant 0,2%, améliore considérablement I’usinabilité (tournage,
fraisage, percage, etc.), au détriment de la résistance a la corrosion par pigdres [1].
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Le molybdene, souvent ajouté a des teneurs comprises entre 2 et 5%, améliore la résistance a
la corrosion dans différents milieux corrosifs sauf dans les milieux nitriques bouillants [1].

Le vanadium, élément alpha géne, il éleve la résistance mécanique a chaud [9].

Titane et niobium, ce sont deux éléments alpha génes. lls fixent les éléments gamma genes C
et N a I’état de carbures et de nitrures [9].

Le cuivre, il est additionné aux aciers austénitiques dans des cas particuliers pour améliorer la
résistance a la corrosion ou pour accrofitre I’aptitude a la frappe a froid [9].

1.4. Diagrammes de corrélation des différents éléments

Il existe des diagrammes qui donnent & partir d'‘équivalent chrome Cr* (pour les principaux
éléments a-genes) et d'équivalent nickel Ni* (pour les principaux éléments y-genes) la
structure des aciers inoxydables. Cette détermination permet généralement d'évaluer quelques
propriétés [8].

1.4.1. Le diagramme de Pryce et Andrews (Figure 1.9)
Il permet de [8] :

e Déterminer la structure de l'alliage a 1150°C (température de laminage) [8].
e Prévoir les structures d’équilibre a 1100 °C [8].

Les équivalents Cr-Ni sont calculés a partir de [8] :
Creq=%Cr+3 (% Si) + % Mo ;

Nieq =% Ni + 0,5 (% Mn) + 21 (% C) + 11,5 (% N).
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Figure 1.9.Diagramme de Pryce et Andrews donnant la Structure des aciers inoxydables [1].

1.4.2. Le diagramme de Schaeffler (Figure 1.10)

Il permet d’identifier la structure aux joints soudés des alliages Cr-Ni en fonction des
équivalents chrome et nickel suivants [8] :

Creq=%Cr+ % Mo + 1,5 (% Si) + 0,5 (% Nb) ;
Nieg =% Ni+ 30 (% C) + 0,5 (% Mn).

Il est particulierement utilisé dans le cas d'un soudage hétérogene (cas ou les deux
métaux de base et le métal d'apport sont de nature différente) et donne une bonne
approximation de la structure dans le cordon de soudure [8].

ENP 2012 Page 11



PARTIE I / CHAPITRE | LES ACIERS INOXYDABLES

1
o i /
5L ;
e N i f .,JP
n Austintta 4 Fragllsation par
Flszuration & chaud A M| phase o aprs
3 il y j au-dessus da 1350 'C — 0| raltement thermigue
g BH i ; Ecpdvakant chroms
EE 16 e AW L P v % Cr + % M + 1,5 % 51 + 05 P Wbl
b d - Equivaknt nigisl;
2 1 o . :
ig 14 o f % NI+ 30 1% O & 0,5 (% N
12 H . |
U gpH [Matenste] // S :t ;::nnlh
Agsuraion - / 3
: marenskique f}"{gﬁ T Y ,’A M marereia
& dezsous LT : o
e ELITIC Y Hn" T
1 1
gl 1 A

T4 B B MM W W OWE A H M4 I I I 37 M 36 2840

Equivakent chioms % an masssd

Figure 1.10. Diagramme des aciers inoxydables d’apreés Schaeffler [1].

1.4.3. Le diagramme de De Long (Figure 1.11)

Il constitue un détail du diagramme de Schaeffler, il joue exactement le méme role et
indique la teneur en ferrite dans les joints soudés, en tenant compte de la teneur en azote.
L'équivalent chrome reste inchangé tandis que I'équivalent nickel devient [8] :

Ni eq = % Ni + 30 (% C + % N) + 0,5 (% Mn).
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Figure 1.11. Diagramme de Delong [1].
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I.5. Les principales familles d’aciers inoxydables

Les aciers inoxydables sont plus couramment classés selon leurs compositions et selon
aussi leurs structures ou constitution métallurgique. Ce type de classification a permis de
mettre en évidence cing grandes familles d'aciers inoxydables [3] :

e Lesaciers inoxydables ferritiques (structure cubique centrée) ;

e Les aciers inoxydables martensitiques (structure quadratique) ;

e Lesaciers inoxydables austénitiques (structure cubique a faces centrées) ;
e Les aciers inoxydables austéno-ferritiques (duplex).

1.5.1. Les Aciers inoxydables ferritiques

Les aciers inoxydables ferritiques sont caractérisés par le fait que leurs structures restent
ferritique dans tout I'intervalle de température, c’est-a-dire qu’ils ne subissent pas de
transformation a<>y, ils sont magnétiques; insensibles a la trempe; sensibles au grossissement
des grains a chaud [5, 10].

Aujourd’hui, pratiquement la teneur en Cr dans les aciers ferritiques est comprise entre
13 et 30% et le carbone est inférieur a 0.10%, Ils ne contiennent pas de nickel. On préféere
additionner ceux qui stabilisent la Ferrite comme par exemple le Mo pour améliorer la
résistance a la corrosion. Pour des résistances a la corrosion élevées les aciers inoxydables
ferritiques sont élaborés avec des teneurs en C et N extrémement basses [11].

Selon leur teneur en chrome les aciers inoxydables ferritiques sont divisés en trois groupes :

Tableau 1.1. : Classification des aciers inoxydables ferritiques [1].

Groupe Teneur en chrome Teneur en carbone Autre éléments
(% en masse) (% en masse) (dont stabilisants)

1 10.5a13 <0.080 Stabilisant : Ti

2 16418 <0.080 Stabilisants : Ti, Nb, Zr, V
Résistance a la corrosion :
Mo

3 > 20 <0.020 Stabilisants : Ti, Nb
Résistance a la corrosion :
Mo
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a. Propriétés mécaniques :

Tableau 1.2 Principales propriétés mécaniques des aciers ferritiques [1].

Structure Limite d’élasticité Résistance a la Allongement a
Rpo2 (N / mm?) rupture rupture A (%)
Rm (N / mm?)
Ferritiques 370 500 26

b. Propriétés physiques :

Tableau 1.3 Principales propriétés physiques des aciers ferritiuges [1].

Masse Module Coefficient de Capacité Résistivite
volumique d’Young thermique électrique a
Dilatation linéaire massique 20°C
entre 20 et 200°C  (j. Kg™* .K™)
(Kg / dm? (N / mm?) (en 10° K™ (pQm)
1.7 220 000 10 460 0.6

1.5.2. Les aciers inoxydables martensitiques

lIs sont représentés par les nuances a 13% Cr ayant une teneur en carbone suffisante
(>0.08) pour pouvoir entierement austénitiques. Les aciers inoxydables martensitiques ont un
comportement comparable a celui des aciers de traitements thermiques classiques. Leurs
trempabilités sont excellentes : la vitesse de refroidissement critique martensitique correspond
a un refroidissement a I’air [4].

IIs sont magnétiques; sensibles a la trempe et au revenu comme les aciers pour
traitement thermique; fragiles au-dessous de 400°C; mise en ceuvre difficile [10].

Les propriétés d’emploi des aciers martensitiques au chrome, qui se différencient de
tous les autres groupes d’aciers inoxydables par leurs hautes duretés et leurs valeurs de
résistance mécanique élevees, dépendent fortement de I’état structural obtenu apres traitement
thermique et varient dans une large mesure [11].
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Suivant la composition chimique les aciers inoxydables martensitiques sont divisés en quatre
groupes :
Tableau 1.4 Classification des aciers inoxydables martensitiques [1].
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a. Propriétés mécaniques :

Tableau 1.5 Principales propriétés mécaniques des aciers martensitiques [1].
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b. Propriétés physiques :
Tableau 1.6 Principales propriétés physiques des aciers martensitiques [1].
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1.5.3. Les aciers inoxydables austéno-ferritiques (duplex)

Dans la structure a la température ambiante est mixte ; c'est-a-dire, elle est constituée
par un mélange des grains de ferrite et des grains d’austénite. Pour obtenir les aciers
austénitiques, nous avons refroidi une composition du domaine austénitique a 1 100 °C.
Supposons que I’on fasse la méme opération a partir du domaine biphasé o-y pour des
compositions du méme ordre. La phase y reste métastable pour les mémes raisons, la phase a
est inchangée. On obtient donc une structure mixte (o + y) métastable identique a celle a
I’équilibre aux hautes températures. La proportion de phase peut donc étre directement
déterminée par le diagramme de Pryce et Andrew figure 1.10. Les nuances austéno ferritiques
développées industriellement sont équilibrées pour contenir entre 40 et 60 % de ferrite [5].

1.5.4. Les aciers inoxydables austénitiques

Les aciers inoxydables austénitiques ont deux caractéristiques métallurgiques
principales : Ils contiennent suffisamment de chrome pour conférer le caractére inoxydable, et
suffisamment d’éléments gamma génes, comme le nickel, pour leur conférer leurs structures
(cubique a faces centrées). 1l s’agit des solutions solides obtenues par hypertrempe depuis une
température de I’ordre de 1100°C [11].

Ils se caractérisent par leurs hautes résistances a la corrosion chimique, & I’'ambiante
qu’aux températures élevées. lls sont les alliages de base pour I’élaboration d’un grand
nombre d’aciers réfractaires et d’aciers inoxydables [12].

Ils ne peuvent pas étre durcis par trempe a température ordinaire. Quelle que soit la
vitesse de refroidissement, I’austénite ne se transforme pas en martensite. Par déformation a
froid certains aciers inoxydables austénitiques moins stables subissent une transformation
martensitique partielle [1].

a. Propriétés mécaniques :

Tableau 1.7 Principales propriétés mécaniques des aciers austénitiques [1].

Structure Limite d’élasticité Résistance a la Allongement a
Rpo.2 (N / mm?) rupture rupture A (%)
Rm (N /mm?)
Austénitique 270 620 56
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b. Propriétés physiques :

Tableau 1.8 Principales propriétés physiques des aciers austénitiques [1].

220 000
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I1. Les aciers inoxydables austénitiques
11.1. Introduction

C’est la famille la plus importante des aciers inoxydables. Les aciers inoxydables

austénitiques présentent deux caractéristiques principales:

> lls contiennent suffisamment de chrome pour leur conférer un caractére inoxydable
(durabilité et résistance a la corrosion) ;

> lls contiennent suffisamment d'éléments gamma genes (Ni, Mn, C, N, ....) par rapport
aux éléments alpha génes (Cr, Si, Mo, Nb), pour stabiliser une structure austénitique
(cubique a faces centrées) a température ambiante.

