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Résumé

Des tbles d'acier inoxydable austénitique du tydélL3d’épaisseur 4 mm ont été
soudées a l'arc électrique a l'aide d’un fil nudéa inoxydable austénitique du type
308L d’'un diametre de 1.6 mm. Les soudures ontrgtiétenues a 700 °C pendant 140
h, 500 h et 1000 h. Une phaseriche en Cr et en Mo a précipité dés les premiére
heures (140 h) de maintien a 700 °C. Le Mo prédans la ZF provient des bords de la
soudure lors du soudage. Par ailleurs, des prafésdureté Vickers montrent un
adoucissement au niveau de la soudure vieillieyasd000 heures comparé a la
soudure de référence (soudure non vieillie). Las dssais de traction assistés par la
corrélation d’image digitale, la rupture s’est puitd dans la zone de liaison pour la
soudure de référence. Elle s’est produite au cafdréa zone fondue dans la soudure
vieillie durant 1000 h a 700 °C. La ferrite présenine fragilisation comparée a
'austénite lors de l'essai de traction pour la die de référence (soudure non
vieillie).Ceci est confirmé par la littérature.

Mots clés
Aciers inoxydables austénitiques, Procédé TIG, 8mydlraitements de vieillissement,
Transformation de phase, Propriétés mécaniques.

Abstract

This study carried out on the 316L steel platesdeglusing a 308L filler material with
less stable microstructure than the base plate phlse transformations in these welds
aged at 700 °C were investigated. It was found thatoc-phase forms even at
isothermal holding time less than 140 h. The wetdylsdenum content originated from
base metal regions adjacent to the fusion lineaddition, the profiles of Vickers
hardness more particularly show a softening orléhel of the welding aged to 1000 h
compared with the untreated one. The results otehsile tests as those of the image
correlation showed that the rupture was done inntedted zone centre in the aged
weldment. In the untreated one the rupture was dotiee adjacent zone from the weld.
Ferrite was an embrittle phase compared with aiisteluring the tensile test for the
untreated weldment. This is confirmed by the litera

Key words
Manual gas tungsten arc welding, Austenitic stamlsteelsg-ferrite, Ageing, Phase
transformations, Mechanical properties.
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Les aciers inoxydables austénitiques en I'occugdacnuance 316L sont largement
utilisés dans l'industrie chimique, pétrochimigypdarmaceutique, dans l'industrie de
I'énergie et dans la cryogénie. Leur bonne résistaa la corrosion et leurs bonnes
propriétés mécaniques leur attribuent une placelggiée dans ces secteurs industriels.
lIs sont ductiles et possedent une forte capacééralissage. lls sont généralement
considérés comme soudables, si des précautionsopa@ies sont suivies. lIs
constituent des matériaux de structure particutierg intéressants. Leur utilisation
comme tels sur les installations industrielles requ’assemblage de composants de
grande taille.Cependant ils posent un certain nombre de problgaaedant et apres
soudage. Ces problemes se situent principalemenivaau de (03) risques majeurs, il
s'agit de:
v Lafissuration a chaud lors du soudage,
v' La corrosion intergranulaire lors d'un maintien Ipr@é dans un intervalle de
température allant de 500 °C a 800 °C .
v Le phénoméne de précipitation de phase fragilisafiz que la phase sigma)(
lors d’un maintien prolongé dans un domaine de &ratpre allant de 450 °C a
900 °C.

La méthode de soudage la plus couramment utilisééeesoudage a I'arc électrique
largement utilisé dans le domaine pétrochimiqueekti de I'énergie. Dans ces secteurs,
les températures de fonctionnement peuvent étativeinent hautes. Souvent, le joint
de soudage devra résister a la combinaison denréianismes : fluage, fatigue, parfois
fluage -fatigue combinés aux effets d’environnemkeatfatigue étant a la fois de nature
thermique et mécanique. Sachant que [I'opération sdadage conduit a des
modifications microstructurales locales qui peuvaviir une influence trés importante
sur les propriétés mécaniques et plus particuliergrsur la tenue en fluage, le choix
des paramétres et conditions de soudage est cahitaju’a présent, la maitrise de ce
choix a permis d’obtenir des soudures de qualitéhative tout en évitant les problémes
de la fissuration a chaud. Par ailleurs, l'utiisat de ces aciers soudés, dans un
environnement corrosif s'est faite grace a l'élaion de nouvelles nuances plus
résistantes a la corrosion Nous citons les nuaadess carbone tels que le 304L et le
316L. Il y a aussi les nuances stabilisés au titahgue le 321, et au niobium tel que le
347. L’ajout du Mo a permis d’obtenir des acierégantant une trés bonne résistance a
la corrosion par piqdres (nuances #@&16L) Dans ces alliages, c’est le chrome (Cr)

qui confere a l'acier une bonne résistance a laosmm, le nickel (Ni) permet une
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configuration cristallographique austénitique, & molybdene (Mo) (2%) est
responsable de la bonne résistance au fluage.

Lors de la solidification du bain de soudage, larostructure du métal fondu dépend
du mode de solidification et des transformationpliases se produisant a I'état solide.
Ces transformations sont dépendantes principalea®da composition chimique du
métal d’apport et de la vitesse de refroidissemiemtdépot résiduel (appelé cordon de
soudure) dans ces alliages possede une structwnafterritique. Les facteurs
métallurgiques essentiels qui gouvernent la fregjfiion de ces dépots sont la teneur en
ferrite et la teneur en carbone du métal déposéeiite, minimale pour la fragilisation,
est nécessaire pour se préserver de la fissurataraud. Le carbone, minimal pour la
fragilisation, est suffisant pour assurer la résise mécanique et plus particulierement
la résistance au fluage. Notons que lors du soudagehase austénitique et plus
particulierement la ferrite sont instables. Cetigtabilité est liée a I'état hors équilibre
dans lequel se trouvent ces phases. La teneurrete féépend principalement de la
nature du métal d’apport. C’est pour cette raigpre le choix des métaux d’apport a
toujours été un élément important dans la fabocati’ ouvrages en aciers inoxydables
austénitiques et de leur fiabilité en service. &beurs, la relation entre la composition
chimique des métaux d’apport et le taux de lateemésiduelle dans les cordons de
soudure peut étre bien complexe.

Des diagrammes standards sont traditionnellemelgést dans le but de prédire les
microstructures du joint réalisé dans les cond#tioanventionnelles de soudage. Nous
citons celui de Schaeffler, Delong ou bien les mée® révisions (WRC92). Ces
diagrammes tiennent compte uniqguement de la composthimique, alors que les
conditions de solidification peuvent complétememrger d’'une technique de soudage
a une autre. La différence d’énergie et plus pékoent la densité d’énergie de soudage
mene souvent a des différences de microstructureprévues par ces diagrammes. Par
ailleurs, pour un méme procédé de soudage, laseitele soudage joue un role
important sur la nature de la microstructure duaindé la soudure.

Dans cette thése, nous avons étudié les transfomsaimicrostructurales et les
comportements mécaniques de soudures de tolesiemiramxydable austénitique du
type AISI 316L a l'aide d’'un métal d’apport du &B08L lors de traitements de
vieillissement & 700 °C pour des durées allant4@h & 1000 h. Le 308L possédant
plus d’éléements alphagenes que le 316L, déposedauerrite. Par ailleurs, le 316L

contient du Mo qui est absent dans le 308L, cenétd favorise la précipitation de
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phases intermétalliques fragilisantes a haute testyr@. La question qui nous
interpellait tout le long de cette these est lavantie : Qui des deux, le taux de ferrite
relativement élevé déposé par le 308L en tant gételrd’apport, ou bien le Mo venant
des bords de la soudure c.-a-d. du 3&6t.responsable de la fragilisation de la soudure

a haute température ? Ceci rend I'étude intéressant

Le travail a été partagé en quatre grands chapitres

v' Le premier chapitre concerne I'état de I'art sumatallurgie de soudage des
aciers inoxydables austénitiques plus particulienat le 316L et les problemes
posés lors du soudage et ceux lorsgu’ils sont mairg a hautes températures.
Un intérét particulier est porté sur le rble defdaite résiduelle dans la zone

fondue de ces aciers soudés et par conséquelet i€ile Idu métal d’apport.

v' Le second chapitre est consacré a la caracténsdés matériaux ainsi que les

procédures expérimentales utilisés.

v' Le troisieme et le quatrieme chapitre concerneamdlyse des résultats suivie
d’'une conclusion générale. Dans le troisieme chapiious avons estimé le taux
de ferrite dans les différentes passes de la seuddous avons également
analysé la composition chimique des phases exésamiéns les soudures de
référence (soudure non vieillie) et celles trait@ekfférents temps de maintien a
700 °C. Le partage du Cr ainsi que du Ni en tariélgment alphagene et
gammagene respectivement dans la ferrite pourdeigr et dans l'austénite
pour le deuxieme a été bien observé. Par ailléargrofil chimique du Mo de
part et d’autre de l'interface zone fondue/métabdse, nous confirme la nature
chimique de la phase qui a précipité au sein de la zone fondue dans les
premieres heures du traitement. Différentes teclmsicpnt été exploitées afin
d’atteindre ces objectifs (Microscopie optique (M@jcroscopie électronique a
balayage (MEB) avec la microanalyse chimique (EDXjpicroscopie
électronique a transmission (MET) et enfin la di¢tion des rayons X (DRX).
Dans le quatrieme et dernier chapitre, les cargetézns mécaniques (essais de
traction assistés par la corrélation d’image digiet microdureté Vickers) ont
confirmé les résultats sur la microstructure. Lesdsires vieillies montrent des
propriétés mécanigues meilleures comparées a dusoue référence (soudure

non vieillie).
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Une conclusion générale regroupant l'essentiel rdssiltats obtenus, termine notre
manuscrit et dégage des perspectives de travaal liske de références bibliographiques

suivie d’annexes figure a la fin de ce documenhése.
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Metallurgie de soudage des
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Introduction a I'étude bibliographique

Les aciers inoxydables plus particulierement lestenitiques sont largement utilisés
dans l'industrie. lls sont utilisés dans la crydgéa basse température (T < 200° C)
comme ils le sont dans les réacteurs et les échemge chaleur a haute température
(T< 600° C). Ces alliages sont facilement soudasileées précautions particulieres sont
prises. La structure de ces aciers soudés edbfausténitque complexe dont la ferrite
instable occupe une faible place. La teneur de gdtase doit étre limitée entre environ
5% et 15% [1-7]. Cette limite est minimale pourtéwila fissuration a chaud lors du
soudage de ces aciers [8-18]. Elle est maximale @ayécher la ferrite instable de se
décomposer lors d'un maintien a haute températireécomposition de la ferrite a ces
températures provoque la précipitation de carbwteda précipitation de phases
intermétalliques fragiles tel que la phasen, X, ...etc [19-23]. Les conditions et
parametres de soudage influent sur la teneur miblphologie de cette phase [24-30].
La composition chimique du métal d’apport joue @kerimportant sur la détermination

de cette teneur [31-38].

1. Les aciers inoxydables austénitiques
1.1. Nuances et propriétés

Les aciers inoxydables sont des alliages a baderd@g-e) dont la composition et la
structure conférent des propriétés physiques etnigges tres variées. Cette grande
variabilité a amené I'A.l.S.I. (American Institutef Steel and Iron) a définir des
standards (nuances) qui facilitent la sélection ddiages d’aciers inoxydables en
fonction des contraintes mécaniques, chimiques hetntiques propres a chaque
condition spécifique d'utilisation. Les aciers iydables de structure austénitiques
regroupant les nuances A.l.S.1.300, sont de losnpllels nombreux, en raison de leur
résistance chimique trés élevée, de leur ductiii@parable a celle du cuivre, et leurs
caractéristiques mécaniques €élevees. Les teneugments d'addition sont d'environ
18 % de chrome (Cr) et 10 % de nickel (Ni). La tenen carbone (C) est tres basse et
leur stabilité peut étre améliorée par des élémtdsque le titane (Ti) ou le niobium
(Nb). L’addition de carbone augmente la résistamdte traction ainsi que la dureté de
I'acier, le manganése (Mn) prévient la fragilitéchaud et augmente également la
dureté. C’est le chrome qui confere a I'acier sastance a la corrosion, a I'oxydation

ainsi qu'a l'abrasion des surfaces alors que l&kehi@ugmente la résistance et le
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durcissement des aciers. C'est en fait la présdancaickel qui sert a distinguer les
aciers inoxydables austénitiques des autres grodiaegers inoxydables. Ces aciers,
sont obtenus par hypertrempe depuis le domainerdpérature entre 1000 °C et 1300
°C, c’est pour cette raison qu’a I'équilibre thedyimamique, ces alliages se trouvent au
voisinage du domaine biphasé austénite-ferriter (Wvis 1,2). Ills contiennent souvent
un faible pourcentage de ferrite. On peut évaluerpourcentage a partir de la
composition chimique en utilisant des diagrammespigques appropriés. Les
matériaux que nous avons étudiés sont du type .A.BS6L comme métal de base et
A.l.S.I. 308L comme métal d’apport. La nuance 35@éLdifférencie de la nuance 308L
par la présence du molybdene (Mo). Cet ajout pedizeigmenter les caractéristiques
meécaniques ainsi que la résistance a la corroflancontre, la nuance 308L contient
plus d’éléments alphagenes. Le sous type L sigriflew carbon » et indiqgue que
I'acier contient moins de 0.03% de carbone.

b) 1200°C

Fig. 1: Diagramme ternaire Fe-Cr-Ni & 1000 °C et 130039}

1.2. Applications

La grande stabilité structurale des aciers inoxigtalausténitiques dans un large
domaine de température permet de les utiliser @itaa basse température pour le
stockage de gaz liquides et a haute température ldarréacteurs. lls sont largement
utilisés dans l'industrie chimique, pétrochimigypdarmaceutique, dans l'industrie de
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I'énergie et dans la cryogénie. Leur bonne réststaa la corrosion et leurs bonnes
propriétés mécaniques leur attribue une placelggiéde dans ces secteurs industriels.
Par ailleurs, leur caractére amagnétique leurbattrila premiere place dans certains
secteurs spécifiques. Les aciers inoxydables atigtées, plus particulierement l'acier

308L, sont largement utilisés comme métaux d’apgaris le soudage d’équipement
industriels : chimique, pétrochimique et dans llisttie du gaz. Par ailleurs, leur plus
proche voisin, l'acier inoxydable austénitique 31€kt souvent utilisé dans des

assemblages travaillant a des températures rafaivieélevées.

a 70 % Fe DIt T e
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Fig. 2 : Coupe du diagramme ternaire Fe- Cr - Ni pou7(d6 de fer et b) 60% de fer [40]

2. Soudage des aciers inoxydables austénitiques
2.1 Aptitude au soudage

Les aciers inoxydables austénitiques sont généesieraoudables. Néanmoins, ils
posent un certain nombre de problémes pendantres soudage. Ces problemes se
situent principalement au niveau de (03) risqueguns, il s'agit de:
v’ La fissuration a chaud lors du soudage,
v La corrosion intergranulaire lors d’un maintien Iprmé dans un intervalle de
température allant de 500 °C a 800 °C et
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v' Le phénoméne de précipitation de phase fragilis@tieque la phase sigma)(

lors d’un maintien prolongé dans un domaine de &ratpre allant de 450 °C a

900 °C.
La méthode de soudage la plus couramment utilisée es aciers, est le soudage a
I'arc électrique largement utilisé dans le domgiéérochimique et celui de I'énergie.
Dans ces secteurs, les températures de fonctiomegraevent étre relativement hautes.
Souvent, le joint de soudage devra résister a fabgwmison de trois mécanismes :
fluage, fatigue et parfois fluage-fatigue combireasx effets d’environnement. La
fatigue est la conséquence de sollicitations @ik de nature thermique et mécanique.
Sachant que l'opération de soudage conduit a dedificadions microstructurales
locales qui peuvent avoir une influence trés imgae sur les propriétés mécaniques et
plus particulierement sur la tenue en fluage, leixhies paramétres et conditions de
soudage est capital. Jusqu'a présent, la maiteseedchoix a permis d’obtenir des
soudures de qualité normative tout en évitant feblpmes de la fissuration a chaud.
Notons que lors du soudage, la phase austénitiquieseparticulierement la ferrite sont
instables. Cette instabilité est liée a I'état héguilibre dans lequel se trouvent ces
phases. La teneur en ferrite dans le cordon deuseutEpend principalement de la
nature du métal d’'apport [31-38]. C'est pour catéson que le choix des métaux
d’apport a toujours été un élément important danfabrication d’ouvrage en aciers
inoxydables austénitiques et de leur fiabilité ervise. Par ailleurs, la relation entre la
composition chimique des métaux d’apport et le tdaxia ferrite résiduelle dans les

cordons de soudure peut étre bien complexe.

2.2 Les différentes zones d’'une soudure d’acier ingdable

austénitique (316L)

Le soudage par fusion locale provoque en généraldiscontinuité chimique. Trois
zones distinctes constituent alors le joint soud@r (Fig. 3) [41]. Il s’agit de la zone
fondue (ZF), de la Zone affectée thermiquement (Z&fTdu métal de base (MB) non
affecté. Dans le cas des aciers inoxydables atisiges, la ZAT se compose a son tour
de deux (02) zones distinctes : I'une affectéelparhaleur métallurgiqguement, l'autre

mécaniquement.
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» La zone fondue Cette zone se caractérise par une structurellorgtque de

solidification qui est généralement anisotropee B solidifie a I'état austéno-ferritique
ou totalement ferritique et la transformation ifer(5) —  austénite J) n'est

généralement pas compléte par suite de la raglditéfroidissement. Il subsiste donc a
la température ambiante une certaine proportiofetée (5 ) d’autant plus élevée que
le refroidissement a haute température (T > 125@80s le cas du 316L) a été plus
rapide (voir Fig. 4). A la suite des ségrégatiasues de la solidification, cette ferrite (
0 ) est a la fois dans les espaces inter dendritigiedans les axes des dendrites.
L’austénite par ailleurs ne subit aucune transfdionajusqu’a son retour a la

température ambiante.

» La zone affectée par la chalelElle est approximativement entre 2 mm et 5 mm de
la ligne de fusion dans le cas du 316L [41]. Eeempose de :
« Une zone A au voisinage du métal fondu, dont laptmature dépasse

1050 °C environ et dont le métal a subi plus ounsi@artiellement la
transformation : Austénite })) — Ferrite 5). La rapidité de

refroidissement peut faire que subsiste dans caitee une certaine

proportion de ferrite 5 ). Il faut noter que I'existence d’une structure
biphasée a haute température limite tres sensibliefaegrossissement

des grains dans cette micro-zone. Il peut y awamnmise en solution des

précipités (carbures ou autres) et des composgsnatalliques.

« Une zone Byui suit la précédente et dont la températurerdéieiu cours
du cycle se situe entre 1050 °C et 750 °C envians cette zone, le
métal a subi un traitement d’hypertrempe et restecddans un état
austénitique comparable a celui du métal de bhkspeut y avoir
recristallisation partielle mais sans remise erutsmh des composés
intermétalliques.

« Une zone QGlont la température maximale est comprise entreed®0
°C environ. C’est une zone non recristallisée ensdéaquelle des

carbures de chrome ou autres peuvent précipiter.

» Enfin le métal de base (zone D)la température ne dépasserait pas 600 °C une
micro-zone existe appelée zone affectée mécaniquiepae la chaleur (ZAM). Dans

cette zone le métal de base (MB) est pré-écroui' gaération de soudage avant méme
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d’étre sollicité en service. Ceci est di aux contes thermiques élevées lors du
soudage dans le cas de cet acier a cause de aeggatiques physiques a savoir un

coefficient de dilatation élevé avec une condutgithermique tres faible.

L’étendue des différentes zones représentée sufiga 3 dépend fortement des
parametres de soudage et du procédé utilisé. dtestbése nous allons nous intéresser

plus particulierement a la zone fondue de cet aciadé (316L/308L).

A Température (°C)

T=15300°C
T,=1430°C
1a50°C
il e

g00°C

D

Fig. 3: Différents domaines de températures dans lawsewtl 316L [41]

2.3 Mode de solidification dans la zone fondue

Lors de la solidification du bain de soudage, larostructure du métal fondu dépend
du mode de solidification et des transformationpliases se produisant a I'état solide.
Ces transformations sont dépendantes principalea®da composition chimique du

métal d’apport et de la vitesse de refroidissemiemtdépot résiduel (appelé cordon de
soudure) dans ces alliages possede une structsténaterritique. La phase primaire
lors de la solidification de la zone fondue pourtygee d’aciers, peut étre de I'austénite

ou de la ferrite.
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La nature de cette phase, dépend essentiellemdataenposition chimique du métal
d’apport [10, 43, 44]. Différents travaux ont ééalisés afin d’étudier I'influence des
parametres de soudage et de la composition chinsigjuia microstructure de ces aciers
soudés [24-30]. Cependant, I'acier 308L, possédaativement une forte teneur en
élément alphagenes comme le chrome n’a pas ét2 atsske.

La solidification de plusieurs nuances de meétappmbat inoxydable a été étudiée.
Certains auteurs [38], ont étudié la solidificataes métaux d'apport d'acier 310 et 308
notamment par analyse thermique différentielle. tespositions de ces nuances les
situent sur le diagramme d'équilibre (Voir Figrd$pectivement a gauche et a droite du
triangle triphasé liquide + ferrite + austénite. ctas est bien tranché pour les
compositions d'acier 308 (ferrifgimaire) et d'acier 310 (austénite primaire) stiée
part et d'autre du triangle du péritectique (Vog.#). On voit bien dans cette figure que
la composition de l'acier 316 et 316L se trouve sdda triangle péritectique
d'indétermination. Le mode de solidification estig@ car on se trouve entre le mode en
ferrite primaire et celui en austénite primairer &mntre, pour le 308L, il est bien situé a
droite du triangle péritectique ou c’est la ferrifei germe en premier. Ills ont montré
gue pour cet acier, la solidification s'effectusgtsentiellement en ferrite primaire avec
en toute fin la formation d'austénite qui, avetdiasement de la température vient
enrober puis consommer la ferrite formée initialem@Au final, la ferrite observée est
ainsi le produit de la transformation incomplételaéerrite primaire en austénite, et se
situe au ceceur des grains ferritiques primaires.téday33], utilise la trempe pour
étudier ces deux modes de solidification en s’apptigur les théories diffusionnelles.
lIs interpretent la solidification pour les nuan@$gt,304L, 308 et 309, mais ils restent
tres prudents pour le 316 selon Bouche [4B].observent une structure cellulaire
dendritigue austénitique et de la ferrite interdaite. Ills expliquent ceci par
I'enrichissement du liquide en Cr suite a la forimaide I'austénite. La trempe empéche
les phénoménes de diffusion de se produire et maposition du liquide riche en Cr
entraine la formation de ferrite & I'ambiante. Pdécrire la solidification sous forme
cellulaire-dendritique, ces auteurs, proposentatsidérer que la dendrite cellulaire est
constituée d'une série de petits volumes élémestdiont la croissance dans le liquide,
chacun selon une surface plane, entraine le dgvetognt du cristal. Par ailleurs, pour
expliquer la transformation de la ferrite en augéédans le cas de la solidification des
aciers de type 308, ils font appel & un mécanisengrahsformation massive puisque
selon eux, le refroidissement est si rapide quéiffasion du chrome et du nickel est
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comme interrompue. La transformation massive squiittée par des différences
d'énergie libre des deux structures qui se suctedemprendrait naissance lors de la
formation de germe d'austénite dans le liquidecettulaire.

Suutala [33] considérent que pour une croissanodridigue, le réle essentiel est a la
composition chimique du métal d'apport et que lamameétres de soudage n’occupent
gu’'un réle secondaire. En effet, ferrite et auseesiont des phases métalliques trés
voisines et ont des propriétés trés proches. Des l&ur comportement en état de
surfusion constitutionnelle est identique (faibteissance), alors qu'on observerait des
différences plus importantes induites par les dionth de soudage pour une croissance

planaire ou cellulaire [33].