La structure du réseau cristallin de ces aciers permet d'obtenir des alliages présentant une
faible susceptibilité magnétique, malgré la proportion en éléments ferromagnétiques. La
teneur en carbone est inférieure a 0,12%.

Ces aciers sont ductiles, résistants aux chocs. A partir de 20% de nickel, on obtient une
augmentation de la résistance a la corrosion sous tension. Leur résistance a la corrosion est
excellente méme a la haute température.

Ces aciers sont utilisés dans les industries chimiques, alimentaires, pharmaceutiques,
automobiles et papietieres. La nuance la plus connue est le 18/8 (ou 304) utilisé dans la
plupart des applications alimentaires. Pour des applications plus nobles, on a généralement
recours au 316L dopé a I’azote.

L'austénite, phase hors d'équilibre a I'ambiante peut se transformer au cours du temps en
martensite par des sollicitations mécaniques. Les nuances qui subissent ce phénoméne sont
connues sous le nom "aciers maraging" (transformation en martensite par vieillissement)
[13].

I11.2. Principaux types des aciers inoxydables austénitiques

La classification générale suivante des aciers inoxydables austénitiques peut étre
proposée [12] :

1. Les nuances de base du type 18-10 contenant 0,02 a 0,15% de carbone, plus ou moins
sujettes & la sensibilisation a la corrosion inter granulaire selon leur teneur en carbone ;

2. Les nuances dites stabilisées vis-a-vis de la sensibilité a la corrosion inter granulaire
par des additions de titane ou de niobium ;

3. Les nuances a basse teneur en nickel pour favoriser le durcissement par écrouissage ;

4. Les nuances a haute teneur en nickel pour accroitre I’aptitude a I’emboutissage
profond et pour les applications cryogéniques ;

5. Les nuances a résistance mécanique accrue par addition de I’azote ;

ENP 2012 Page 18



PARTIE I / CHAPITRE Il LES ACIERS INOXYDABLES AUSTENITIQUES

» Les nuances ou le manganése est substitué en partie au nickel ;

> Les nuances a résistance a la corrosion générale améliorée par addition de
molybdene et par fois de cuivre ;

> Les nuances plus résistantes a I’oxydation a chaud grace a une addition de N,
Mo, W, V, Ti, Nbet B ;

> Les nuances pour électrodes de soudage ;

> Les nuances a usinabilité améliorée par addition de soufre, de sélénium, de
cuivre,......

11.3. Les aciers inoxydables austénitiques au nickel

Le plus gros tonnage de ces aciers sert a fabriquer des produits dits plats. Quatre

qualités principales sont exigées :

1. ne pas former de martensite a basse température méme sous contrainte ;

2. avoir une bonne tenue mécanique ;

3. ne pas former de phase fragilisant dans les conditions d'utilisation ;

4. ne pas étre sensible a la corrosion localisée. Le choix de composition est orienté

suivant la priorité donnée a l'un des objectifs.
Tous ces aciers ont une teneur en chrome suffisante pour les rendre inoxydables.
Leur optimisation consiste a équilibrer I'effet alpha géne du chrome par le nickel.
Le rapport Cr/Ni est tellement un parametre essentiel que ces aciers sont souvent désignés
par ce rapport, par exemple 18/8 pour les nuances 302 ou 304, 25/20 pour la nuance 310. La
nuance 310 représente un acier réfractaire dont la teneur en chrome est a la limite maximale
tolérable pour éviter la phase o [14]. Le tableau I1.1 donne quelques exemples de nuances
d'aciers austénitiques.
Tableau I1.1. Exemples de nuances d’aciers austenitiques [14].

L IEN_______[AISIUNS

X12CrNi18-8 1,4300 302

1,4305 303 $=0,3
DX2CHNIESONN 14307 304L
(X8CINi25-21  1.4845 310

1,4539 904L Ni>Cr
1,4439 317LNM

' X2CrNiMo17-12-2  1,4404 316L

1,4541 321

1,4550 347

1,4372 201

1,4373 202
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11.3.1. L’acier inoxydable austénitique 304L

La composition chimique et les propriétés mécaniques de cette nuance selon ASTM
sont données respectivement dans les tableaux 11.2 et 11.3.

Tableau 11.2. La composition chimique du 304L d'aprés ASTM [22].

----I-

%mini - - 8,00 1800 -
ey 10,03 0,75 2,00 10,50 1950 - - 0 100 0, 015 0, 045
Tableau 11.3. Les propriétés mécaniques du 304L a température ambiante d'aprés ASTM
[22].

limite d’élasticité Résistance | Allongement apres | Dureté
a la | rupture

traction

Rp0,2% Rpl% 50mm HRB
210 250 520 45 45 -
- - 700 - 92

11.3.2. L’acier inoxydable austénitique 316L

316L ou ASTM F139 est la norme américaine. Cet acier contient moins de 0,03% de
carbone. Sa teneur en fer varie entre 60 et 65%. Ses principaux éléments d'alliage sont le
chrome, le nickel, le molybdéne et le manganese. La composition chimique exacte est
donnée dans le Tableau 11.4.

Tableau 11.4. La composition chimique du 316L d'aprés ASTM [4].

Elément Fe i Mn  Cu \
Composition Max Max Max Max Max Max
chimique - 003 - - - 2 05 01 0025 0,75 0,01
(%omassique) W& 19 14 3
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Les éléments dalliage influent sur la microstructure et la surface du métal. La
fonction principale du chrome est de permettre le développement d’un acier résistant a la
corrosion en formant un oxyde extérieur fortement adhérent (Cr,0O3). Cependant, le souci
est que le chrome tend a stabiliser la phase de ferrite (cubique centré, CC). Le
molybdéne et le silicium sont également des stabilisateurs de ferrite. Pour se débarrasser de
cette tendance a former la ferrite, du nickel est ajoutée pour stabiliser la phase
austenitique.

Le motif le plus important du choix de l'acier a bas carbone se relie a la corrosion.

Si la teneur en carbone de l'acier excede de maniére significative 0,03%, il y a un
danger élevé de la formation de carbures comme Crp3Cs. Ceux-ci tendent a précipiter
aux joints de grains quand la concentration en carbone et I'histoire thermique ont été
favorables a la cinétique de la croissance de carbures. Alternativement, cette
précipitation de carbure épuise les régions limitrophes de joints de grains du chrome,
qui a l'effet de diminuer la formation de la base de I'oxyde de chrome protecteur Cr,0s.
Les aciers dans lesquels de tels carbures ont été formés s'appellent "sensibilisés" et
deviennent sensibles aux ruptures aidées par la corrosion qui commencent aux joints de
grains (affaiblies) sensibilisées [4].

Les applications de l'acier 316L sont trés nombreuses. Sa biocompatibilité permet
une utilisation soit comme implant (prothese de hanche), soit en contact direct avec le
corps humain (montre, piercing, etc.).

Son excellente tenue au froid permet une utilisation a des trés basses températures
(conduites pour I’hélium liquide), sa résistance a l'oxydation Ilui autorise des
applications dans les domaines mécaniques (pompes, ...).

Une nouvelle norme européenne parue sur le Journal Officiel Francais N° 165 du

19 Juillet 2000 limite l'utilisation de produits contenant plus de 0,05% en masse de
nickel. 11 devient par conséquent nécessaire de revétir les aciers 316L pour limiter
I'échange de nickel avec le corps humain [5].

11.3.3. L’acier inoxydable austénitique 310

La composition chimique et les propriétés mécaniques de cette nuance selon ASTM

sont données respectivement dans les tableaux 11.5 et 11.6.
Tableau 11.5. La composition chimique du 310 d'aprés ASTM [23].

| 1C __Isl_[Mn |Ni JCr [Mo|Ti [N _|S [P

%mini 19,00 24,00 / /
Akl <0,08 <0,75 <2,00 21,00 26,00 / / 0,100 0,015 0,035
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Tableau 11.6. Les propriétés mécaniques du 310 a température ambiante d'aprés ASTM [23]

limite d’élasticité | Résistance a la | Allongement  apres | dureté
(N /mm?) traction(N /mm?) | rupture

Rp0,2% Rpl% Rm A5 50mm HRB
205 / 515,700 40 /
200

11.4. Domaines d’utilisation des aciers inoxydables

Les aciers inoxydables trouvent des applications trés nombreuses et trés variées.
Pratiqguement tous les domaines industriels et grands publics les utilisent. Les deux raisons
principales en sont [5] :

» Des propriétés trés variées, qu’il s’agisse d’abord de résistance a la corrosion, mais
aussi des caractéristiques mécaniques, de mise en ceuvre, etc.
» L’existence de toutes les formes de produits : produits plats minces et épais, produits
longs, fils, produits forgés et moulés, tubes, tdles plaquées, soudure, etc.
Les aciers austénitiques représentent 70 a 80 % de la production d'aciers inoxydables.
Contrairement a d'autres produits sidérurgiques, ils se développent car ils connaissent de
Nouvelles utilisations dans plusieurs domaines : automobile, centrales nucléaires,
alimentaire, ménager et plates-formes pétroliéres [14].

11.4.1. Domaines d’application liés aux propriétés utilisées

On peut, au moins schématiquement, classer les utilisations des aciers inoxydables en
fonction de la propriété principale utilisée. Dans ce cadre, cette propriété principale peut
étre, soit une caractéristique de corrosion, soit une caractéristique liée a la structurey,
cubique face centrée, des nuances austéenitiques [5].

11.4.2. Applications particuliéres liées a la structure austénitique

La structure CFC des nuances austénitiques leur confere des propriétés trés
particuliéres en plus de leur résistance a la corrosion.

Applications : chaudronnerie lourde, industrie chimique, pétrochimie, industrie pétroliére,

Industrie nucléaire, retraitement des combustibles, énergie, gaz liquéfiés (cryogénie),
appareillage scientifique, électronique [5].
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Cryogénie

Sous réserve d’equilibrer convenablement leur composition, la phase austénitique
trés ductile peut étre maintenue a tres basse température, pratiqguement a proximité de OK.
Parallelement d’ailleurs, les caractéristiques de résistance augmentent. Ces aciers vont donc
trouver des applications intéressantes en cryogénie, qu’il s’agisse de réservoirs, canalisations
ou appareils divers [5].

A magnétisme

Sous réserve d’équilibrer leur composition pour éviter la présence de phase o, a
I’inverse de la plupart des autres aciers, ces produits sont amagnétiques. Cela explique des
applications trés diverses, en particulier pour de nombreux appareils scientifiques [5].