1600

TEMPERATURE ( C)
;3

:

800 L
Ni% 30
Cr%s 0

Fig.4 : Position du 316L, du 308L et du 310 dandisgramme pseudo binaire Fe-Cr-Ni

David S.A. [43] a repris la question de la solicition du métal d'apport d'acier 308,
dans l'objectif d'effectuer une classification desphologies types de ferrite. Il observe
de la ferrite qu'il qualifie de vermiculaire, etnrdaune moindre proportion de la ferrite
en lattes. Pour lui ces deux formes de ferrite pptiformer un réseau continu, par

opposition aux morphologies de ferrite de Widmattestou globulaire. Il propose un

k.Rehouma: «Comportement structural et mécanique de sosdiiaeier inoxydable austénitique du type 316 L 14
vieillies »



Chapitre | : Métallurgie de soudage des aciers yaables austénitiques

mécanisme de formation cellulaire dendritique deitée dans le liquide, suivi d'une
transformation de la ferrite en austénite. On dmtligner qu'avec de tres légeres
variations de composition de I'électrode, diffésemtiteurs ont pu se trouver confrontés
a des matériaux différents dans leur microstrughuisque la plage de coexistence des
trois phases L & +yest tres restreinte. Il est également difficilgpgigcier l'influence
éventuelle des parameétres de soudage (vites®msité . . . etc). On voit bien donc
gu’en fonction de la composition chimique du métalpport, la solidification peut se
produire selon différents modes (voir Fig. 5). W&ade d’ensemble sur les processus de
solidification dans les métaux austénitiques soadég établie [10]. Elle met en relief
I'impact de la solidification primaire sur la migtoucture résultante. lls décrivent (04)
modes de solidificationMode A : solidification en austénite primairdlode AF:
solidification en austénite primaire avec appanitde ferrite par réaction eutectique et
enrichissement en chrome a la frontiére entre di=undrites;Mode FA: solidification

en ferrite primaire puis transformation a I'étatid® de la majorité de la ferrite en
austénite. Cette transformation s’accompagne dhuiclissement en chrome et d'un
appauvrissement en nickel au niveau des cceursleledrites. Il apparait alors dans ces
zones de la ferrite résiduelle dite "squelettiqua""vermiculaire”; et enfirMode F:
solidification en ferrite primaire avec possibilii@ nucléation de grains d'austénite au
sein de la ferrite (austénite dite de Widmanstatters cinétiqgues de disparition du
liquide et de formation des différentes phaseddsslisont tres différentes dans chaque
cas. De méme que la solubilité des impuretés tejles le S et le P qui peuvent
contréler la criquabilité & chaud du métal sol@ifll est donc important de connaitre
avec précision les facteurs qui contrélent la reatlr dép6t primaire. Il a de plus été
montré que les modes de solidification pouvaierdéstuire d'un rapport noté &Nieq
[10] :

vV CrefNigg<1.25= Lo L+y—y (modeA)
v 1.25<CgfNigg<148= L -L+y—>L+y +d—>y +d (modeAF)

v 148 <CgfNigg<1.95= L -L+d ->L+d +ty—>y +d (modd~A)

vV CrefNigg>195 = L - L+d > 0>y +9d (mode
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De nombreux aciers de la classe AISI 300 conte®@udt 70 % de fer sont proches de la
frontiere entre les modes FA et AF correspondamapport Cg/Nieq = 1.5. Il est alors
difficile d’interpréter les microstructures. Or dst important de déterminer si la
solidification se produit en mode FA présentannkilleure résistance a la fissuration a
chaud ou en mode AF qui, tout comme le mode A,past sensible a ce type de
fissuration. Dans le diagramme de constitution WREB] (voir Fig. 6) I'acier 308L
se trouve dans la zone ou le mode de solidificagsh ferritique (F) et ferrito-
austénitique (FA) c-a-d ihe peut germer goremier lieu lors de la solidification que de
la ferrite. Par contre, selon le méme diagramnagidr 316L se trouve dans les zones
ou le mode de solidification peut étre ferrito-génstique (FA), ou bien austéno-
ferritique (AF) ou bien austénitique (A). Les caimhs de soudage (énergie et vitesse
de refroidissement) ainsi que la composition chimiqu bain de soudage décideront du
mode de solidification dans le cas de cet aciappRlons que ce dernier contient moins
d’éléments alphagenes.

Nous citons aussi les travaux de Vitek et David [4Bgs auteurs ont étudié le
phénoméne d'instabilité de phase dans les aciepgydables austénitiques. lIs
présentent une nouvelle approche sur la questials ebontrent dans leurs résultats
I'influence de cette instabilité sur les propriétédcaniques de ces aciers. lls soulignent
'apport des nouvelles techniques expérimentalesdéveloppement de nouvelles
méthodes théoriques et I'avancée de l'outil infarquee sur la compréhension et la
prédiction des instabilités de phases et des p@zrimécaniques des soudures de ces
aciers. lls trouvent que pour les aciers inoxydgblénstabilité de phase peut étre

influencée par un certains nombre de facteurs :

v Les conditions de solidification.
v Les transformations a I'état solide Ferrite /Aug&n
v’ Les transformations de phase a hautes tempérgtle&b0°C a 900°C).

v’ Les transformations de phase a basses tempéréderd80°C a 550°C).

Le développement des théories sur la solidificabohété appliqués pour comprendre
'influence de la vitesse de refroidissement surfdemation de phase pendant la
solidification. De nouvelles méthodes d’évaluatitthermodynamique ont montré
l'influence de la composition chimique sur l'insi#B de phase [45]. Ces auteurs
montrent aussi l'inefficacité ou l'incapacité demgtammes de constitution standard

(classiques) tels que celui de Schaeffer [46], @ddDdg [47], ou bien les récentes
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révisions [44], dans la prédiction des microstriesudes joints soudés. Ces derniers ne
tiennent pas compte des conditions de soudagee $&utomposition chimique est
considérée dans leurs formules. Ces travaux [4640ssi montré que les changements
dans les modes de solidification lesquels prodtidea changements dramatiques dans
la microstructure du joint soudé, ne sont pas rsesnent liés a la rapidité de la
solidification. Il y a eu beaucoup de travail ddémslomaine de la théorie pour essayer
d’expliquer et de comprendre les conditions ded#adation. Ces études ont examiné
I'influence relative des conditions de germinatiencroissance compétitiventre la

solidification de la ferrite et celle de 'austénit
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2.4 Influence des parametres de soudage sur le tade ferrite o

Certains auteurs ont étudié l'influence de certpasametres de soudage sur la teneur
de la phase ferritique et sur sa morphologie [Z¥-B@rmi ces paramétres, il y a: le
type de procédé de soudage, la vitesse de soutllgra@nbre de passes en soudage. Il
ya aussi l'influence de la composition chimique rdétal d’apport. Dans ce cadre |3,
nous citons les travaux de Chen et Chou [24] siifek des cycles thermiques (nombre
de passes) sur la teneur de la ferrite dans um iacieydable austénitique du type 316
commercial sous forme de tble d’épaisseur 3mm swlé TIG (voir Fig. 7). Ces
courbes montrent que plus le nombre de passes atgmles le taux de ferrite (FN)
diminue, ceci s’explique par le fait que le passdgda source de chaleur sur la passe
antérieure permet a la ferrite résiduelle non fanse compléetement a cause des
conditions rapides de refroidissement lors du sgedde se transformer en phase

gammay ) ce qui fait diminuer sa teneur dans le métdadsoudure. Par ailleurs, nous
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constatons sur ces courbes (02) domaines de tetm@saou le taux de ferrite (ou

Ferrite Number FN) évolue differemment en fonctilenla température :

v' Dans le domaine de température allant de 900 °@vaom 1250 °C, le taux
de ferrite (FN) diminue avec l'augmentation en ténagure, ceci s’explique par le fait
que plus on monte en température, on s’approche ldge de transformation ferrite
austénite, de plus en plus avec la montée en tepérdans ce domaine (monophase)
la ferrite se transforme en austénite c’est ceegplique sa diminution. L’intersection
entre la ligne verticale de la position du 316 a&tigne de transformation de phase
séparant le domaine monophagedu domaine biphasé () correspond sur I'axe des
températures a environ 1250 °C.

v' Dans le domaine de température allant de 1250 &aron 1400 °Cle taux
de ferrite (FN) augmente avec la température, naseotrouve dans le domaine biphasé
et plus on monte en température plus la fedrigst stable comparée a I'austénite ce qui
favorise la transformation de cette derniére entésd, cette derniere étant plus stable.
Cet auteur conclue son étude par les points swsvant

1. Le domaine de température, la vitesse de refra@dissat et le nombre de
cycles thermiques (nombre de passe) dans le soutdgee influence considérable sur
la teneur en ferrite dans les soudures des aciexydables austénitiques.

2. Plus la vitesse de refroidissement augmente ouofabre de cycles
thermiques (nombre de passes) diminue, plus ledaua ferrite résiduelle augmente a
la température ambiante.

3. Quand le domaine de température des cycles theesiuombre de
passes) est en dessus de la ligne de transforndeidtausténite (dans le cas du 316
c’est la température de l'ordre de 1250 °C) laiterd peut précipiter et peut étre
retenue a la température ambiante aprés un refseigtient rapide.

Nous citons également les travaux de Lothongkunalef25] sur linfluence des
paramétres de soudage TIG (courant continu, coypatgé) plus particulierement
l'influence de la position de soudager la teneur en ferritd. Ces auteurs étudient
également l'influence de la teneur en azote dangale de protection sur le taux de
ferrite & (Voir Fig. 8). Il y a aussi les travaux de Jun Yaral. [28]qui montrent que les
conditions de solidification changent completemargc le changement des techniques
de soudage. La différence d'énergie et plus préwed la densité d’énergie mene

souvent a des différences de microstructures néwvups par les diagrammes standards.
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Fig. 7 : Influence de la température et du nombre deepassle taux de ferrite
(FN) dans la soudure [24]

Par ailleurs, pour un méme procédé de soudagedasg de soudage joue un réle
important sur la nature de la microstructure duainéé la soudure (voir Fig. 9) [28].
Sur cette figure nous remarquons que la microstraatie la soudure réalisée a faible
vitesse au laser ne ressemble pas a celle réaligeande vitesse avec le méme procéde.
La premiere ressemble typiquement a la microstracties soudures réalisées a l'aide
de procédé standards (TIG par exemple), nous dagm®sence d’ilots de ferrite dans
une matrice austénitique. La seconde est compléteausténitique, elle est issue d’'un
mode de solidification primaire qui est celui deuisténite.

Une étude a été réalisée par Gill T.P.S. et al. $8t une soudure d’acier du type 316L
en forme de tdle d'épaisseur 7 mm. Ces auteursngisat l'influence de la
composition chimique du bain de soudure sur laueae ferrited dans ce dernier. Tout
en gardant les teneurs des autres éléments chisnmprestantes, ils ont fait varier la
teneur en Cr du bain lors du soudage en y intradtiisiu Cr pendant le soudage.

L’addition du Cr et 'homogénéisation du bain s'&ste en (02) étapes :
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1. Pendant les 60 premieres secondes le courant@aitenu a 50 A, avec
une tension de 8 Volts. Durant cette période urentiig de Cr pur (99,99%) a éte
ajoutée manuellement au bain de soudage.

2. Ensuite le courant a été augmenté de 50 A a 8dnAddfomogénéiser le
bain de soudage. Cette opération d’homogénéisatouré 90 secondes.

Apres une durée totale de 150 secondes, le coesammené a 0 et le bain est refroidi
au flux d’argon avec un débit de 12 I/min. Des épaites sans addition de Cr ont été
soudées et préparées afin qu’elles servent deeréfér Des maintiens entre 600 °C et
700°C ont été realisés sur les éprouvettes afibsd'ver la transformation de la ferrite
dans ces conditions et avec différent taux de @s tkzs soudures. Ces auteurs voulaient
montrer l'influence du Cr sur la stabilité de larfee et par la méme voir son effet sur la

cinétique de sa transformation dans ce domainerdpérature.
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Fig. 8 : Influence de la teneur d’azote dans le gaz deeption sur le taux de ferrite[25]
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Fig. S : Soudures au Laser réalisées a) A faible vitdessoudage, b) A grande vitesse
de soudage [28]

2.5 Conséquences métallurgiques des cycles thermegudu soudage des

aciers inoxydables austénitiques

Les aciers inoxydables austénitiques sont susdeptde subir, a haute température, la
transformatiory — & en totalité ou au moins partiellement [48]. Durlensoudage, ces
aciers peuvent étre confrontés suivant les nuaagesisques cités en introduction a
savoir la précipitation de carbures, la fissurattochaud lors du refroidissement et la
précipitation de phases intermétalliques fragitesdque ces soudures sont exposées a

hautes températures.

2.5.1. Précipitation de carbures

La précipitation des carbures dans les aciers digderdeux facteurs : La température
atteinte au niveau du métal (domaine de sensilgitééeralement entre 400 °C et 900
°C), et le pourcentage de carbone présent dangerlates aciers inoxydables
austénitiques sont susceptibles de connaitre d#sténs microstructurales en fonction
des traitements thermiques. Une revue bibliograghige ces phénomeénes a été
effectuée [49]. Ces aciers peuvent contenir jusQu&% de carbone. Les précipités de
carbures répondent a la formuleds. Ils sont principalement constitués de chrome, ce
dernier étant partiellement substitué par le FeMt et le Ni d’ou la désignation
possible (Cr, Fe, Mo, Nij)Cs. Le maintien d’'un acier inoxydable hypertrempédbn
zone de températures citée ci-dessus provoquedtapiation aux joints des grains du
carbone en sursaturation a I'état de carburegCgriches en chrome. Les aciers non

stabilisés comme le 304 et le 316 subissent ce dgpprécipitation (carbure du type
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Cr,3Cs) lors de vieillissements entre 400 °C et 900 °€ [39-23]. Cette précipitation
s'effectue préférentiellement aux joints des granslle conduit a la chute de la teneur
en chrome au voisinage des joints [50]. Cet appsssment local en chrome (voir
Fig.10) appelé « sensibilisation » conduit au phéme bien connu de corrosion
intergranulaire. La largeur de la zone appauvrigedd du temps et de la température
(largeur indiquée dans cette figure par le symbeleT). Par ailleurs, cette corrosion
peut étre intra granulaire, comme elle peut étreteniPour éviter ce probléme, les
nuances stabilisées et les nuances a bas carbbag@uccessivement introduites. Les
nuances stabilisées contiennent des éléments tjuinenforte affinité avec le carbone
(titane pour la nuance 321 et niobium pour la ne&@¥r). La précipitation de carbures
de titane ou de niobium limite la précipitation desbures de chrome et limite donc
également I'abaissement local de la teneur en ofwrdre molybdene et le nickel
diminuent la solubilité du carbone dans l'austérmteaccélérent la précipitation de
M23Ce [51]. Le molybdéne piége le carbone et 'empéchedifieiser aux interfaces
ferrite/austénite [5]1 L'azote a forte teneur réduit la diffusivité doreome et du carbone
dans l'austénite ralentissant ainsi la précipitat la coalescence des carburesQyl

Le carbone est partiellement substitué par I'adates M3Cs pour former M3(CN)s .

Lors du soudage, un certain nombre de facteurs p#atter ce phénomene de
corrosion. Nous citons, en plus de la températ@wesehsibilisation et la teneur en
carbone, I'énergie de soudage ainsi que la mierostre dans les différentes zones de
la soudure. Cette microstructure et plus particeiieent celle de la zone fondue, est liée
au mode de solidification lors du refroidissemeatld soudure. Lu et al. [52], ont
constaté que I'énergie de soudage ainsi que Iasatele refroidissement sont deux
parametres importants qui affectent la résistanda &orrosion par piqures et la
corrosion sous tension de l'acier 304. Ces autamstrouvé que la ZF ainsi que la
ZAT pour une soudure réalisée au TIG résiste mi@gua corrosion que le MB. Par
contre, ils ont constaté que le procédé de soudadaser, améliore la résistance de la
ZF. Un apport de chaleur élevé et une vitesse fogdessement faible sont susceptibles
de provoquer la ségrégation d’éléments d’alliaga &rmation de zones appauvries en
Cr, aboutissant ainsi a la dégradation locale dédetance a la corrosion.

Cui et Lundin Carl[53], ont étudié la ségrégation du Cr et du Ni dessdendrites

d’'une soudure d’acier inoxydable austénitique (\F6g.11). lls ont découvert que dans
le mode de solidification AF c.-a-d. lorsque I'arite germe en premier, il ya
appauvrissement en Cr et enrichissement en Ni tameeur de ces dendrites. Par
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contre, a la fin de la solidification, les jointerdiritiques sont enrichis en Cr et
appauvris en Ni. Sachant que le mécanisme de oanrdans les aciers inoxydables est
la formation d’un film passif de protection qui sép le métal de I'environnement. Le
chrome est I'élément essentiel dans la formatiofildupassif. Lorsque la teneur de cet
élément est inférieure a un seuil critique fCx 13%), ce film passif ne peut plus
protéger le métal.

‘lT]
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[Crlem

13 -

[Cr){z.T) ===

Concentration en Cr (wit"%a)

1
-1000 -500 0 500 1000

Distance a partir du joint de grains (nm)

Fig. 1C: Profil de concentration de chrome au niveauaiht de grains a 650 °C d’un acier
316 pendant 3.78 x 18 dans KO, avec Gy, = 13 Wit% et Crax= 16.71 wt% [53]

Cr )Y

\

- Ni — —-II_
-— ¢

Y —-Fi-
Fig. 11. : Représentation schématique de la ségrégatiardetribution du chrome et du

nickel dans le coeur et les joints de la dendritesd@ mode de solidification AF d'une
soudure d’acier inoxydable austénitique [54].

Coeur de la dendrite
Joint de la dendrite
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Ces auteurs, ont constaté lorsqu’ils ont déposésandure en acier 316 —solidifiée en
mode AF- dans une solution de chlorure ferriqueC{gjeque c’est I'austénite qui s’est
attaguée contrairement a la ferrite a cause dpdiagrissement en Cr (Cr < 13%) dans
le cceur des dendrites (voir Fig. 12). lls ont ég&let constaté que la corrosion
s’amorce au niveau de la ZAT et au niveau de Is&harant le MB de la ZF. Dans une
étude sur la corrosion par pigures au sein desusesidi’acier 304 €B16L, d’autres
auteurs ont constaté que les piqures s’amorcenivaau de l'interface austénite/ferrite
et gu’'ensuite elles se propagent a l'intérieur 'desténite [55]. Nous pouvons citer
également l'influence de I'énergie interfacial aiveau des joints de grains sur la
précipitation de carbures et par conséquent saeiaibilité de ces aciers (exemple le

304) par rapport a la corrosion [56].

Fig. 12 : Initiation de piqures dans l'austénite d’aci&@6B déposeé dans une
solution de chlorure ferrique (FefLh 65 °C [53]

2.5.2. Fissuration a chaud dans la zone fondue

La fissuration a chaud apparait vers la fin dedlsication de la zone fondue. Elle
résulte de la présence ou le rejet d'une phaséléugjui favorise la décohésion
intergranulaire le long de la ligne de centre d’soadure bridée lors des déformations
associées au retrait thermique. Les sites poterdait les joints de grains et les régions
interdendritiques qui sont partiellement mouillBg]|

Les raisons de la fissuration a chaud sont d’ordétallurgique et mécanique. Les
facteurs métallurgiquesrésident dans [lintervalle de température lors e

solidification, la phase primaire de solidificatjda tension superficielle du liquide au
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joint de grain et enfin la structure des grainsn€wnant’intervalle de température de
solidification: L'accumulation des déformations dues au rettiermique est
proportionnelle a l'intervalle de température destdidification. Les conditions hors
équilibre augmentent l'intervalle de solidificatidre soufre et le phosphore élargissent
l'intervalle de solidification [57].

Fig. 15 : Fissuration au sein de la zone Fig. 14 : Fissuration s’amorc¢ant au sein de
fondue (ZF) [57] la zone de liaison (MB/ZF) [57]

La nature de la phase primaire de solidificatiggeut affecter ce phénomene de
fissuration a chaud [58,59]. Lorsque la teneur réckel d'un acier inoxydable
austénitique augmente, la premiére phase a seifieolidhange de ferritedf a
'austénite {). Cette nature change égalemenbdey lorsque la teneur en carbone de
I'acier augmente. Il est donc conseillé de diminlageneur en carbone.

La tension superficielle de la phase fusibféecte a son tour ce phénomene. Une bonne
mouillabilité du liquide en fin de solidificatiorailite la décohésion des grains - Cas du
sulfure de Fer (FeS) - a I'état liquide forme uimfiaux joints de grains parce que la
tension de surface est faible. Contrairement, lfusude manganese (MnS) a I'état
liquide forme des globules a cause d’'une tensiosud@ce plus élevée.

Les facteurs mécaniquesoncernent les contraintes thermiques, la vitelesenise en
contrainte et le degré de bridage. Concernantdedraintes thermiquese sont les
contraintes agissant sur les grains adjacentsrgubguent la fissuration. L’origine de
ces contraintes c’est la contraction thermique eetrait associé a la solidification. Les
aciers inoxydables austénitiques ainsi que leag@B d’aluminium sont concernés par
ces phénomeénes (conductivités thermique faibleoefficient de dilatation éleve). lls
présentent une forte contraction thermique. Leaitetjui est important dans ces aciers
est dU a l'intervalle de solidification qui estagement étendu. L’accumulation des

déformations thermiques est proportionnelle a dimalle de température de la
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solidification. Lavitesse de mise en contraingst liée a une solidification et a un
refroidissement rapide ne permettant pas la digsipgoar fluage des contraintes
appliguées, au niveau du métal de base et de ka afbectée thermiquement (ZAT),
dans le cas de procédés de soudage favorisantolidigication et un refroidissement
rapide. Leniveau de bridagaugmente également le risque de fissuration adchanir
Fig. 15).

Le reméde le plus efficace contre ce risque der@®n consiste a faire de sorte que le
métal fondu contienne une certaine proportion matarde ferrite §) (de 5% a 15%)
[1-7]. Cette fissuration a chaud peut égalemeriestire, pour les mémes raisons, dans
les joints de grains de la zone affectée thermiqurer(ZAT) au voisinage immédiat du

métal fondu. Les remedes applicables restent |esené

Fig. 15 : Bridage provoquant une fissuration a chaudradae
d’un cordon d’angle de soudure [57]

Les aciers du type AISI 316L sont préférentiellemailisés car leur composition permet

d’obtenir aprés une solidification une teneur enited résiduelle de quelque pourcents. La
présence de ferrite permet la dissolution de aetaimpuretés (S, P,...) et ainsi limite la

formation de micro ségrégations (ségrégations iedritiques) qui sont des composés a
bas point de fusion et regroupant les impuretés. s&grégations peuvent alors servir de
points d’amorce de fissure sous l'effet de contesrthermiques et de retrait (fissuration a
chaud). Par contre, notamment sous l'effet de ligs@ment, la ferrite a tendance a

fragiliser l'alliage.
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2.5.3. Précipitation de composeés intermétalliquesis du vieillissement

d’aciers inoxydables austénitiques soudés

Le vieillissement est le phénomeéne d'évolution aurs du temps des propriétés d'un
certain nombre de matériaux. Ces matériaux sons-éguilibre; leurs propriétés
continuent d'évoluer apres leur formation au fuaehesure gu'ils se rapprochent de
I'équilibre : on dit que le systéme vieillit. Lesttaux et les aciers en particulier sont
formés de grains dont la structure cristallinetest stable et n’est modifiable que par
des transformations de phase a haute températyparales précipitations de composés
en général au-dessus de 5@ Des phases intermétalliques de type siga)asnt
susceptibles de précipiter dans les aciers inoxgdatusténitiques a haute teneur en
chrome et contenant du molybdene lorsque ces dsrrient maintenus a haute
température (T entre 550 °C et 850 °C), il s’ent soé fragilisation par vieillissement a
la température ambiante [60-66lors du soudage la phase austénitique et plus
particulierement la phase ferritique est installette instabilité est liée a I'étabors
équilibre dans lequel se trouvent ces phases. Siteneur minimale en ferrite est
souhaitée pour éviter la fissuration a chaud, €ltgt en revanche étre bornée
supérieurement pour limiter I'évolution structurdke la soudure par maintien a haute
température [67]. En effet, la ferrite riche enarhe tend a se décomposer. Cette
difference de condition entre le métal de la soedetrle métal de base est due a la
présence de cette ferritd) (métastable dans la matrice austénitique. Plusiauteurs
ont constaté que la ferrite instable, peut se deosear en diverses précipités comme les
carbures de chrome @&Cs), la phase Chiy), la phase sigmao] et la phase Eta]
[19-23] lorsque les soudures de ces aciers sormsees a hautes températures. Ces
phases sont connues par le fait qu'elles dégradsnpropriétés meécaniques et de
corrosion de ces joints soudés [67-69]. On sev&oalors dans un domaine ou
coexistent (03) phases il s’agit de la phase atigiémei {/ ), la phase ferritiquedj et les
phases intermétalliques qui peuvent précipitersdea domaine de température. La

formation de ces phases intermétalliques est indée par un certain nombre de

facteurs :

v La composition chimique du métal fondu [70].

v’ La teneur en ferrite [71].

v La morphologie de la ferrite [72].