Fluage

Nous avons indiqué ci-dessus le bon comportement au fluage des austénites et en
particulier celles avec addition de molybdéne. Elles trouveront donc de nombreuses
applications en fluage en général, jusqu’a des températures de 750 a 800 °C [5].

Nucléaire

Sous I’effet des rayonnements neutroniques, tous les métaux, les aciers en particulier,
subissent un phénoméne de fragilisation inévitable. Sans entrer dans le détail, on
comprendra que la premiére solution consiste a utiliser un matériau ayant au départ la
ductilité la plus élevée possible. Cela explique que les nuances austénitiques, avec ou sans
molybdene, soient quasi exclusivement utilisées pour toutes les structures internes des
réacteurs nucléaires [5].
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PARTIE I/CHAPITRE III FABRICATION, DEFORMATION ET TRAITEMENT

I11.1. Fabrication
111.1.1. Elaboration

La filiere d’élaboration des aciers inoxydables comprend trois étapes essentielles,
schématiquement représentées a la figure 111.1 [17]:

> fusion de la charge dans un four électrique a arc a revétement réfractaire basique ;

» affinage sous pression réduite ;

> la coulée généralement sous la forme d’une coulée continue et exceptionnellement

sous la forme d’une coulée en lingots.

Ce schéma, méme s’il est simplifie, montre qu’il existe plusieurs voies d’affinage possibles
pour obtenir sensiblement le méme résultat. De plus, toutes ne sont pas utilisées avec la méme
fréquence. Comme [Iillustre la figure 111.2, c’est le procédé AOD (Argon Oxygen
Decarburization) qui, avec un taux d’utilisation de 70 % de la capacité mondiale, domine les
autres procédés. Pour obtenir des alliages a trés basse teneur en carbone (de I’ordre de
0,005%C), la combinaison associant un convertisseur et un affinage VOD (Vacuum Oxygen
Decarburization) constitue une filiére intéressante et, de ce fait, arrive en seconde position
avec un taux d’utilisation de 18 % alors que le VOD seul ne représente que 7 %[17].

I | Méta“urﬁle !_ Couldio
| Convartisseur R I continue
= AOD, CLU |
| . Four 1 | AeEes VOD [
. |electrique ASV g i
i ™ I Couléa
arc ' I i
] l lingots
. VoD : .
" ASV " i'
Fusion Affinage i Coulaa
|

AOD Argon Oxygen Decarburization
ASYV Affinage sous vide

CLU Creusot - Loire - Udeholm

VOD Vacuwn Oxygen Decarburization

Figure 111.1. Schéma de la filiére d’élaboration des aciers inoxydables [17].
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Convertisseur
AQD (70 %)

VOD (7 %)

Convartisseurs CLU,
K-OBM-5... (5 %)

Convertisseur
+ VOD (18 %)

Figure 111.2. Différents procédés utilisés dans le monde pour I’affinage des aciers
inoxydables [17].

I11.1.1.1 Elaboration au four a arc (FEA)

L’élaboration des aciers inoxydables s’effectue principalement par fusion dans un four
électrique a arc a revétement réfractaire basique figure 111.3.

La charge introduite dans le four est constituée par des ferrailles, des chutes d’acier
inoxydable triées en fonction de leur composition chimique, des ferroalliages (ferrochrome,
ferromanganese, ferrosilicium) et des métaux purs.

La capacité d’un four électrique moderne est de I’ordre de 100 t de métal liquide.
L’alimentation électrique des trois électrodes en carbone, dont le diametre est d’environ 600
mm, est assurée par un transformateur triphasé de 100 MVA [16].
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Chamineae
d'évacuation

....

Briques
dolomia Sable

Barceau de basculemant
L ]

RS
Figure 111.3. Four électrique a arc [16].
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Figure 111.4. Enthalpie libre de formation des oxydes de chrome et de carbone [16].
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111.1.1.2 Procédés d’affinage sous pression réduite

b.1. Principe

Le principe de la décarburation des alliages a haute teneur en chrome, c’est-a-dire
sensiblement supérieure a 9 % Cr a été rappelé au paragraphe 2. 1l est basé sur I’abaissement
de la pression partielle de CO soit en diluant le CO avec un autre gaz (procédé

AOD et dérivés), soit en travaillant sous vide (procédé VOD). Pour le procédé AOD et ses
dérivés (essentiellement CLU et K-OBM-S) le gaz neutre utilisé pour la dilution joue
également un réle important dans le refroidissement des tuyéres d’injection [17].

b.2. Procédé AOD

Apres avoir réalisé I’opération de fusion des éléments constituant le futur alliage dans un four
électrique a arc (FEA), la charge liquide est transférée dans le convertisseur AOD (Argon
Oxygen Decarburization) figure 111.5.

b.2.1.Description d’un convertisseur AOD

Le convertisseur AOD, appelé aussi cornue AOD, se compose d’une cuve et d’un chapeau de
forme conique. 1l est constitué par une enveloppe métallique (ou blindage) garnie
intérieurement de réfractaire généralement a base de dolomie [carbonate double de calcium et
de magnésium : CaMg(CO3)2]. Grace a I’anneau a tourillons, le convertisseur peut étre
incliné pour les opérations de remplissage avec la charge liquide brute, de décrassage
(élimination du laitier) et de versement de la charge liquide affinée dans une poche qui sera
transférée vers la machine de coulée continue ou le dispositif de coulée en lingotiére. La
partie inférieure de la cuve est traversée par des tuyéres de soufflage disposées latéralement.
Suivant la capacité du convertisseur, généralement comprise entre 50 et 150 t, leur nombre
varie de trois a sept. Au travers de ces tuyeres, on injecte un mélange gazeux composé
d’argon et d’oxygene, ou d’azote et d’oxygéne dont le rble est de décarburer I’alliage
métallique en fusion. En fonction de I’évolution de la décarburation, le mélange argon
(azote)-oxygene insufflé dans I’alliage en fusion voit le rapport O2 /Ar évoluer d’une valeur
initiale de 3/1 a une valeur finale de 1/3 voire 1/9.

Ainsi, la réaction de décarburation se produit au niveau de chaque bulle gazeuse dans le bain
figure 111.6. La dilution par I’argon entraine une baisse de la pression partielle de CO qui peut
étre importante pour les fortes concentrations en argon.

Apres la phase de décarburation, suit la phase de réduction pendant laquelle on ajoute une
certaine quantité de ferrosilicium, les tuyéres étant alimentées en argon pur. Le brassage
énergique et I’action du laitier & forte basicité permettant d’obtenir des teneurs en soufre tres
basses couramment 0,015 % voire 0,010 % ou moins.
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Figure 111.5. Coupe schématique d’un convertisseur AOD [17].

Ar iN.) by
Hafroidissément \\§

Alliage en fusion

Réfractaira -—“—\

Figure 111.6. Schéma d’une tuyere de convertisseur AOD [17].

b.3. Procédé VOD

Dans le procédé VOD, appelé aussi ASV (affinage sous vide), I’alliage en fusion est traité
sous vide. On obtient ainsi des pressions partielles de CO tres faible ; la pression de I’enceinte
pouvait étre abaissée a 100 hPa pendant la décarburation. La décarburation est effectuée en
injectant de I’oxygéne a I’aide d’une lance alors qu’un peu de gaz inerte (argon) est injecté au
niveau des tuyeéres simples situées a la base de la cuve figure 111.7.
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Si le procédé VOD est bien adapté a la production d’aciers inoxydables spéciaux [nuances
ferritiques a haute teneur en chrome (% Cr » 30 %), aux nuances austénoferritiques (duplex)
et a certaines nuances super austénitiques, il présente des performances technicoéconomiques,
moins intéressantes que celles du procéde AOD, pour la majorité des aciers inoxydables. Pour
avoir un temps d’affinage comparable a celui du procédée AOD, il est nécessaire de partir
d’une charge liquide dont la teneur initiale en carbone est de I’ordre de 0,5% figure 111.8. Pour
obtenir cette valeur, il est nécessaire de réaliser une pré décarburation dans un convertisseur
de type AOD (cf. schéma de la filiere d’élaboration de la figure Ill.1 ; opération qui peut
également étre réalisée lors de la fusion dans le four électrique en y insufflant de I’oxygéne.
Dans ce dernier cas, une partie significative du chrome est oxydée. On la retrouve dans le
laitier dont la réduction permet d’en récupérer la majeure partie [17].

La décarburation est effectuée en insufflant de I’'oxygéne a I’aide d’une lance sous un vide
initial d’environ 250 hPa qui diminue progressivement pour atteindre un niveau de I’ordre de
15 hPa en fin d’opération. La durée de I’opération de décarburation proprement dite varie
entre 45 et 60 min, a la suite de quoi le métal en fusion continue a étre brassé sous vide pour
en réduire la teneur en oxygene. Cette derniere étape est nécessaire, car lorsque la
décarburation est quasi terminée, on observe une brusque remontée de la teneur en oxygéne
dans le bain. Le brassage final favorise les échanges métal-laitier, ce qui est favorable pour
I’obtention de basses teneurs en oxygene, mais également en soufre. Comme cela est indiqué
sur la figure 111.2, la filiere VOD seule représente 7 % des procédés d’affinage, alors que la
filiere utilisant un convertisseur associé a un affinage VOD représente environ 18 %, soit au
total 25 %. Les plus grosses installations actuellement en service ont une capacité de I’ordre
de 100 t et on admet qu’une aciérie équipée de deux unités de 100 t, telles que celle de YIEH
United (Taiwan), peut produire environ 800 000 t d’acier inoxydable par an.

Les principaux avantages du procédé VOD
Peuvent se résumer comme suit [17]:
> obtention de trés basses teneurs en carbone (couramment C < 0,010 %). Cette faculté
présente un réel intérét vis-a-vis des nuances d’acier inoxydable déja mentionnées ;
> obtention de trés basses teneurs en soufre (S < 0,002 %) et en oxygéne (O < 0,04 %),
ce qui permet d’améliorer trés sensiblement la forgeabilité des nuances réputée comme
étant difficile a transformer a chaud ;
> obtention d’une excellente propreté inclusionnaire ;
> diminution de I'usure des réfractaires au voisinage des tuyeres.

ENP 2012 Page 29



PARTIE I/CHAPITRE III FABRICATION, DEFORMATION ET TRAITEMENT

Lance & oxygéne

Enceinte

sous vide L i
Vide

L
7B
%
A | Alliage
; en fusion
%)\

T ﬂr Fel— Poche

iy

Figure 111.7. Coupe schématique d’une installation d’affinage sous vide VOD [17].
b.4. Sequence d’affinage

L’alliage en fusion préparé dans le four électrique a une teneur en carbone de I’ordre de 1,5%.
Suivant la nuance a élaborer, sa teneur en chrome est comprise entre 13 et 30 %, et il peut
contenir du nickel (nuances austénitiques essentiellement) et du molybdéne. L’opération de
décarburation proprement dite, dont la durée est de I’ordre de 40 min, peut étre divisée en
trois étapes. Quant a I’opération de réduction, elle dure environ 10 min soit un total d’environ
50 min pour I’ensemble de I’opération d’affinage. Les différentes étapes de I’opération de
décarburation peuvent se résumer comme suit [17]:
> pendant la premiére étape, dont la durée est d’environ 20 min, le mélange insufflé
dans le bain a un rapport oxygene / argon de I’ordre de 3/1. On passe ainsi d’une
teneur en carbone de 1,5 % a une valeur de 0,3 % ;
> pendant la seconde étape, dont la durée est de I’ordre de 10 min, le mélange insufflé
dans le bain voit le rapport oxygéne / argon ramené a une valeur voisine de 1/1. La
décarburation se poursuit plus lentement pour atteindre un niveau de carbone compris
entre 0,1et 0,2 % ;
> lors de la troisiéme étape, le rapport oxygéne / argon peut varier de 1/3 a 1/ 9. A
I’issue de cette étape, dont la durée est également de I’ordre de 10 min, la teneur
finale en carbone est atteinte sans avoir produit une oxydation notable du chrome.
L’évolution de la teneur en carbone au sein du bain est schématiquement représentée a la
figure 111.8 pour la nuance austénitique a bas carbone X2CrNi18-9 / 1.4307 contenant 18 % de
chrome et 9 % de nickel.
Apres la phase de décarburation, suit la phase de réduction pendant laquelle on ajoute une
certaine quantité de ferrosilicium, les tuyéres étant alimentées en argon pur.
Le brassage énergique et I’action du laitier a forte basicité permettent d’obtenir des teneurs en
soufre tres basses, couramment 0,015 % voire moins de 0,010 %.

ENP 2012 Page 30



PARTIE I/CHAPITRE III FABRICATION, DEFORMATION ET TRAITEMENT

En plus de I’obtention de basses teneurs en carbone et en soufre, le procédé AOD permet une
grande précision analytique sur I’ensemble des éléments.

Les plus gros convertisseurs AOD ont une capacité de I’ordre de 150 t, la capacité la plus
courante etant de I’ordre de 110 & 120 t. quant au temps total d’affinage, il est généralement
inférieur @ 90 min quelle que soit la nuance.

- 15
2 1,0+
S AOD
< 0,5
=
VoD
0 T T T T :::::-I-___
0 10 20 30 40 60 60 70
Temps (min)

Figure 111.8 Evolution de la teneur en carbone du bain en fonction du temps suivant les
procedés AOD et VOD pour un acier inoxydable de type X2CrNil18-9 / 1.4307 [17].

111.1.1.3 Coulée continue

Le procédé de coulée continue s’est imposé depuis les années 1970 aussi bien pour les
produits plats que pour les produits longs.

Le principe de la coulée continue est basé sur I’obtention rapide et en continu d’une peau
capable de contenir le métal liquide jusqu’a sa solidification compléete et de résister a la
pression ferrostatique.

La technologie la plus courante est basée sur deux types d’installations figure 111.9 :

— les installations « verticales » ;

— les installations « courbes ».
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Figure 111.9. Principes des machines de coulée continue [16].
111.2. Laminage
Introduction

Le laminage consiste en une mise a forme du métal solidifié (ou de I’alliage) par compression
(écrasement) entre des cylindres lisses ou cannelés. L’acier de départ soit un lingot, soit un demi-
produit coulé en continu (il peut s’agir de brames, billettes... selon les produits a fabriquer).
Dans le cas des produits plats, les technologies récentes de coulée continue de produits minces
permettent de solidifier des demi-produits de plus en plus proches des épaisseurs finales, ce qui
simplifie les opérations de laminage & chaud. Le laminage confere également au produit les
propriétés mécaniques et les qualités de surface et de structure interne souhaitées. Cette
transformation a la fois physique et métallurgique implique généralement plusieurs « passes » de
laminage dans diverses « cages » de laminoirs [18].

111.2.1. Laminage a chaud

Lorsque la déformation s’opére a une température supérieur a la température de
recristallisation du métal on dit que la déformation est plastique. Ce laminage concerne autant
les produits longs que les produits plats. Comme opération et installations normalement liées
au laminage a chaud, on doit mentionner [18]:

e L’acheminement, les manipulations, les conditionnements préalables, le triage et le
stockage des lingots et des demi-produits dans les halles ou les parcs a matiéres,

e Les opérations de préparation de surface et d’élimination des défauts (écriquage,
meulage, ébavurage,..) des lingots et des demi-produits, les traitements de mise a
température des lingots et des demi-produits dans des fours de réchauffage a
alimentation continue ou discontinue, avec enfournement froid, chaud ou direct (car
particulier des fours tunnels), les fours de réchauffage des bobineuses, les opérations
de décalaminage mécanique (eau sous pression, grenailleuse, sableuse, dresseuse,...),
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Le laminage a chaud proprement dit qui comporte, selon la matiére entrante les
produits fabriqués, des passes de dégrossissage (laminoirs a tbles fortes, a larges
bandes, a feuillard,...pour les produits plats et laminoirs a profilés pour les produits
longs.) dans des laminoirs de type réversible ou continu, y inclues les opérations de
changement des cylindres et réglage des cages.

111.2.2. Laminage a froid

Le laminage a froid s'opere a une température inférieure a la température de recristallisation.
I concerne essentiellement la fabrication de produits plats (épaisseurs inférieures a quelques
mm). Comme opérations et installations normalement liées au laminage a froid, on doit
mentionner [18]:

Le laminage a froid proprement dit dans des laminoirs du type réversible ou continu,
avec simple ou double réduction (cas de la fabrication des tbles trés fines
(ép. <0,15mm) et des foils), avec ou sans application directe d’huile sur la tble a
laminer, y inclues les opérations de changement des cylindres et de réglage des cages,
de préparation et traitement des émulsions, des huiles et graisses, des fumées et
vapeurs,...

Les opérations de recuit dans des fours a cloches (recuit base ou recuit statique) ou
des fours continus (recuit continu), y inclues les opérations intégrées de chauffage, de
maintien en température, de refroidissement contrélé (direct ou indirect) a I’aide d’air,
de gaz d’atmosphére ou d’eau, de décapage (cas d’un refroidissement direct
humide), ...

Les opérations de planage, de skin pass & sec (Ecrouissage sec), skin pass humide
(Ecrouissage humide) notamment avec émulsion, de skin pass avec double réduction.
Pour les deux types de laminoirs, on retrouve les opérations et installation qui
suivent : les opérations de réchauffage ou autres traitements des produits par
résistance électrique ou induction, les autres opérations de conditionnement,
parachévement et finition des produits telles que décapage (pour les laminés a chaud),
découpe et refendage ( sciage ou cisaillage en vue de la mise a longueur, I’élimination
des rives, le chutage de téte et de queue, I’élimination des défauts,...), contrdle et
inspection, marquage, huilage, emballage, transfert, stockage et expédition des
produits.

111.3. Traitement thermique

111.3.1. Principaux types de traitements thermiques

> Traitements classiques de qualité

e Normalisation ou recuit
e Trempe et revenu
e Hypertrempe
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» Traitements thermiques de qualité additionnels
e Homogénéisation
e Traitement inter critique

» Traitements thermiques particuliers
¢ Recuits d’adoucissement
e Recuit de régénération
e Traitements de réduction des contraintes

111.3.2. traitement thermique de normalisation

Il arrive que I’acier possede une structure impropre a la trempe, que le recuit normal

ne peut faire disparaitre ; par exemple : lorsque des carbures précipitent au joints des grains
d’austénite lors du refroidissement aprés forgeage ou laminage ; c’est le cas notamment pour
les aciers d’outillage a chaud et a froid contenant du chrome et du tungsténe. Le reméde a ces
divers défauts consiste a effectuer un chauffage a haute température remettant tous les
carbures en solution dans I’austénite, suivi d’un refroidissement a I’air qui ne permet pas la
trempe, mais est suffisamment rapide pour que les carbures précipitent en fins globules. Ce
chauffage, appelé normalisation, est fait a des températures comprises entre 1 000 et 1 200 °C
selon la composition chimique de I’acier [19].
Les traitements de normalisation ou recuit consistent a affiner cette structure ferrito-perlitique
brute de coulée grossiére, par transformation en austénite a grains fins, en portant les piéces a
une température comprise entre Ac3, limite supérieure de stabilité de la ferrite, et la
température critique de grossissement du grain austénitique Tc figure 111.10 [20].
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Figure 111.10. Evolution de la structure ferrito-perlitique brute de coulée lors d’un traitement
de normalisation ou de recuit de piéces en aciers moulés non ou faiblement alliés [20].

Les températures Ac3 des aciers moulés non alliés sont indiquées sur la figure 111.11 pour les
vitesses habituelles de chauffage comprises entre 100 °C/h et 300 °C/h. Dans les pieces en
aciers moulés, nécessairement calmés, généralement a I’aluminium, la température critique de
grossissement du grain est toujours supérieure a 1 000 °C, (et le plus souvent de I’ordre de 1
100 °C, température de mise en solution des précipités de nitrure d’aluminium qui ancrent les
joints de grains austénitiques) [20].
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Figure 111.11. Températures de normalisation de pieces en aciers moulés au carbone [20].

111.3.3. traitement thermique d’hypertrempe

Le traitement d’hypertrempe consiste en une « homogénéisation physique », ou mise
en solution, & haute température de carbures ou phases intermétalliques indésirables,
précipités lors du refroidissement des piéces dans le moule [20].

C’est le traitement thermique appliqué aux aciers inoxydables austénitiques et austéno-
ferritiques qui ne subissent pas de transformation allotropique a « g, ainsi qu’aux aciers
austénitiques au manganese dont la trempabilité est telle que I’austénite formée lors de la

solidification ne se transforme que trés partiellement lors du refroidissement des piéces dans
le moule.