v’ Les conditions d’exposition et de maintien a haeitapérature [73,74].
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Les alliages a trés haute teneur en chrome (GO >0) sont particulierement
sensibles au phénoméne de précipitation inteflggia Cependant, ce phénomene
peut également étre rencontré dans des nuaricé&@de chrome ayant subi un long
maintien en température dans l'intervalle 550 °g5@ °C. La Fig. 16 met en évidence
I'influence des éléments d’alliage sur la cinétigies précipitation de la phase Le
chrome, le molybdene, le titane et le niobium fe&sent la formation de cette phase.
L’addition de 2 a 3% de Si a un acier inoxydablesté@nitique acceélére aussi la
précipitation de cette phase. L'influence de leeterdu Si sur la croissance de la phase
o dans l'acierSUS 309L a été étudiée [71]. Il a été constaté lgukerrite & s’est
décomposée rapidement a 800 °C et une proportiggoriante de phase a été
observée avec la diminution de la teneur en Siteltauferrited présente dans l'acier
SUS 309L contenant une teneur en Si de 0.76 wt% drénsformée apres 50 h de
maintien a 800 °C. Le Si agit comme un élémentigsear qui accélére la formation de
la phaseo [71]. La déformation a chaud diminue le temps diimation qui précede la
formation de la phase [73,74]. L'augmentation de la taille du grain aumstique,
consécutive a un traitement d’hypertrempe effeetpéus haute température, retarde la
précipitation de la phase. Certains auteurs [75], constatent que la stracue
granulométrie fine favorise la précipitation deleseo. La formation de cette derniere
étant par diffusion, le temps de ce dernier sermsnlong que dans le cas de structure
de granulométrie grossiére. Il est a noter aussi sujet que la formation de la phase
dans une matrice austénitique est beaucoup plus kgme dans la ferrite [6]. La
précipitation de phase riche en Cr et en Mo a été observée sur les tdeaemarbures
de chrome GgCs déja formés dans les joints d’interfafg ou dans les grains de ferrite
[3, 4, 6]. En général, la précipitation de carbus@snorcent en premier lieu comparés
aux autres phases [4, 6, 76]. Contrairement a celas une étude récente [77], les
auteurs ont identifié (04) stades de préecipitatiome précipitation cohérente, suivie
d’une croissance et une précipitation au niveayalets de grains, ensuite une phase
et enfin la précipitation de carbure de chrome;G¢ D’autres ont constaté que le
carbone joue un réle important dans 'empéchemena dransformation de la ferrite en
phaseo [21]. Ces mémes auteurs rapportent qu’a forteureae carbone ((> 0.03% C)
dans une soudure d’acier inoxydable austénitique Bilferrite se décompose en deux

étapes :
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Dans le premier stade de la transformation, et dansourt délai de vieillissement, la
transformation de la ferrite en austénite est apagnée par une rapide précipitation de
carbures CgCg au niveau de l'interfacély. Par la suite, et dans un second stade, le
restant de la ferrite se transforme en phasai en phasg (ou les deux). D’'un autre
coté, dans lsoudure a faible teneur en carbone (<0.03% C)rlitded se transforme

rapidement en phaseety [21].

304

0 | |

103 104 time (h)

Fig.16: Taux de précipitation de la phas@ 700 °C pour différents alliages
Tempaloy —Al est un alliage 18-8 [62]

Ces auteurs ont établit un nomogramme délimitadtemaines de précipitation de la
phasec en fonction du carbone, du molybdéene et du chrguoer un taux de
transformation de la ferrite de 90%. (Voir fig. 1Z)¢volution du taux de ferrite dans le
matériau au cours du vieillissement a été étudieatdisant plusieurs techniques. La
plus répandue est l'utilisation d'une mesure pae voagnétique, comme l'ont fait
certains auteurf63]. A l'intérieur des gammes de composition sfig&es pour le métal
d'apport, la décomposition de la ferrite pourréie @ifférente d'un produit d'apport a un
autre [78]. Gill T.P.S. et al. [68], rapportent giaecinétique de transformation de la
ferrite & dépend non seulement de la composition de I'alliagis également des
parametres de soudage. Ces auteurs [68], poureiliisgement de 5000 heures a 700
°C, observent un réseau presque continu de phdsdong du jointy/d. En revanche

pour un méme temps de vieillissement a 600 °Qybkervent de gros flots de phase
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entourés de fins carbures en régression. Il nlysge continuité, on voit des bandes de
glissement dans l'austénite. Ainsi, la cinétique ptécipitation a desonséquences
directes sur la continuité de la phase minoritdige morphologie de la ferrite semble

étre aussi un parametre [72].

NO SIGMA

11....2_;3....2.,5...
MOLYBDENUM, wts

Fig. 17: Nomogramme pour I'estimation de la phasgans la soudure du 316L [21]

'3.0

Des études ont été faites sur différents types éimum d'apport et on a constate, que
pour un taux de ferrite inférieur a 6%, la ferritermiculaire présente était moins
sensible & la fragilisation que la ferrite troud@ms les joints soudés a plus fort taux de
ferrite. Le temps d'apparition de phases interéteds est beaucoup plus variable.
Mathew et al. [80], trouvent de la phaseaprés 3800 heures de fluage a 600 °C sous
charge. Gill T.P.S. et Gnanamoorthy [76] ont &uldi cinétique de précipitation du
316 a 815 °C pendant 3000 h. lls ont observé ldsucas dés la premiére heure. La
formation d'une phase intermétallique Chii gpres 500 halors qu’ils n'ont observé de
phaseo qu’apres 2000 h. Il faut noter qu’un vieillisserheffectué sous charge a pour
conséquence d'accélérer la cinétique. Le produi geécipitation ne varie pas. La Fig.
18, tirée des travaux de Weiss et Stickler [4], trota séquence de précipitation dans
un acier 316L. On constate que la précipitatioragranulaire intervient environ deux
décades plus tard que la précipitation intergrarail&€ette étude montre également que
la précipitation de carbures de chrome est aceliérsque la teneur en carbone est

augmentée ou lorsque le vieillissement est prégeae un écrouissage reéalisé a
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température ambiante. Ce dernier point s’expligae le fait que d'une part les
dislocations et les défauts d’empilement constitwes sites de germination pour la
précipitation intragranulaire et que d’autre pag imicromarches intergranulaires issues
de l'intersection des bandes de glissement etalets jde grains constituent des sites de
germination intergranulaires [74]. Ces mémes agtean cours de leurs travaux sur
l'acier 316, observent qu'un parameétre importantbée étre la teneur en carbone en
conjonction avec les effets du chrome et du molgbdsur la solubilité du carbone dans
la matrice austénitique. En partant du constat lgudiffusion est plus facile dans la
ferrite, Padilha et Gill T.P.96,7] notent que la cinétique de précipitation dévse
rapprocher de celle rencontrée dans un acier itpreit plutét que dans un acier
austénitique puisque c'est dans la ferrite quedaipitation se produit. Certains travaux
considérent deux périodes dans la précipitati@nprémiére est celle des carbures et de
l'avancée de la phase austénitique. lls obserderd 7] que la transformation de la
ferrite est contr6lée par la diffusion du carboreng l'austénite et des éléments
substitutionnels comme le chrome et le nickel dienderrite. Ensuite, lors de la
deuxiéme période, c'est la diffusion du chrome dansnatrice qui contrdlerait le
mécanisme d'avancée de l'austénite dans la fpoiteisoler les carbures. L'interruption
de la formation des carbures a été bien expligagée@rtains auteurs [20], lorsque de
l'austénite est formée en lieu et place de latérelle tend a enrober le carbure associé
et a repousser le joint de phase initial. Or, cettevelle austénite est trés peu riche en
carbone comparée a lausténite de la matrice. iC'Btasténite matricielle qui
constituait la source de carbone pour la croissaececarbure jusqu'alors, soit
directement au contact du carbure, soit dans usinagje proche en alimentant le joint
de phase, dans lequel la diffusion est rapide ebooa qui pouvait migrejusqu'au
carbure. Ainsi la source de carbone se tarit etrdéssance des carbures est stoppée.
Pour ces auteurs, c'est le jodiy, source de soluté pour la croissance du carbuie, g
pilote la cinétique de précipitation. Notons au Sa@ge avec ces auteurs, toute
I'importance qu'aura le niveau de ségrégation aberfaces dans I'évolution de la
microstructure. La formation de phases intermépals, est soumise a linterruption
préalable de la formation des carbures par mangueatbone disponible dans la
matrice.

Farrar et Thomas [2] se sont intéressés a la phatea ses sites de germination. Les
carbures de chrome, en grossissant, créent tredeifoent une forte densité de

dislocations dans l'austénite. lls pourraient pré&painsi un terrain idéal pour la
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germination de phase. Cependant ces mémes auteurs rapportent que uéss fa
d'empilement et les enchevétrements de dislocatbomstituent de meilleurs sites.
Selon eux phase et carbures peuvent coexister. lls considérerieggat, que limiter

la ségrégation de chrome et de molybdéne dangritefdevrait a son tour limiter la
formation de phase une fois les carbures précipités. On retient égatd que c'est le
transport des éléements de la réaction qui contedletesse. On comprend alors le réle
influant des ségrégations qui induisent de fortexentrations des éléments d'alliage a
proximité ou dans les interfaces. Pour de faibls$ations de composition, on observe

ainsi naturellement des processus de vieillisseniéigrents.
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Fig. 18: Localisation de la précipitation dans un acie® 310.023% de carbone [4]

Degallaix et Foct [81], indiquent que I'effet dazote sur la cinétique de précipitation
est controversé. Pour les teneurs en azote usyellesl%), I'effet semble faible en
comparaison a celui de la teneur en carbone eta@@gouissage. Sato et Kokawa [82]
observent lors du vieillissement d’'un matériau dupét relatifs a une analyse par
Electron Back-Scattered Diffraction (EBSD) que I&gypitation de phase est tres
dépendante de la désorientation au joint et qujualede cohérence au joiid pouvait
empécher ou du moins fortement retarder la formati® la phase intermétallique. Par
ailleurs, Sasikala et al83] réalisent uneétude quantitative sur les conditions de
transformation de la ferritd dans la soudure du 316 (N) durant le fluage dans u
domaine de température variant de 550 °C a 650é€contraintes utilisées allaient de

100 MPa a 380 MPa avec des temps d’expositionnadi@a 50 h a 20 000 h. Le taux de
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ferrite initial dans la soudure avant fluage é&tait6,5 a 7 FN. La fraction transformée de
la ferrite d durant le fluage a été déterminée a partir de mreessur éprouvettes apres
rupture a différentes contraintes et apres différéemps d’exposition. Il a été trouvé
que la transformation suit la loi de Johnson - Méhirami. L’analyse par diffraction
des rayons X (DRX) des précipités dans les éprtedestées au fluage montre la
présence de phasg €t x) riche en Mo. Il a été déduit que la transformate été
contrdlée initialement par la diffusion du Cr avees les joints d’interfaced/y pour
former les carbures, suivis par la diffusion du 8Mosein de la matrice pour former les
phases intermétalliques. Enfin, et pour concluretwpitre, nous pouvons dire que la
précipitation de carbures est le mécanisme prdiéteen présence de carbone. Par
ailleurs, la teneur en carbone est un parametreneskdans la caractérisation d'une
nuance de métal d'apport dans le cadre de I'étudgedlissement & chaud [42]. Par la
suite, pour des concentrations en chrome et enbdéhe élevées, on forme de la phase
0. La précipitation se produit au niveau des intmfa c'est en effet la que les
ségrégations sont localisées. C'est égalementldansints de phase et dans les joints

de grains que la diffusion est la plus rapide.

3. Effets des vieillissements thermiques et mécankg]
3.1 Vieillissement thermique (Précipitation)

Les propriétés mécaniques d’un joint soudé songé&méral anisotropes et souvent
hétérogenes Elles sont tres influencées par legohéne de vieillissement qu'il soit
thermigue ou mécanique. Cette influence a étéswesent relevée dans la littérature
[84-92]. Les explications évoquées mettent en 'fatld'écrouissage et la précipitation
dans le matériau, sans négliger peut-étre l'intieracles deuxLe vieillissement tend a
abaisser la résistance du métal d'apport, quesaitide type d'essai mécanique [42]. On
constate que la limite d'élasticité du métal d'appst plus élevée que celle du métal de
base. En revanche, ce dernier s'écrouit beaudoseples résistances a la traction des
deux matériaux sont proches. Dans le cadre d'umestigation sur les effets du
maintien a haute température sur la microstruatites propriétés mécaniques du 316L
soudé, Amari Allahyari et al. [61], soudatds tdles de 20mm d’épaisseur au TIG, font
un maintien de ces éprouvettes soudées dans umaiitede température allant de 550
°C a 850 °C pendant une durée de temps allant’add® h. lls réalisent des essais de

traction et de résilience sur éprouvette traitéenat traitée (cette derniére sert de
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référence). lls trouvent qu’a 850 &pres 5 h de maintien, la résilience chute de 9% d
sa valeur de référence. lls expliquent ceci pdfefale la dissolution de la ferrite delta
() et la précipitation de la phase King et al. [93], ont étudié au moyen d'éprous®tt
prélevées dans un joint soudé multi-pasgseomportement de I'acier 308 en traction a
650 °C.lIs observent de la dispersion sur la limite d#@&e mais pas sur la résistance
a la traction. Gill T.P.S. et al. [68] montrent quee limite d'élasticité dépend
enormément de I'état de précipitation du matérianirairement a la résistance a la
traction. Dans une étude [63], Tomas et Yapp éentdieffet du vieillissement sur les
caractéristiques de traction et dégagent deux nsmas en compétition.
L'adoucissement par restauration de I'écrouissagie tend a abaisser la limite
d'élasticité,et la précipitation, qui entraine un durcisseméiarrar et al.[67], ont
€également établi des corrélations entre comportene¢nétat microstructural. Ils
expliquent la baisse de résilience a I'ambiantdgpformation de carbures puis de phase
o.