1. Pour des aciers inoxydables austénitiques

Avec des teneurs en chrome et en nickel plus élevées que celles des aciers inoxydables
martensitiques, ce qui leur conferent leur structure et une résistance mécanique modérée mais
une résistance a la corrosion dans des milieux plus agressifs, ces aciers moulés comportent
deux familles, distinguées dans les normes NF EN 10283 et NF A 32-060 [20]:

> les nuances « austénitiques » qui se caractérisent par des teneurs en chrome de 17 %

a 20 %, en nickel de 9 % a 14 % et éventuellement en molybdene de 2 % a 4,5 %
et/ou de niobium avec des teneurs maximales en carbone inférieures a 0,07 %.
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Bien que le diagramme d’équilibre Fe-Cr-Ni de la figure 1ll.12.a prévoie pour ces
compositions une transformation totale de la ferrite en austénite & haute température, il
subsiste toujours dans les aciers moulés, notamment en présence de molybdéne, une petite
quantité de ferrite qui résulte de I’apparition de cette phase lors de la solidification et de sa
transformation incomplete en austénite a I’état solide, compte tenu des ségrégations et de la
partition des €léments alphagénes et gammagenes entre ferrite et austénite.

> les nuances « entierement austénitiques » ou « superausténitiques », plus alliées,

donc résistant a la corrosion dans des milieux particulierement agressifs, avec des
teneurs en nickel de 18 % a 30 %, en chrome de 19 % a 26 %, en molybdene de 2 % a
7 %, en azote jusqu’a 0,25 % et éventuellement du cuivre jusqu’a 4 %, les teneurs en
carbone maximales étant le plus souvent limitées a 0,03 %.

Comme le montre le diagramme d’équilibre de la figure 111.12.b ces aciers se solidifient
totalement en austénite et ne subissent aucune transformation a haute température au cours du
refroidissement.

Cependant, dans ces deux catégories d’aciers moulés inoxydables austénitiques, les joints
de grains se trouvent plus ou moins « sensibilisés » par précipitation de phases riches en
chrome, a des températures inférieures a 1 000 °C, lors du refroidissement dans le moule :
carbures et dans le cas des aciers moulés austénitiques contenant un peu de ferrite, cette
derniere peut se transformer partiellement en austénite + phase sigma (s). La précipitation de
cette phase directement a partir de I’austénite, bien que prévue par le diagramme d’équilibre
n’est pas a craindre lors du refroidissement des piéces dans le moule, en raison de la lenteur
de la cinétique de précipitation dans ce cas.

Par contre dans les aciers superausténitiques a haute teneur en molybdéne (5 a 7 %),
compte tenu du coefficient de ségrégation élevé de cet élément a la fois sigmagéne et
alphagéne, un peu de ferrite riche en molybdéne peut apparaitre en fin de solidification et se
transformer en phase intermétallique sigma ou chi (c) (plus riche en molybdéne que sigma) a
tres haute température [20].

C’est le cas par exemple de la nuance GX2CrNiMoCuN20-18-6 figure 111.12.b.

La précipitation de ces phases, carbures ou intermétalliques, s’accompagne d’un
appauvrissement local en chrome de la matrice austénitique environnante, ce qui est nuisible a
la résistance a la corrosion intergranulaire ou par pigdres.

Ces précipités sont également susceptibles de fragiliser les pieces et d’en réduire
I’usinabilité. Leur remise en solution s’effectue au dessus de 1 000 °C en I’absence de
molybdéne et au-dessus de 1 080 °C en présence de cet élément qui éleve le domaine de
stabilité de la phase sigma Fe-Cr-Ni-Mo [20].

Les traitements d’hypertrempe des pieces sont par suite effectués a des températures
croissantes avec la teneur en molybdéne des diverses nuances :

> dans le cas des aciers austénitiques figure I11.13 a une température égale ou

supérieure :
e 41050 °C pour les nuances sans molybdéne,
e 21080 °C en présence de 2 % de molybdéne,
e a1140°Cavec 4 % de molybdene ;
> dans le cas des aciers super austénitiques a une température égale ou supérieure :
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a1 080 °C en présence de 2 % de molybdene,
a1 160 °C avec 5 % de molybdéne,
a1 200 °C avec 6 % de molybdéne.

La figure 111.14 montre ainsi I’inefficacité d’un traitement effectué a une température
trop basse de 1 160 °C sur I’acier GX2CrNiMoCuN20-18-6 qui n’a eu pour effet que de faire
coalescer la phase intermétallique s au lieu de la remettre en solution, ce qui a été obtenu en
élevant la température a 1 240 °C.
Dans tous les cas le refroidissement doit étre rapide afin d’éviter une reprécipitation des
phases nuisibles entre 1 000 °C et 600 °C : il est effectué a I’eau [20].
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Figure 111.12 Coupes verticales du diagramme Fe-Cr-Ni, a fer constant et situation des

diverses familles d’aciers inoxydables austénitiques et austéno-ferritiques[20].
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Figure 111.13. Hypertrempe des aciers inoxydables austénitiques moulés [20].
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Figure 111.14. Effet de la température d’hypertrempe sur la mise en solution de la phase
sigma dans une piece en acier superaustenitique GX2CrNiMoCuN20-18-6 [20].
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111.3.4. Traitement thermique de recuit
4.1. Différents types de recuit

Le terme de recuit comporte I’idée de réaliser un état stable a froid (température
ambiante) ou de tendre vers cet état s’il a été perturbé par des traitements thermiques ou
thermomécaniques antérieurs.

L’état stable a froid est constitué par un mélange de ferrite et de carbures dont la
répartition varie suivant I’histoire thermomécanique antérieure. En outre, du point de vue
mecanique, I’état stable comporte I’absence de contraintes résiduelles. Suivant I’état structural
ou mécanique de I’acier et le but a atteindre, on peut distinguer plusieurs genres de recuit[19]:

> le recuit complet, généralement appelé simplement recuit, qui a pour but de

provoquer la formation d’une structure de dureté minimale favorable & I’'usinage ou a

la déformation a froid ;

> le recuit de détente, dont la finalité est de faire relacher plus ou moins complétement
les tensions résiduelles dues aux opérations thermiques ou mécaniques antérieures ;

> le recuit de globalisation (ou sphéroidisation), qui donne a I’acier une structure la
plus homogéne possible avec des carbures globulaires trés favorables pour la
déformation ou la frappe a froid ;

> la normalisation, dont le but est d’effacer des précipitations de carbures aux joints de
grains, néfastes pour les propriétés d’emploi ;

> le recuit d’adoucissement, qui atténue I’état des contraintes le plus complétement
possible, sans changer la structure de trempe.

4.1.1. Recuit complet

Il comporte un chauffage au-dessus du point de transformation Ac3, c’est-a-dire a des
températures comprises entre 760 et 890 °C selon les nuances d’aciers (on sait que les
éléments d’alliages Mo, Cr, W, V entrainent une élévation de Acl alors que c’est I’inverse
pour les éléments Mn et Ni) avec un maintien minimal de 1 h par 25 mm d’épaisseur des
produits, qui permet de réaliser I’équilibre de la structure, et un refroidissement trés lent
(vitesse inférieure a 25 °C/h) pour assurer la décomposition de I’austénite dans le domaine
supérieur en agrégats de ferrite et de cémentite globalisée.

La vitesse de refroidissement peut étre accélérée au-dessous de 550 °C lorsque la
transformation est terminée. Comme les aciers a outils ont une conductivité thermique
relativement faible et que I’on traite la plupart du temps des piéces de dimensions
importantes, il est nécessaire d’effectuer I’opération de chauffage en plusieurs étapes et de
pratiquer tout d’abord un dégourdissage vers 350 °C, puis un préchauffage vers 600 °C.

Une variante du recuit complet est le recuit isotherme, qui comporte une austénitisation dans
les mémes conditions que le traitement précédent et un maintien dans un four & une
température comprise entre 650 et 700 °C, au nez de la transformation perlitique indiquée par
les courbes TTT (article Transformations dans les aciers [M 1 115] de ce traité), pendant une
durée appropriée pour transformer complétement I’austénite en agrégats ferrite-perlite ou
cémentite-perlite. Ce maintien est alors suivi par un simple refroidissement a I’air [19].
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4.1.2. Recuit de détente

Ce traitement vise surtout a faire disparaitre les contraintes résiduelles dues aux
transformations thermomécaniques ou a I’usinage. Il ne comporte pas de changement de
structure, mais un maintien au-dessous de Acl (600 a 700 °C) et un refroidissement
approprié, généralement lent (300 °C/h au maximum) pour éviter d’introduire de nouvelles
contraintes notamment dans les outils de forme irréguliere. Ce recuit de détente est souvent
utile apres usinage pour atténuer le plus possible les déformations qui se produisent lors de la
trempe ultérieure [19].

4.1.3. Recuit de globalisation

Celui-ci comporte un chauffage au-dessous de Acl, un maintien a cette température —
avec éventuellement des chauffages et des refroidissements cycliques autour de cette
température — et un refroidissement généralement lent, inférieur a 150 °C/h. Ce traitement est
intéressant pour avoir une structure de carbures la plus homogene possible, et I’efficacité des
oscillations de température tient au fait que, au cours du chauffage au-dessus de Acl, les
petits globules se dissolvent dans [I’austénite plus rapidement que les gros et, au
refroidissement, les gros globules servent de germes pour la reprise des précipitations. Un tel
type de recuit n’est pratiqué de nos jours que dans des petits fours qui présentent une
souplesse suffisante au niveau du pilotage des oscillations thermiques autour des points de
transformation. Par ailleurs, ce traitement ne présente de I’intérét que pour les aciers a outils
au carbone et les aciers de travail a froid les moins alliés (par exemple 105V et 102Cr6) en
vue d’une optimisation de la ductilité pour faciliter les opérations de mise en forme a froid. En
effet, pour les autres catégories d’aciers a outils plus alliés, les éléments d’alliage
carburigenes (Cr, Mo, V) entrainent naturellement une globalisation de la cémentite [19].

4.1.4. Normalisation

Il arrive que I’acier possede une structure impropre a la trempe, que le recuit normal
ne peut faire disparaitre ; par exemple : lorsque des carbures précipitent au joints des grains
d’austénite lors du refroidissement aprés forgeage ou laminage ; c’est le cas notamment pour
les aciers d’outillage a chaud et a froid contenant du chrome et du tungsténe. Le reméde a ces
divers défauts consiste a effectuer un chauffage a haute température remettant tous les
carbures en solution dans I’austénite, suivi d’un refroidissement a I’air qui ne permet pas la
trempe, mais est suffisamment rapide pour que les carbures précipitent en fins globules. Ce
chauffage, appelé normalisation, est fait a des températures comprises entre 1 000 et 1 200 °C
selon la composition chimique de I’acier [19].

4.1.5. Recuit d’adoucissement

Il correspond a un revenu effectué juste au-dessous du point de transformation Acl ; il
est pratiqué a des températures comprises entre 660 et 780 °C selon la valeur du point Acl,
avec des temps de maintien de 2 h apres égalisation de la charge en température et des
refroidissements tantét a I’air, tantdt dans le four de traitement (vitesse inférieure a 150 °C/h).
Les duretés Brinell obtenues sont comprises entre 210 et 290 HB. Ce type de recuit est
pratiqué essentiellement pour éliminer les contraintes residuelles liées a la mise en ceuvre de
I’acier par déformation a froid ou usinage [19].
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I11.4. Traitements de finition

Ils concernent essentiellement les joints soudés (et les piéces ayant subi un traitement
thermique) qui, selon le procédé, peuvent étre recouverts d’oxydes. La présence de ces oxydes
signifie I’absence de couche passive et donc une résistance a la corrosion fortement diminuée.
Avec certains procédés de soudage (soudage par résistance), la surface du matériau n’est
pratiquement pas altérée et un brossage peut suffire. Dans le cas contraire, il faut procéder a
un traitement de décapage-passivation [21].

111.4.1. Décapage

Lorsque le joint soudé ou I’ensemble d’une piéce est recouvert d’oxydes colorés, il
faut les éliminer pour redonner ultérieurement a I’alliage son caractére passif. Plusieurs
techniques peuvent étre utilisées [21].

1.1. Décapage au bain

La composition type est :

> acide nitrique a 52 % en masse (36° Baumé ou densité : 1,33 a 15°C) ... 100 L ;

> acide fluorhydrique a 65 % (densité » 1,40) ... 20 L ;
Ou

» ou fluorure de sodium ... 30 kg ;

> eau ... 900 L.
Les durées d’immersion a la température de 20 °C varient généeralement entre 1 et 3 h. La
température du bain et la durée d’immersion doivent étre soigneusement controlées pour
prévenir une corrosion des piéces. Aprés décapage, les piéces doivent étre abondamment
rincées a I’eau claire.

1.2. Décapage a la pate ou au gel

L’emploi de pates ou de gels permet de limiter le traitement aux seules zones oxydées.
Leur composition est variable, mais elles contiennent toutes de I’acide nitrique. La pate ou le
gel est étendu au pinceau puis on procéde a un brossage a I’aide d’une brosse en acier
inoxydable. Comme précédemment, on termine I’opération par un ringage a I’eau claire.

111.4.2. Passivation

Apres I’opération de décapage, I’alliage n’est plus immédiatement protégé et il faut
reconstituer la couche passive pour qu’il recouvre sa résistance a la corrosion [21].

2.1. Passivation au bain
Les piéces sont immergées dans un bain acide dont la composition approximative est [21]:

> acide nitrique a 52 % en masse (36 ° Baumé ou densité : 1,33a 15°C) ... 250 L ;
» eau... 750 L.

ENP 2012 Page 42



PARTIE I/CHAPITRE III FABRICATION, DEFORMATION ET TRAITEMENT

Les durées d’immersion, a la température de 20 °C, varient généralement entre 15 min et 1 h.
Apres passivation, les pieces sont encore soigneusement rincées a I’eau claire.

2.2. Passivation a la pate ou au gel

C’est également une méthode locale qui permet de ne traiter que les zones
préalablement décapées. Le produit, a base d’acide nitrique, est étendu sur les surfaces a
traiter puis il doit étre totalement éliminé par brossage (brosses en acier inoxydable ou brosses
en nylon). La surface passivée doit étre rincée a I’eau claire.

111.4.3. Décontamination

Les différentes opérations effectuées en chaudronnerie (cisaillage, pliage, formage...)
peuvent laisser a la surface des particules ferreuses qu’il faut éliminer. Bien que le but soit
différent, les méthodes utilisées pour décontaminer sont analogues a celles utilisées pour
passiver [21].
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PARTIE II/CHAPITRE IV TECHNIQUES EXPERIMENTALES

1V. 1. Introduction

Ce travail consiste a caractériser structuralement et mécaniquement les aciers
inoxydables austénitiques suivants 304L, 316L et 310. L’objectif du travail est de faire
appliquer une déformation par laminage a ces aciers pour déférant taux, aprés en révéler les
microstructures acquises par les éprouvettes, et de mesurer la dureté.

IV. 2. Présentation des matériaux utilisés
IV.2.1 Acier inoxydable austénitique 304L
L’acier a été fourni par la société STAR FILTRE.

Il est fourni sous forme de tble qui sont élaborée par coulée continue apreés il en étre laminé a
chaud et se bit un recuit et un décapage, en plus le produit est livrai dans un état traiter
thermiquement d’un traitement d’hypertrempe est refroidie par I’air forcée.

La composition chimique et les propriétés mécaniques du 304L sont sites dans les
tableaux 1V.1, IV.2.

Tableau IV.1. La composition chimique du 304L d'apres ASTM [annexe(a)].

| 1C ISl _[Mn [Ni_JCr [Mo |Ti [N S [P |

Analyse
eolfllzc 0,020 0,36 1,50 8,00 18,06 - - 0,070 0,005 0,028

Tableau 1V.2. Les propriétés mécaniques du 304L a température ambiante d'aprés ASTM
[annexe(a)]

limite d’élasticité Résistance | Allongement apres
ala rupture

traction

Rp0,2% Rpl% Rm A5 50mm HRB
Obtenu  RER 336 628 58 58 84

1V.2.2 Acier inoxydable austénitique 310

L acier a été fourni par la société SARL INOXISIDE (société de distribution de
tout produit inoxydable). EI Makari. ORAN.
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Le tableau V.3 présente la composition chimique de I’acier 310.

Tableau 1V.3. La composition chimique du 310 d'aprés ASTM [annexe(b)].

. [C sl [Mn |Ni JCr [Mo [Ti [N [S [P |
19,00 24,00 / /
Jahat <0,08 <0,75 <2,00 21,00 26,00 / / 0,100 0,015 0,035

I1V.2.3 Acier inoxydable austénitique 316L

Le matériau utilisé dans cette étude est I’acier inoxydable austénitique AISI 316L (Z3
CND 17-12-02 selon la norme AFNOR) sous forme de tdle de 1 mm d’épaisseur.

Le tableau V.4 présente la composition chimique de I’acier 316L.

Tableau 1V.4 : La composition chimique de I’acier AISI 316L (Z3 CND 17-12-02).

Eléments]C___[Fe JCr INi___|Mo [Si IMn [Cu |Co W |
% <0,038 64,46 17,556 11,889 2,482 0,482 1,490 0240 0,148 0,052

Ti P \Y} Al As S Nb  Sn  Pb
% 0,0028 0,043 0,041 0,008 0,011 0,017 0,011 0,009 0,0025

Préparation des éprouvettes

La préparation des éprouvettes destinées a différents taux de laminage. Ce sont des
toles de dimension suivante :
= Pour les aciers 304L et 310.

e=2mm | g
=75 mm 4 >

h=10 mm M ﬁ

= Pour les aciers 304L et 316L

e=1mm | g
I =56 mm 4 >

h=10 mm M ﬁ

Prélévement de I'échantillon

On lamine les éprouvettes a des différents taux, on passe au prélevement des
échantillons pour les enrober.
Dans cette figure en présente le schéma de découpe de ces échantillons.
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b/

En effectua cette opération pour toutes les éprouvettes.

Face a observée

Echantillon A g

Echantillon B Q
Echantillon C g

1VV.3.Traitement de normalisation

On effectuera ce traitement a I’acier inoxydable 304L, on, mais 11 échantillons dans le
four et fixe la température a 1050°C et on fait varier le temps comme montre le tableau IV.5
suivant :

Tableau IV.5. Le temps de maintien pour chaque échantillon.

Echantillon | 1 10 11
a 1050°C

Temps

min
IV.4.Enrobage a froid :

Il consiste a mettre I'échantillon dans un moule et ajouter le mélange résine-durcisseur,
et ensuite laisser la résine se solidifier pendant quelques minutes. Cette étape permet d'avoir
une surface plane et une meilleure manipulation des échantillons pendant le polissage. Pour
faciliter et gagner du temps on met les trois échantillons dans le méme moule.
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IV.5. Observation microscopique

Dans tout travail métallurgique se basant sur une observation microscopique, il est trés
important de bien préparer les échantillons afin d’aboutir aux meilleurs résultats possibles.
Les échantillons doivent passer par des opérations connues et bien déterminées. Pour cela
nous devons adopter divers étapes :

VI.5.1. Polissage

Le polissage a pour but principal I’obtention d’une surface plane et la qualité de surface
miroir. Cette opération de polissage est effectuée en deux étapes :

IV.5.1. 1. Pré - polissage

Il se fait par frottement de I’échantillon, a I’aide de tout moyen approprié, par exemple
sur des papiers abrasifs de granulométries de plus en plus fines. Dans le cas ou des papiers
abrasifs sont utilises, ceux-ci doivent étre fixés sur des disques tournant a une vitesse donnée
ou sur des platines planes immobiles a I’aide d’une polisseuse figure 1V.1. L’échantillon étant
alors frotté a la main sur les papiers. Le polissage se fait habituellement avec arrosage d’eau
pour éliminer tout risque d’échauffement de I’échantillon.

Le polissage consiste a éliminer successivement les traces de polissage d’un papier d’une
granulométrie donnée par de nouvelles suivantes. A chaque Changement de granulométrie,
I’échantillon doit étre lavé a I’eau et séché a I’air comprimé. De plus, lors du polissage
manuel, a chaque changement de granulométrie, I’échantillon doit subir une rotation de 90°
de facon a ce que les nouvelles raies de polissage soient perpendiculaires aux raies
précédentes.

Figure 1V. 1. Polisseuse utilisée.
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IV.5. 1. 2. Polissage de finition

Apres avoir terminé I'opération de pré-polissage nous avons fait subir aux échantillons un
polissage de finition. Cette opération permet d’améliorer davantage I’état de surface en
utilisant des feutres imbibés de suspensions d’alumine diluées dans I’eau. La granulométrie de
la poudre d’alumine utilisée est de 0,05 um. La figure 1V.2, représente la polisseuse utilisee
pour le polissage de finition avec une vitesse maximale de rotation de 400 tours/mn.

Figure 1V. 2. Polisseuse de finition utilisée de type > MECAPOL P300 .
IV.5. 2. Ultra-sons: « META-SON »

Les appareils de nettoyage aux ultra-sons se composent d’une cuve pour le liquide de
nettoyage et d’un générateur qui produit un courant de haute fréquence qui se transforme en
ultra-sons par les oscillateurs placés sous la cuve, pour ensuite se propager dans le liquide.