Dans leurs travau68], Gill T.P.S. et al. concernant la perte detiit&€ du matériau
avec la précipitation, expliqguent linfluence dueillissement sur les propriétés
mécaniques par le réle de I'écrouissage et leérdiifs stades de la précipitation. En
complément, ils notent une perte de ductilité saite formation de phase Mathew et

al. [86], ont mesuré une hausse de ductilité lerdadprécipitation des carbures qu'ils

expliquent par l'appauvrissement de la matriceagbane en solution solide.

3.2 Vieillissement mécanique (fluage)

Nassour et al. [94fJans le cadre d’'une étude sur les propriétés agdlues soudures
d’aciers inoxydables austénitiques, travaillent deux nuances d’aciers: I'A.L.S.I.
316L et 'A.L.S.I. 347(le premier étant un acier inoxydable austénitigueas carbone
non stabilisé, le second est un acier inoxydablstéaitique stabilisé au Nb). lls
réalisent les essais de fluage a charge constantewh domaine de contraintes allant de
100 MPa a 400 MPa et dans un intervalle de temératlant de 600 °C a 700 °C. lls
trouvent la relation entre contrainte et taux dadle secondaire minimum a température
constante grace a la loi de Norton. Leurs résuftaistrent que la soudure de 'A.L.S.I.
347 présente une haute résistance en fluage avec igse valeur du taux minimum de
déformation, et, par conséquent elle montre unguerdurée de vie avant rupture par

rapport a celle du 316L. Cependant la soudure durdntre une baisse valeur de
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ductilité comparée a celle du 316L. La microstroetdu métal de la soudure observée
avant et apres les essais de fluage montre unativardans le taux de ferritelequel
est fortement influenceé par le temps, la tempéeattite niveau de contrainte.

Par ailleurs, Sasikala et al. [95], ont étudiédenportement en fluage de la soudure en
A.l.S.l. 316(N) en considérant la déformation (&wu ldu temps d’exposition) comme
paramétre moteur dans les dommages du fluage. &ssiseont été réalisés aux
températures 550 °C, 600 °C, et 650 °C avec desaiotes de 120 MPa a 375 MPa.
Le temps maximum de rupture dépasse 20 000 h. iraede partie du fluage tertiaire
laquelle est la fraction dominante de la duréeiddors du fluage, a été bien décrite. La
prédiction de la résistance a la rupture pour umpgede 1®0h & T = 550 °C a été
satisfaisante. Ces mémes auteurs dans une autle [8&], sur les propriétés de fluage
des aciers 316L et 316LN dans un domaine de terypérallant de 600 °C a 650 °C et
dans un domaine de contrainte allant de 120 MPal% Blpa comparent le
comportement de ces deux aciers. lls constatentegueemps de rupture des soudures
sont faibles par rapport a ceux du métal de basenétal de base ainsi que le métal de
la soudure du 316LN montrent une meilleure duré@idecomparée a celle du 316 -
métal de base- et métal de la soudure respectiteders les mémes conditions
d’essais. Les deux soudures 316L, 316LN montrerfailme allongement a la rupture
comparés respectivement a ceux du métal de bas¥AM. [97] dans son étude sur la
tenue en fatigue des structures soudées montréagésistance a la fatigue des joints
soudés dépend de plusieurs parameétres relatifsgg@dmétrie, a la métallurgie, aux
techniques de soudage et au chargement. Dans te dadson étude, qui traite du
comportement et de la durée de vie d’'une jondiidmilaire soudée en 316L a 600 °C. Il
trouve que les temps de rupture des soudures &taférieurs a ceux du métal de base.
L.DEPRADEUX [41] dans le cadre de son étude sur la simulation ngoeérdu
soudage de l'acier 316L et concernant le componterde cet acier dans le domaine
plastique, considére pour cet acier a matrice miigfge stable, que le mécanisme
principal de déformation plastique-écrouissage ssém températures (T< /R) est la
multiplication des dislocations. Le mouvement de deslocations devient de plus en
plus difficile, car leur densité augmente. C’esnkrgie du défaut d’empilement (EDE)
qui gouverne les mécanismes de déformation [98]. aDésur dans son étude de la
déformation plastique du 316L divise le domainetefapérature en deux domaines :
supérieur et inférieur a la température de fusibi. Dans le cas de la déformation

plastique a T< { il cite deux phénoménes : le premier concernduleissement par
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solution solide et par précipitation. Pour le 318é&st le durcissement des interstitiels
en solution solide qui est prépondérant. Le segdrahomene concerne la présence de
la ferrite. La ferrite augmente la limite d’élagtiécainsi que la résistance a la rupture.
L’auteur propose une formule qui relie le taux @éée phase, le diamétre des grains et
la limite élastique :

002 (MPa)= 15,4 x (4,4 + 23 (%C) + 32 (%N) + 1,3 (%Si) +4%Cr) + 0,94(%Mo) +
0,16(%f ) + 0,4684°) [41] (1)

Pour conclure, I'auteur considére que la consabdapour les basses températures est
liée préférentiellement a l'interaction entre laslatations et les atomes étrangers en
solution. Pour les températures entre 600 et 700d¥nouveaux mécanismes de
déformation plastique apparaissent, controlés é@sfiement par des processus de
diffusion. La température et la vitesse de soditin ont une influence prépondérante
sur le comportement mécanique. Généralement, iéalle la courbe de traction change
brusquement lorsque la température dépasse 608 f&€fin d’'un essai de traction a
600 °C, la densité de dislocation est plus faihle gelle observée apres des essais a
plus basse température. On observe également uramgement des cellules de
dislocations et une augmentation de leur taillees€un meécanisme d’adoucissement
dynamique appelé recristallisation continue. P@&sr dciers du type 316 ou 304, on
observe aux alentours de 1000 °C une recristatiisatynamique discontinue (c’est une
germination - croissance de nouveaux grains arp#es joints de grains de l'austénite
déformée) [98]. Pour déterminer les parameétresrbarécaniques du 316L, l'auteur a
réalisé plusieurs essais: dilatométrie pour déramle coefficient de dilatation,
traction (& deux vitesses de déformation impospesj différentes températures, afin
de déterminer les parameétres élasto-plastiguesnih @&es essais de fluage et
d’écrouissage relaxation a haute température, géterminer les parametres élasto-
viscoplastique. Le caractére nettement visqueugllil. au - dessus de 600 °C a été

mis en évidence.
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CHAPITRE I
Matériaux et procedures
expérimentales
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Dans cette partie, nous allons décrire les matérieumatériel ainsi que les techniques

expérimentales utilisées. La démarche suivanté adptee :

1. Identification des matériaux utilisés (métal deebast métal d’apport).

2. Réalisation des soudures (soudure de référens®urtures destinées au

vieillissement).
3. Contrdle non destructif de la soudure de référéragiologie des RX).

4. Caractérisations métallographiques des soudurescrgscopie optique,
microscopie électronique a balayage, microscopi@ctidniqgue a

transmission, la microanalyse chimique (EDX) difraction des RX).

5. Caractérisations mécaniques des soudures (miceteddMickers, essais de

traction assistés par la corrélation d'image digit&ID-)

6. Traitements thermiques a 700 °C sur la soudure dggenaintiens allant de
140 h 4 1000 h.

7. Caractérisations meétallographiques et mécaniques sdeidures traitées
thermiquement (vieillies). Ces soudures ont subirf@mes examens que

ceux subi par la soudure de référence (soudureiediie).

1. Identification des matériaux
1.1. Composition chimique

Les matériaux que nous avons étudiés sont du typ8.A 316L comme métal de base
sous forme de tble avec une épaisseur de 4 mm.&IA308L comme métal d’apport
sous forme de fil rond nu avec un diamétre de 1n6. Mes analyses chimiques par
spectrométrie de fluorescence aux rayons X pour dEsnents lourds et par
spectrométrie d’absorption en Infra rouge pourdef et le Carbone ont été réalisées
surdes échantillons prélevés de la tbéle ainsi queildud nuance 316L se différencie
de la nuance 308L par 'ajout de 1,93% de molybd€e¢ ajout permet d'augmenter les
caractéristiques mécaniques ainsi que la résistarlaecorrosion par piqures. Le sous
type L signifie « low carbon » et indique que l@cicontient moins de 0,03% de
carbone. Cette analyse a confirmé la nuance 316L|pdéle et la nuance 308L pour le
métal d’apport. Le Tab.1 récapitule les composgtiohimiques des deux aciers.
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Tab.1: Composition chimique des matériaux en pourcentaggsique

Eléments d’alliage

Matériau '~ . N Mn Si Mo N S P Fe GF/Nie

316L 0,024 16,5 10,2 2,0 0,5 1,93 0,05 0,001 0,03 bal. 1,52
308L 0,023 21,0 9,43 2,4 0,7 - 0,06 <0,01 0,04 bal. 1,83

"Creq = %Cr + % Mo + 0,7%Nb  (WRC-92 diagram) [99]
"Nigq = %Ni + 35%C + 0,25%Cu + 20%N (WRC-92 diagram) [99]
bal. : balance

1.2. Caractéristiqgues mécaniques

Conformément aux certificats transmis par les fmseurs de ces matériaux, les
caractéristiques mécaniques sont indiquées darahle.

Tab.2: Caractéristigues mécaniques des matériaux wtilisé

Caractéristigue Mécanique

Matériaux Re(0.2)(MPa) Rm(MPa) A%
316L 373-375 636-638 52-57
308L 390 590 40

L’observation micrographiqgue du métal de base (W.19), nous a révélé une
structure complétement austénitique avec une tesrederrite relativement faible: elle
avoisine les 3%. Cette observation s’est faiteagé® d’'un microscope optique du type

ZEISS équipé d’'une caméra numérique.

Fig. 1¢€: Micrographie sur métal de base montrant uneiogafusténitique contenant
une faible teneur en ferrite
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2. Réalisation des soudures

Des coupons de 500 mm x 150 mm x 4 mm ont été gésosur la tdle afin de réaliser
les soudures. Des chanfreins ont été usinés selechEéma ci-dessous (voir Fig. 20). La

chronologie des passes s’est faite selon le scivéigué dans la Fig. 21.

(70+5)°

N
\ 4,81-0,3) mm

2 mm

4 mm

|

Fig. 2C: Dimension du chanfrein de
la soudure

316L P75

Fig. 21: Schéma du cordon de soudure avec
chronologie des passes

Les conditions et parametres de soudage suivahtté@ihoisis :

* Procédé : TIG manuel a I'électrode de tungstendhlariée a 2%

» Position de soudage : soudage bout a bout, avebanfrein en V avec un angle
de 70°t5° et un talent de 0,8 mm + 0, 3 mm et @mtément de 2 mm (voir

schéma ci-dessus).