Les basses fréquences (40 kHz) délivrent plus d’énergie, les bulles produites par
cavitation étant plus grosses (100 um) ; par contre les fréquences plus élevées (1 MHz)
donnent des bulles plus petites permettant de nettoyer des fissures tres fines [18].

Avant I’attaque chimique, nous avons Vérifié au microscope optique que les échantillons
ne possedent aucune rayure pour pouvoir finalement accéder a I’attaque chimique.

IV.5. 3. Attaque chimique

Provoquant une dissolution différentielle des cristaux suivant leur orientation, des
phases suivant leur nature ou une attaque spécifique aux joints de grains. Comme montre le
tableau 1V.6
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Tableau IV.6. L’attaque chimique [18].

Composition chimique Caractéristiques et révélations

Attaque chimique HCI (40%) + HNO; (30%) + = 30 a 45 secondes
H,0 (30%) = Reévele les joints de
grains + macles

IVV.5.4 L'attaque électrolytique :

C’est une source extérieure de courant est utilisée. L'échantillon (qui doit étre conducteur)
est placé a lI'anode du circuit électrique provocant une oxydation des éléments de certaines
zones de la surface. Il est également possible d'imposer un potentiel a I'échantillon de fagon a
attaquer une seule phase du matériau. Comme montre le montage dans la figure 1V.3.

Tableau 1V.7. L’attaque électrolytique [18].

Composition chimique Caractéristiques et révélations

Acide nitrique HNO; (60%) + H,0 » DellalbV
= 45475 secondes
= Révele juste les joints

de grains
Source de courant
continu (pilede 1.5V)
15V
-+
Solution (HNOs) -
\
\//
L
Plague de 304L ﬂ 8< Echantillon
(cathode) 4 (anode)

Figure 1V.3. Montage utilisé pour I’attaque électrolytique ;
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IV.6. Structure référentielle

Apreés les attaques chimique et électrolytique qu’on a faites, on obtient les structures
représentée des aciers 304L, 316L et 310 dans les figures IV.4, IV.5, IV.6, IV.7.

e b il " & 2 ' =
R gv Bt 4‘ >
' }-;éla t;‘ RE SR TREZ AR :. ‘:.-_.‘
&&4 ' »fé- &4
g 8

' : A ¢ ‘. -‘g‘ | : -‘ A AL
B IS s U

i 4 Y . TR P/ A7 L
ISR S I ma s 40 T

Figure 1V.5 : microstructure du 304L apreés I’attaque chimique GX200.
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Figure 1V.6 : microstructure du 304L apres I’attaque électrolytique.
Figure 1V.7 : microstructure du 310 apreés I’attaque électrolytique GX200.
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IV. 7. Examen au microscope optique

Comme son nom I’indique, le microscope est un instrument permettant I’observation
visuelle de petits objets ou détails d’objets, usuellement indiscernables a I’ceil nu. Une des
propriétés de cet appareil est son agrandissement angulaire, c’est-a-dire la possibilité de
fournir une image agrandie d’un objet & étudier. Cependant, ce parametre ne suffit pas a lui
seul a caractériser les performances du dispositif. Il faut en effet que cette propriété s’applique
a tous les détails de I’objet, y compris les plus fins [7].

La seconde propriété du microscope est donc sa résolution, dont découlent d’importantes
conséquences pratiques, puisque cela implique de travailler avec des optiques de grande
ouverture numérique, mais limitée par la diffraction. Les bons microscopes sont donc des
systemes optiques et mécaniques complexes et colteux [7].

IV.7.1. Principe de fonctionnement

Le microscope est constitué comme le montre dans le schéma figure 1V. 8:

* D’un objectif et d’un oculaire. Pour le moment, ils sont représentés par deux lentilles
minces convergentes pour simplifier la compréhension. L’objectif et I’oculaire sont en réalité
des systemes épais composés de plusieurs lentilles, afin de limiter les aberrations [7].

» De deux diaphragmes DO et DC, respectivement diaphragme d’ouverture et diaphragme de
champ de l'oculaire. L’objectif donne de I’objet AB une image (intermédiaire) réeelle et
agrandie A’B’. On place ensuite I’oculaire de telle sorte que I’image intermédiaire se trouve
exactement a la position de son foyer objet Fo2. Dans cette configuration, I’image reprise par
I’oculaire donne une image virtuelle a I’infini, observable par I’eil nu. Le grossissement
global du microscope est donc le produit du grossissement de I’oculaire par I’agrandissement
de I’objectif [7].

Pour assurer un agrandissement suffisant tout en limitant I'encombrement du microscope,
I’objectif doit &tre de distance focale aussi courte que possible et lI'objet AB placé tres pres en
avant du foyer objet Fol [7].

IV.7.2. Diaphragmes et pupilles

La pupille d’entrée de I’objectif se trouve a I’infini (systeme télé-centrique objet). Elle
représente également la pupille d’entrée du microscope complet. La pupille de sortie de
I’objectif est matérialisée par un diaphragme d’ouverture DO, se situant dans le plan focal
image de I’objectif Fiixy [7].

Ce diaphragme contréle le flux de lumiére entrant et représente donc I’ouverture numérique
du systeme. La pupille de sortie du microscope est I'image par I’oculaire de la pupille de
sortie de I’objectif (le diaphragme d’ouverture DO). Ainsi, le plan focal image Fixxy du
microscope est confondu avec le plan de sa pupille de sortie.
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Cette pupille est I'anneau oculaire du microscope ou I'observateur place son ceil. Enfin, le
diaphragme de champ DC se situe dans le plan focal, objet de I’oculaire Fi;xy, et limite le
champ observable [7].

A
Objectif P51 =DO |

P51: pupille de sortie de 1'objectif DO: Diaphragme d'ouverture.
( zituce dans le plan focal image de DC: Diaphragme de champ.
I'chjectif ). (zituee dans le plan ohjet de

l'oculaire).

Figure 1V. 8. Schéma de principe de la structure du microscope sur I’aspect optique [7].

A laide d'un microscope optique figure 1V.9, nous avons visualisé et photographie les
microstructures. Les photos sont prises par une caméra numérique reliée a I’ordinateur. Le
logiciel d’acquisition des photos est le logiciel Archimed figure 1V.10.

Caméra

Oculaire

Logiciel d’analyse
d’image

Vis macrographique
et micrographique

Figure 1V. 9. Microscope optique*” OLYMPUS BX51M *’.
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& Archimed g@@

Fichier Edtion Video Etslonnage Présentation 7

NP 8 @a v o i a@s@d@a@cs

Charger  Envegistier  Imprimes  Annater Mesurer w  Réger Régler Figer e Wemouller  Rédure  Agrancir Pos

10 0 E‘U JlIEI 50 ) 70 a0 S0 100 10 120 I?EI 140 150 1860 170 180
"

[oox 3x10003

Figure IV. 10. Photographie de logiciel d’analyse d’image de travail *’Archimed*’.

IV. 8. Ladureté

La mesure de la dureté correspond en pratique a celle de la résistance a la pénétration
locale du matériau considéré. La dureté est alors une propriété mécanique complexe et
difficile & interpréter, qui dépend non seulement des caractéristiques de ce matériau, mais
aussi de la nature et de la forme du pénétrateur et du mode de pénétration [19].

Microdurometre

La microdureté est une I’une des propriétés mécaniques qui caractérisent les matériaux.
Elle exprime la résistance d’un matériau soumis a une déformation plastique localisee.

L’essai de microdureté est réalisé a I’aide du microdurometre figure 1V.11, le principe
est de mesurer les diagonales des empreintes laissees par un cone, et avec une charge de 500g
figure IV. 12.

La dureté Vickers par la mesure de la moyenne des diagonales, a I’aide de la formule
suivante :

HV = 1,8544. 10°. diz (11.1)

Tel que :
d (um) : La moyenne des diagonales.
F : La force appliquée en Kilo-Newton [19].
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Figure IV. 12. Dimensions de I’empreinte selon I’essai de la dureté Vickers.

IVV.9. Mode opératoire

IVV.9.1 Laminage

Le laminage est un procédé de fabrication par déformation plastique. Cette déformation est
obtenue par compression continue au passage d’un métal entre deux cylindres tournant dans

des sens opposes appelés laminoir.
Un laminoir est une installation industrielle ayant pour but la réduction d'épaisseur d'un
matériau (généralement du métal). On a utilisé pendant la manipulation un laminoir électrique

dont la description montrée par la figure 1V.13.
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L

i "HHF'IIH'-‘I

v i

Figure 1V.13. Une photo du laminoir électrique.

Les éprouvettes de dimension 75 x 10 xImm3et 53 x 10 x 2 mm*® ont été laminées a froid, a
différents taux de laminage : 20%, 30%, 40%, 50% et 60%. Le taux de laminage est calculé
par la relation suivante :

£%=1In (%)

ho: Epaisseur initiale.
h : Epaisseur finale.

Les tableaux 1V.6, IV7 montre les dimensions finales des éprouvettes apres chaque opération
de laminage.

Tableau 1V.6 Taux de déformation pour les aciers 304L, 310 d’épaisseur 2 mm.

304L 310

o 00 I 2

(100 0 18
7 1.6 16
30% P 1.4
E7 S 1.2 12
50% 0 BR 1.0
7 0.8 0.8
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Tableau 1V.7. Taux de déformation pour les aciers 304L, 316L d’épaisseur 1 mm.

taux € % Epaisseur (mm)
304L 316L

1 1

09 09
08 08
0.7 07
06 06
05 05
04 04

IV .10. Traitement d’image

L’analyse d’image permet I’étude des échantillons a I’échelle microscopique. Les
deux grands types d’utilisation sont I’analyse quantitative et la reconnaissance. Dans le
premier cas, c’est I’exploitation de données numériques, portant aussi bien sur la taille, la
densité, la couleur, la forme des objets ou I’organisation des structures, qui est primordiale.
Dans le second cas, c’est I’identification des formes. Les formes peuvent étre identifiées soit a
partir de mesures, comme en analyse quantitative, soit a partir de transformations d’images
suivies uniquement d’un dénombrement pour tester la présence ou non de la figure
recherchée.

Apres observation par le microscope optique, nous prenons les images obtenues sur
I’ordinateur puis on les traite avec un logiciel de traitement d’image. Pour faire ce traitement
on utilise le logiciel « image J » cf. figure 1V .14.
= Image j : est un logiciel libre de traitement et d'analyse d'images. Le « J » indique que le
programme a été écrit en Java, ce qui en fait un logiciel utilisable sur différents systemes
d'exploitation. Image j permet de dénombrer des particules, de mesurer diverses grandeurs
(distances, surfaces), d'extraire des coordonnées de contours. Dans notre cas on utilise ce
logiciel pour avoir la taille des grains.

A chaque application correspond un programme d’analyse d’images, qui comporte
quatre étapes essentielles :

e L’acquisition de I’'image ;

e La sélection des zones d’intérét ;
e L.a mesure ;

e L’interprétation des résultats.
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¢ Imagel l':'| |ihj
File Edit Image Process Analyze Plugins Window Help

sofse| 9] 4]0) 7] |»]

Wand (tracing) tool

¢ 0%-1X100-sc.tif (75%)
? TG 47 Aum (T24x621), RGB. . ama

50 Bm
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T velunmaril ebale; Wiad 20 Jun 2012 Tinms; 02:29:55

Microscopre neaclak Gihanpus BH-2 CCO Scian

Figure 1V.14.microstructure du I’acier inoxydable « image J », méthode de cercle.

ENP 2012 Page 59



Chapitre
V

RESULTATS ET

INTERPRETATIONS




PARTIE Il / CHAPITRE V RESULTATS ET INTERPRETATIONS

V. Résultats et Interprétations

Nous allons d'abord, présenter les résultats expérimentaux sous forme d'images et de
courbes, puis nous essaierons de les interpréter. Les résultats seront exposés dans l'ordre
chronologique suivant : 304L, 310 et 316L.
V.1. L'acier inoxydable austénitique 304L

Les résultats de 304L concernent I'évolution de la microstructure, de la taille du grain
et de la dureté en fonction du taux de déformation par laminage a froid.

V.1.1 Evolution structurale

La figure V.1 représente les différentes microstructures obtenues en fonction du taux
de déformation appliqué par laminage a froid.

‘ % \ 3 ' |

5o y 1 Y

S Rt o XGRS
IR AP o = i -y’
OBt O S ST "

(c) e=10% (d) e = 20%
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Obj20x

(e) € = 40% (f) e = 60%

Figure V.1 : Evolution de la microstructure de 304L en fonction du Taux de déformation, a)
0%, b) normalisée 0%, c) 10%, d) 20%, e) 40% et f) 60%.

V.1.2 Evolution de la taille moyenne des grains

La taille moyenne des grains a été estimee a partir de nos microstructures a l'aide du
logiciel de I'analyse d'image "Image j". Les valeurs obtenues sont représentées sur la figure
V.2. On constate qu'au-dela de la valeur 10% le diamétre devient presque constant.

50

T

40

. V‘

30
25
20
15
10

Taille moyenne des grains

0 T T T T T 1
0 10 20 30 40 50 60

Taux de déformation

Figure V.2 : L'évolution de la taille moyenne des grains avec le taux de déformation de
304L.
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V.1.3Evolution de la dureté

La figure V.3 montre I'évolution de microdureté de nos microstructures en fonction du
taux de déformation. On constate qu'elle est croissante avec le taux de déformation.

Dureté
HV

350

300

250 /”/’——‘
200

150 -

100 &
50

0 T T T T T T 1
0% 10% 20% 30% 40% 50% 60% 70%

Taux de déformation

Figure V.3 : L'évolution de la dureté avec le taux de déformation dans 304L.
V.2 L'acier inoxydable austénitique 310

Les reésultats de 310 concernent I'évolution de la microstructure, de la taille du grain et
de la dureté en fonction du taux de déformation par laminage a froid.

V.2.1 Evolution structurale

La figure V.4 représente les différentes microstructures obtenues en fonction du taux
de déformation appliqué par laminage a froid.
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(e) e =40%

Figure V.4 : Evolution de la microstructure de 304L en fonction du Taux de déformation, a)
0%, b) normalisée 0%, c) 20%, d) 30%, e) 40%.
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V.2.2 Evolution de la taille moyenne des grains

La taille moyenne des grains a été estimée a partir de nos microstructures a I'aide du
logiciel de I'analyse d'image "Image j". Les valeurs obtenues sont représentées sur la figure
V.5. On constate qu'au-dela de la valeur 20% le diamétre devient presque constant et que sa
taille est plus grande que dans le cas de l'acier inoxydable austénitique 304L.

20
16

14
12
10

Taille moyenne des grains

O N B OO

0 10 20 30 40 50
Taux de déformation

Figure V.5 : L'évolution de la taille moyenne des grains avec le taux de déformation de 310.
V.2.3 Evolution de la dureté

La figure V.6 montre I'évolution de microdureté de nos microstructures de cet acier en
fonction du taux de déformation. On constate qu'elle est croissante avec le taux de
déformation et sa valeur est plus grande que celle de l'acier inoxydable austénitique 304L.
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Dureté
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Figure V.6: L'évolution de la dureté avec le taux de déformation dans 310.

V.3 L'acier inoxydable austénitique 316L

Les résultats de 316L concernent I'évolution de la microstructure, de la taille du grain
et de la dureté en fonction du taux de déformation par laminage a froid.

V.3.1 Evolution structurale

La figure V.7 représente les différentes microstructures obtenues en fonction du taux

de déformation appliqué par laminage a froid.

(b) Normalisée, € = 0%
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() & = 20%

(€) & = 50% () & = 60%

Figure V.7 : Evolution de la microstructure de 316L en fonction du Taux de déformation,
a)0%, b)normalisée 0%,c) 20%,d) 30%,e) 50%,f) 60%.

V.3.2 Evolution de la taille moyenne des grains

La taille moyenne des grains a été estimée a partir de nos microstructures de cet acier
a l'aide du logiciel de I'analyse d'image "Image j". Les valeurs obtenues sont représentées sur
la figure VV.8. On constate qu'au-dela de la valeur 20% le diamétre devient presque constant et
que sa taille est plus grande que dans les cas d'aciers inoxydables austénitiques 304L et 310.
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Figure V.8 : L'évolution de la taille moyenne des grains avec le taux de déformation de
316L.

V/.3.3 Evolution de la dureté

La figure V.9 montre I'évolution de microdureté de nos microstructures de cet acier en
fonction du taux de déformation. On constate qu'elle est croissante avec le taux de
déformation et sa valeur est plus grande que dans les aciers inoxydables austénitiques 304L et
310.

Dureté
HV

600

500 —_—

400
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200 /
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Taux de déformation

Figure V.9: L'évolution de la dureté avec le taux de déformation dans 316L.
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V.4 Interprétations

Les microstructures de 304L ne dégagent aucune caractéristique significative, elles
correspondent a des grains de I’austénite, dans quelques plages elles sont allongées dans le
sens de la direction du laminage. Par contre les grains des microstructures de 310 sont petits
et ils ont tendance a avoir une taille constante. Ceci est due au fait que I'excés de la teneur en
chrome (> & 18%) peut former des carbures avec I’excés de carbone (>0,02%). La présence
de ces carbures stabilise la taille du grain austénitique. Les microstructures de 316L sont
caractérisées par la présence des plages noires surtout pour les déformations supérieures a
20%. Ces plages noires correspondent a l'austénite déformée, mais est que c’est des lattes de
la martensite ? La qualité médiocre de nos microstructures nous nous ne permet pas
d'affirmer ou d'infirmer cette hypothése.

La figure V.10 montre une comparaison de la taille moyenne du grain estimée par le
logiciel de I’analyse d'image "Image j" entre les trois aciers inoxydables austénitiques
étudiés. On constate quel que soit la valeur du taux de déformation, la plus grande valeur de
la taille moyenne du grain est celle de 316L suivie de celle de 310 puis celle de 304L. Ce
résultat reste pour le moment inexplicable et nécessite une Vérification des estimations
donneées par le logiciel de I'analyse d'image "Image j" ou carrément, on va utiliser une autre
méthode pour confirmer ou infirmer ces résultats.

La figure V.11 compare les duretés mesurées des trois aciers inoxydables
austénitiques étudiées.On constate quel que soit la valeur du taux de déformation, la plus
grande valeur de la dureté est celle de 316L suivie de celle de 310 puis celle de 304L. Ceci
est due au fait que la composition chimique de 304L ne lui permet pas de former des carbures
ou des précipités et il n'y a pas d'éléments d'alliages dans la solution solide austénitique en
quantités suffisantes, a l'inverse de 310 et 316L.

45
40 g N
35 »
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0% 20% 40% 60% 80%
Taux de déformation

Figure V.10 : Comparaison de la taille moyenne des grains des trois aciers étudiés.
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Figure V.11: Comparaison de la dureté des trois aciers étudiés.

On conclusion, ces aciers se durcissent et leurs microstructures ne présentent pas des
changements radicaux au cours de sollicitations mécaniques.
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CONCLUSION GENERALE

L’objectif de cette étude est de mettre en évidence le comportement des microstructures
des aciers inoxydables austénitiques 304L, 310 et 316L et I'évolution de leurs duretés, suite a des
sollicitations mécaniques.

Nous signalons que les échantillons étudiés ont étés prélevés sur des tdles déja laminées.

L'étude de I'évolution des microstructures a éte faite par I'intermédiaire de I'estimation de
la taille moyenne des grains a l'aide d'un logiciel de I'analyse d'image "Image j".

Les principaux résultats obtenus sont les suivants :

Pour 304L
e La microstructure obtenue corresponde a celle d'une microstructure monophasee.

e La taille moyenne des grains est de I'ordre de 35um.
e Ladureté oscille entre 100 et 250HV.

Pour 310
e La microstructure obtenue montre des grains fins avec une tendance a avoir une taille
constante. Les joints de grains sont denses et noirs.

Pour 316L
e La microstructure présente des plages de couleur noires pour des taux de déformations
supérieures a 20%.

Le classement de la dureté de ces aciers par ordre de croissance est le suivant 304L, 310 et
316L.

Par ailleurs, il y a lieu de signaler, que dans tout travail expérimental, il faut veiller a la
reproductibilité des résultats, pout aboutir a une interprétation rigoureuse, et confirmer au mieux
les phénomenes physiques. Et que les parametres d’étude doivent étre pris et varier un par un afin
de dégager I’effet propre de chacun. Chose que nous n’avons pas pu faire, malheureusement, par
manque de moyens et de temps, mais que nous recommandons vivement.

Suggestions

Mon travail a abouti a un certain nombre de résultats, mais il est certain qu'il est nécessaire
de les affiner par d'autres investigations, telles que l'essai de traction, pour compléter nos
connaissances sur les réponses de ces aciers pendant ses sollicitations mécaniques2. Une fois que
ce complément est fait, la décision de choisir une nuance pour fabriquer les parois des réservoirs
de stockage sera facile a prendre.
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