« Nombre de passes = F(passe a I'endroit, 1a*2°passe a I'envers et 1§85

passe a I'endroit)
e Débitdegaz: 131/mn
* Tension (v): 13V
* Intensité (A) : 80/100A
» Vitesse de soudage (mm/mn) : 70 mm/mn

* Energie de soudage ((kJ /mm) : 1,3 kJ/mm
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Le soudage est une technique d’assemblage largentiéinée dans l'industrie. Le
soudage par fusion et plus particulierement le gutéca I'électrode de Tungstene et
sous la protection gazeuse inerte a I’Argon (T)l.&t tres employé dans lindustrie
pétrochimique et nucléaire. Il permet d'obtenir gleats soudés de bonne qualité pour
un codt réduit. On peut souder en une seule passdds matériaux de 0.1 mm jusqu’a
3 mm d’épaisseur avec une facilité d’'utilisatiordes précautions d’'usage réduites. Au-
dela de 3 mm, on a recourt a un soudage multi pagee métal d’apport pour
assembler les bords préalablement chanfreinés. 8mansas, il subsiste des contraintes
résiduelles importantes provoquées par les retiiftrentiels dans la zone fondue. Le
principe de ce procédeé est de créer un arc élaetegtre une électrode réfractaire (c.-a-
d. non fusible) en Tungstene et la piece a souder Fig. 22). L'électrode et le bain
fondu sont protégés contre I'oxydation de l'air parjet de gaz inerte, généralement
I'argon pur. Dans ce cas, on utilise le couranticonavec poéle positif relié a la piece a
souder (polarité directe), ce qui permet de loealis plus grand apport de chaleur sur le
métal a fondre. La différence de potentiel entredan(piece a souder) et cathode
(électrode) crée un courant électrique, qui engendr champ magnétique auto induit.
Ce champ magnétique crée a son tour des forcesréatlz qui vont entrainer le gaz en
projection vers la surface de la piece. Ce gaz quessune résistance électrique.
L’énergie produite par effet Joule, due au passlageourant, va garder le gaz dans un
état ionisé (Plasma) a haute température. C’eseigie calorifigue provenant de ce
plasma constitué d’électrons, de particules louiess, atomes de gaz de protection)
d’éléements métalliques vaporisés, et possédantfame conductivité électrique, qui
permet de faire fondre la piéce. Le plasma agitdota fois comme un flux de chaleur
a la surface et une source de courant non unif@an@vers le métal de base. A la
frontiere liquide/solide, le flux de conduction quasse de la partie liquide a la partie
solide subit en outre une discontinuité, égale ahaleur latente de changement de
phase. Dans la partie solide, les transferts dieghae font par conduction uniquement
sur les bords solides de la piece, les échanges larevironnement sont de types
radiatifs et convectifs.

La puissance totale dépensée dans l'arc est égafgaaluit de la chute de tension
existant entre I'électrode et la piece a soudedeetl’intensité circulant dans Il'arc
(P = Ul ). On distingue trois (03) régions en fonction déalgon dont se répartit cette
chute de tension (voir Fig. 23) :

k.Rehouma: «Comportement structural et mécanique de sosdiiaeier inoxydable austénitique du type 316 L 43
vieillies »



Chapitre 1l : Matériaux et procédures expérimengale

Zone cathodique(épaisseur de I'ordre du micron) de laquelle sants les électrons
qui représentent la majeure partie de I'intensit€aurant.

Zone anodique(épaisseur de l'ordre du micron) de laquelle semis les ions qui
participent eux aussi au courant de l'arc. A lafate du bain de fusion, le flux
d’électrons en provenance de la cathode exercefarte pression sur la surface de
I'anode (c’est la « poussée de I'arc »).

La colonne d’arc(de quelgues mm) est constituée du plasma, dlla géritable source
de chaleur. La hauteur d’arc est donc un parangdge important en soudage TIG,
puisqu’elle conditionne la chute de tension eriéiedtrode et la piece, et donc I'énergie
déposée. A intensité constante, la tension peetréliee quasi linéairement a la hauteur
d’arc [100].

Le bain de fusion créé lors du soudage TIG (évdletuent alimenté par un apport
extérieur de matiere) est le siege de processusthghysiques trés complexes mettant
en jeux des phénoménes thermiques, convectifs, igphés et électromagnétiques
interdépendants. Ces mouvements de convectionsetal hquide influencent de fagcon
importante les transferts de chaleur et la formdain [100]. Cette convection résulte
de plusieurs phénomeénes, qui n'ont pas tous la mépertance. Par ailleurs, lors du
soudage, trois (03) phénomenes s’influencent mletmeint au niveau du matériau a
souder. Il s’agit du phénomene thermique, métallug et mécanique. (Voir Fig. 24) :
Phénomene thermique Lors du soudage, on introduit une quantité ddealr au sein
du matériau a souder, ce qui provoque une augnmmtatale de température.
Phénomene meétallurgigue L’augmentation locale de température entrains de
transformations métallurgiques telles que la tramsétion de l'austénite en ferrite et

vise versa dans les aciers.
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Fig. 22 : Transfert d’énergie en procédé TIG [41]
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Fig. 2% : Zones constituant I'arc électrique [41]

Ces mémes transformations engendrent a leur tauwvanation locale de température
en fonction de leurs réactions chimiques (endotlopres ou exothermiques).
Phénomene mécaniquel’apport de chaleur lors du soudage engendreddetations
suivies de retraits lors du refroidissement dutjsomudé. Ces phénomeénes mécaniques

provoquent des déformations meécaniques localegstla souligner que certaines
transformations métallurgiques (ex — 0 ) sont suivies d’'une modification locale des

propriétés mécaniques, la densité volumique des pleases n’étant pas la méme.
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Thermique » Mécanique

Caractéristigues mécaniques
Fonction de la température

Chaleurs latentes
Plasticite de

Changements de phase g
transformation

Caractéristiques
mécaniques fonction de la
structure métallurgique

Deéformation de

Méta“lll'gie transformation

Fig. 24 : Interaction des phénomeénes thermiques, mécaniurétallurgigues au
niveau du matériau a souder lors d’'une opératiocsodelage

3. Contrdle radiologique aux rayons X (RX) des soues

La soudure a été contrélée aux rayons x (RX) @d'al’'un tube du type BALTEAU
a petit foyer (225 kVolt/ 3 mA) max, grand foyer2@ kVolt/13 mA) max. les
parametres de contrble sont les suivants :

e U(V)=88kV

e I (mA)=5mA
 DSP (cm) =115 cm (Distance Source Piéce)
 DPD (cm)= 0 cm (Distance Piece Détecteur, ce deréiant collé a la piece)

L’interprétation du cliché radiographique indiqueewtsoudure saine avec quelques rares

caniveaux.

4. Macrographie de la soudure

Une caractérisation macrographique a été effetuéda soudure, afin de déterminer
I'étendue de la zone fondue de la soudure. L’irkene ZAT/MB est difficile a

discerner a cause du domaine monophasé de I'atgs{eair fig. 25).
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+« >

ZF

Fig. 2t: Photo macrographique de la soudure de référ@ocelure non vieillie)

5. Traitements de vieillissement

Afin d’éviter I'oxydation a haute température, dashantillons prélevés dans tous les
plans du cordon de soudure ont été placés dantibes en quartz vidés & i@orrs
puis scellés et portés a la température de 700at@ dn four a résistance avec une
précision det 1%. Les durées de maintien a cette températurtedeo@40 h, 500 h et
1000 h. A la sortie du four les échantillons santatement trempés a I'eau. On a gardé
un échantillon de chaque direction pour servir éfiérence. (Voir ci-dessous Fig.26

indiquant le schéma du cycle thermique).

T (°C)

Maintien
700

©9,| e adwalil

A A 4 \ A=

140 500 1000 "t (h)

Fig. 26 : Schéma des cycles thermiques de vieillissement

Aprés traitements thermiques, les échantillons éét nettoyés, polis aux papiers
abrasifs du 220 au 1200. La finition du polissagstdaite a la pate diamantée avec un
diametre de 0,1um. En attendant d’étre attaquésguaminés, les échantillons ont été
conservés sous vide.

Plusieurs solutions d’attaque ont été essayéedafigvéler les phases existantes dans
la zone fondue. Seules les solutions d’attaquerélgtiques ont permis de bien révéler
les phases. Les attaques chimiques nous ont pefafiserver la matrice austénitique
sans discerner les joints de grains de cette pHmar I'observation au MEB ces
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attaques se sont avérées lentes et inefficacetsadilee a I'acide oxalique nous a permis
de bien discerner la ferritedans la zone fondue de la soudure de référencei Res
solutions d’attaque utilisées et qui se sont r@gléfficaces, nous citons celles

présentées dans le Tab.3.

6. Observation au microscope optique (MO)

La microscopie optique (MO) nous a permis de ddétezr la proportion des phases.
Un balayage continu dans les trois directions dsplace de la soudure a été effectué
dans un microscope de type Zeiss. L'observatiodadeature des phases (forme et
proportion) dans les différentes zones de la s@udtait notre but dans cette partie de la
caractérisation. L’estimation due taux de ferritasl la ZF et dans chaque passe s’est

faite a I'aide d’un logiciel d’analyse d’'image dipe ATLAS.

Tab.3 : Solutions d’attaque utilisées pour révéler lesadéhtes phases dans la zone
fondue de la soudure

Solution Conditions Commentaires Réf.

Villela (5ml

HCL, 1g o _

' Révéle la ferrite, la
d’acide 1 mn., T.amb. [101]
o phases et les carbureg
o picrique,100ml
Attaque chimique

méthanol)
Régal (eau)
(15ml HCL, la2mn., o .
Révele l'austénite [102
5ml HNG;, Tamb.
100ml HO)

Révele les carbures, les
10% acide |6V DC (S.S.), joints de grains,

. - [102]
Attaque Oxalique 6S, Tamb. l'austénite et
électrochimique la phases
2V, DC (S.S),| Révele laferrite et la
20% NaOH [103]
58, Tamb phases
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7. Observations au microscope électronique a batpy&@EB)

Les observations faites au microscope optique Ent@mplétées par des observations
au microscope électronique a balayage (MEB). Lahinacutilisée est du type FEI
Quanta 400" couplée & un systétme de microanalyse chimique (EEXergy
Dispersive X-ray). La microscopie électronique dapage est utilisée essentiellement
pour obtenir des images de la surface de I'échamtiiCes images sont formées
principalement a 'aide des émissions électronigleesurface (électrons secondaires et
électrons rétrodiffusés voir Fig. 27). Difféerententrastes peuvent étre observes,
apportant des informations tres variées sur I'étiham essentiellement sur son relief
(contraste topographique), mais aussi sur la néjpartdes phases en présence (contraste
« de numeéro atomique » a l'aide des électrons diétnsés). D’autres contrastes
peuvent également selon les cas étre observésareauper des contrastes chimiques
(présence et distribution des éléments chimiques) ceastallins (structure
cristallographique et texture). Le microscope émitjue a balayage peut également
donner une analyse chimique précise locale pouvaé@ine étre quantitative si

I’échantillon le permet « microanalyse par son@etbnique » [104].

Le principe du balayage consiste a explorer laaserfde I'échantillon par lignes
successives et a transmettre le signal du déteéteun écran cathodique dont le
balayage est exactement synchronisé avec celuwisicebiu incident. Les microscopes a
balayage utilisent un faisceau trés fin qui balp@nt par point la surface de
I'échantillon. L’échantillon, placé dans la chamhide microscope, recoit un flux
d’électrons trés important. Si les électrons ne g@s écoulés, ils donnent lieu a des
phénomenes de charge induisant des déplacememisiggs ou des zébrures sur
I'image dues a des décharges soudaines sur lacsuBala surface est conductrice, les
charges électriques sont écoulées par l'intermeédidu porte-objet. L'observation
d’échantillons électriquement isolants se fait gracun dépot préalable (évaporation,
pulvérisation cathodique) d’'une fine couche condcetd’or ou de carbone transparente

aux électrons. Un microscope électronique a balgagompose de (voir Fig. 28) :

» Une colonne optique électronique montée sur la biham@chantillon.

» Un circuit de pompage pour I'obtention d’un videadaire.

» Des détecteurs permettant de capter les diffésggaux émis par I'échantillon.
» Un écran vidéo pour I'observation des images.
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» Une électronique pour gérer I'ensemble des fonstion

- Y _ Légende :
Faisceau d’¢lectrons incidents _
(énergie Eq) & : électrons rétrodiffusés
=

es . électrons secondaires
€ex . electrons Auger

& : électrons transmis
RX . C : cathodoluminescence

RX : rayons X

e NJ* : Rayonnement

électromagnétique

Fig. 27: Représentation schématique de I'interaction amtréaisceau d’électron et la
surface d’'un échantillon

8. Microanalyse chimique aux rayons X a dispersidiénergie
(EDX)

Le microscope électronique a balayage possedetantdér de rayons X qui permet de
récolter les photons produits par le faisceau dté&b& primaire. La zone analysée sera
donc celle qui est parcourue par le faisceau.di €st en mode balayage (formation
d’'une image) alors I'analyse sera celle de touteuldace de I'image. Il est possible de
stopper le balayage et donc d’analyser en un mglwnimage de son choix. Le volume
ou la profondeur analysée dépend des condition®rempntales (résolution). Le
détecteur est capable de déterminer I'énergie desops qu'’il recoit. Il va donc étre
possible de tracer un histogramme avec en absldssénergies des photons et en
ordonnée le nombre de photons regus (voir Fig. 2®Yemps nécessaire pour acquérir

un spectre de bonne qualité est d’environ 2 minutes
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Fig.2€ : Schéma de principe d’'un microscope électron&balayage [104]

L'interprétation des spectres est facilitée par base de données qui contient pour
chaque élément les énergies et les intensitésailes qu’il produit. Il est possible de
faire apparaitre pour chaque énergie du spectistéades éléments qui possedent une
raie dans ce domaine énergétique. Il est possiméeent pour chaque élément de
faire apparaitre sur le spectre un diagramme eonb@présentant la position et les
énergies des raies de cet élément. Les élémempsagnité inférieure a environ 0.2% en
masse ne pourront pas étre détectés. Les élémenis éi Be ne pourront jamais étre
détectés. Des analyses locales ont été réalisses ld zone fondue de la soudure.

Plusieurs points de mesures ont été pris dans ehatpse observée.
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_ Nombre de photons requs

/

A
~
7

Enerygie des phuluns X
détoctes
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Fig. 29: Spectre d’énergie dans I'analyse a I'E

9. Observation au microscope électroniqut

transmission(MET)

Afin d’approfondir l'identification des phases etastes (morphologie et structt
cristalline) des observations au microscope élagte a transmissic (MET) ont été
effectuées. Cette technique nécessite une prémarstignée des échantillons. A
effet, un polissage fin a été réalisé jusqu’a kutiton d’'une épaisseur de 50 um. |
disques ronds de 3 mm de diametre ont été endécoupés par poingonn: Le
polissage électrochimique a double jet s’est faihsdune machine du type Stru
TENUPOL™ dans une électrolyte de 5% d’acide perchloriqu&% @'acide acétique
a une température de 53C et une tension de 47 V sans agitation. Le®{ minces
obtenues ont été examinées sous un microscopeodliecte a transmission du type F
Tecnai G220 opérant a 200 k

La microscopie électronique a transmissest la technique la plus performante. D
son principe [10p elle ressemble a la micropie optique en lumiere directe.
faisceau d'électron (Voir Fi30) est émis par un canon a électron, focalisé si
préparation a l'aide de lentilles électromagnétiget la traverse. L'image se forr
derriére la préparation sur un écran fluorescdmilaire a ceux qui équipent I

téléviseurs noir et blanc (voir F31). Hormis le fait que les absorbeurs d’électrons
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des métaux lourds, les mémes techniques de réwglgtie pour la microscopie en

lumiére directe peuvent étre utilisées. Toutefl@grossissement est beaucoup plus fort
gu’en microscopie optique. Dans le cadre de cetierique, nous avons procédeé a des
prises de photos ainsi qu’a des analyses de mffraadion dans des phases apparentes
telle que ferrite et austénite ainsi que dans ditwals précipités. Nous avons utilisé des

champs clairs ainsi que des champs sombres afimeiex visualiser ces précipités.

farscean incident
zlectrons retrodiffuses

b

N

| | échanrillon

electrons diffusés

faisceau transmis

Fig.3C : Interaction faisceau d’électrons incident - aoef de I'échantillon dans la
microscopie électronique par transmission

9.1. Indexation des clichés de microdiffraction

Les étapes de I'indexation manuelle d’un diffracémgme sont :

1. Choisir un parallélogramme ayaft, 7, , 73 comme coordonnées sur le
diffractogramme

2. Mesurer les distances AR, R et les angleg,, @.

3. Calculer d, d,, et @& (en utilisant la loi de Bragg, dng = LA), tel que dw
distance réticulaire correspondant au plan hkl

4. Comparer les (g ) mesurés avec ceux donnés par les fiches ASTahdard)
pour les plans hkl ghaly , hp,kal2 , heksls,)

5. Vérifier que h+h, = hg, kitko = k3 , i+l =13

6. Comparer les angles mesurés avec ceux calapléesy).
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(1) Canon a électron
(2) Anode

(3) Systéme condenseur et diaphragmes

(4) Echantillon

(5) Lentille objectif

(6) Diaphragme objectif

(7) Plan image de I'objectif (plan de Gauss)

(8) Systéme de projection

(9) Ecran d’observation

e e [!;-I:|
(10} f (10) Systéeme de pompage

Fig.31: Représentation schématique d’'un microscoperél@gue a transmission

Dans notre cas et pour le dépouillement de noséadicnous avons utilisé en plus du
travail manuel un logiciel nommé « Electron diftian version 7.1 » [106]. Les étapes

de la procédure de travail sont les suivantes (¥éiail de procédure en Annexe 3):

1. Mesure de deux distances;(D,) distances séparant deux taches symetriques
par rapport a une tache centrale sur le diffractiogne (voir Fig. 32).

2. Mesure de lI'angle entre les deux distand®sD@ns notre cas l'angle est de
55,64°.

3. Introduction de ces données dans le logiciel (Vagr. 33), ce dernier procédera
a une simulation et nous donnera toutes les stegyui peuvent correspondre
a cette configuration (voir Fig. 34 diffractogramsimulé).

4. Sachant préalablement la structure cristallineadghlase (ou équivalente), nous

choisissons les résultats les plus optimales qiliessproches de notre cas.
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5. Une fois les bons parametres;(ID, et B) retenus, nous procédons a la
correction de ces données en faisant corresporeddiffractogramme réel a
celui simulé et proposé par le logiciel.

6. Une fois le diffractogramme réel et celui simulénoide, nous prenons ces

données comme résultats pour le diffractogrammeidére.

Des fiches ASTM (Standard) ont été utilisées pawdnfirmation de ces résultats.

L’axe de zone c.-a-d. la direction [uvw] a été iifege pour chaque diffractogramme en

utilisant la formule :

[uvw] = Ihikily X Ghykyl, (2

Les conditions de Bragg sont satisfaites quanghe&r® d’Ewald touche un point du

réseau réciproque (voir Fig. 35, 3Bans ces figures nous avons :

A : est la longueur d’onde du faisceau d’électrons.
L : est la longueur de la distance entre I'échimtiet la caméra.
O : est le point origine dans le réseau réciproque.

Pk : est un point sur la sphére d’Ewald (réseaupréque)
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Fig. 3z : Diffractogramme réel correspondant a la stnectie I'austénite (CFC)

dans la soudure vieillie durant 1000 h.

E zperimental Pattern

T3t Step Znd Step
Stucture | Austénite j Camera Length [730
Pattern scale | 141
Sth Step Jrd Step
55,6 166
B B
B
—1
907 D2 frm)
Ath Step
D1l | | Dmce
Calculation Method th Step Accuracy Bth Step
fo Did=Cst " D1/D2 D ﬂ J ﬂ 1.0 mm Final Step
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Fig. 3% : Injection de données relevées du diffractograméel dans le logiciel

pour l'indexation
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Fig. 34: Exemple de diffractogramme simulé correspondda structure d
l'austénite (CFC) dans la soudure vieillie durad®@ t

] E ('lmnti]lon.

Plan iukdy

1

Echantillon

1y

: e i .
£ - g
.-"/"
3 T Py
Sphére i i
O Sy
T hialis ¢

-

Longueur de la caméra ( L)

Fig. 3£: Sphere d’Ewald et plan du rése . .
réciproque Filin (caméra)

Fig.36: Sphere d’Ewald et phénomeéne de diffrac
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De la Fig. 36, nous pouvons poser :

L

1/ g )
T

Sachantque g=1/dw alors r. dng = LA LA est appelé constante de la caméra
Et,

1 1

2 *2
sind = 9/2 _ d(hkl) @)

1/ 1/
Donc, nous retrouvons la Loi de Bragg :
: y)
sin 8 = (5)
2d(hkl)

9.2. Calcul des parametres cristallins

Une fois les structures identifiées, nous avonsut@lleurs parametres cristallins. I
s’agit des parametres cristallins de l'austénite |alferrite et de la phase Sachant
que :

1. Pour les systémes a axe principal (cas de la phase

d(hkl) 1 (©)

N R Y s

2. Pour les systéemes cubiquesas de 'austénite et de la ferrite)
d(hkl) = avh? + k2 + [2 (7)

a et c sont les parametres de maille dans lesuéseatallins

Les calculs donnent :

a,= 3,6 A° (Cubique a Face Centrée)s =a2,86 A° (Cubique Centré),; a=8,695 A°
Cs =4,456 A° (Tétragonale)
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10. Diffraction des rayons X (DRX)

La diffraction des rayons X est une méthode tréfisée pour caractériser la

microstructure et comprendre I'état mécanique daténaux cristallins. Les rayons X

sont des rayonnements électromagnétiques donh¢ménr d’'onde est du méme ordre
de grandeur que les distances interatomiques. nteragissent avec le nuage
électronique des atomes par diffusion élastiquesdue les rayons X frappent un solide
ordonnég, ils sont diffusés de facon cohérenter@dités) par les plans hkl vérifiant les
conditions de Bragg (voir Fig. 37). Dans le cashddiffractométre de Bragg-Brentano,

ces plans sont paralléles a la surface de I'édlamti

‘n.
= 2
!alsluc.']u ~. interférences
mcident 7 .,
“\r
faisceau ™

diffracté

-
-

épaisseur
de couche

d

plans
atomiques

Fig. 37 : Interférence des ondes diffusées (phénomeénéfdacton)

Grace a la relation de Bragg, il est possible tierrdirectement la position @2y) des
pics obtenus sur un diffractogramme a la distant&r-réticulaire (gk) de la famille de
plans correspondant. Connaissant le systéme tristhlest possible de calculer les

paramétres de maille de la structure.

Relation de Bragg : 2.0he.SINE) =N (8)

Nous avons : dn est la distance entre les plans réticulairesdites de Millers
(distance réticulaire) exprimée en A°.
0 est la moitié de I'angle de déviation du faiscemident des RX
(Angle de Bragg).
) : est la longueur d’'onde des RX exprimée en A°.

n : est un entier désignant I'ordre de diffraction.
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L’appareillage que nous avons utilisé est un difsenétre de marque Philips X'PEft
qui dispose d'un goniométre de type Bragg-brentémontage6/0) piloté par des
logiciels qui assurent I'acquisition et le traitemheles données. Dans cette géomeétrie,
I'échantillon est horizontal, le tube et le détectede rayons X se déplacent
symétriqguement (voir Fig. 38,39). Le diffractome&st équipé d'un tube a rayons X
avec une anti-cathode en cobalt (Co) (longueursd#alu cobalt k=1,78901 nm et K
«2=1,79290 nm). Le dispositif expérimental est muhindmonochromateur arriéere,
placé aprés I'échantillon, devant le détecteur.u2@l se présente comme un
monocristal sélectionnant une étroite gamme deueuns d'onde. Le tout est bien
entendue enfermé dans un béati blindé afin de cenfies rayons X. Les parametres
identifiés par le logiciel X'Pert Graphics & Idefyti sont : la position des picsQR

I'aire des pics (A), la largeur a mi-hauteur (H).

tube a rayons X détecteur de rayons X

Fig.38: Montage 6/6) de Bragg-Brentano

Fig.39: Goniometre Bragg-Brentano

k.Rehouma: «Comportement structural et mécanique de sosdiiaeier inoxydable austénitique du type 316 L 60
vieillies »



Chapitre 1l : Matériaux et procédures expérimengale

Retirés du vide, les échantillons sont directendépiosés dans le porte échantillon de la
machine. L’exposition aux RX s’est faite dans lemsuxd orientations de l'espace
(horizontale et verticale) afin de mieux balayes feirfaces de la soudure. L'analyse

s’est faite dans un intervalle d’angles dec@mpris entre 10° et120°.

11. Microdureté Vickers (Hv)

L’essai de dureté est largement utilisé sur lesameét Il caractérise la résistance
gu’'oppose le matériau a la pénétration d’'un autrescplus dur que lui. Ainsi, pour des
conditions expérimentales données, la dureté dalméta d’autant plus grande que la
pénétration du corps sera faible. Il existe troisgipaux type d'essais de dureté, qui
different essentiellement par la forme du pénéiratd'essai Brinell, 'essai Vickers et
'essai Rockwell. Dans I'essai Vickers le pén@uatest une pyramide en diamant a
base carrée dont l'angle au sommet est de 136Ipreinte formée est donc
pyramidale. Si (S) est la surface latérale de aatipreinte (exprimée en Mim(d ) sa
diagonale (exprimée en mm) et (F) la force appkoi@primée en Kgf ), alors la dureté
est : Hv = F/S = 1,8544 F/dLa charge utilisée est en général comprise éntg et
120Kg. Toutefois, il est possible de faire des issdiés de microdureté avec des charges
n’excédant pas quelques centaines de grammesnsidut étudier une zone trés locale
du matériau. Ces essais sont alors réalisés stsésadous microscope.

Des lignes de mesure de micro-dureté ont été aeffesttransversalement a la soudure a
1 mm, 1,5 mm et 2 mm dans le sens de I'épaissa@ir Big. 40). Le pas des mesures
utilisé est de 1 mm dans le balayage selon I'axeatal (x). Une charge de 200 g a

éte utiliséela précision des mesures estde 2 a 3 um.

Fig.4C : Schéma indiquant le balayage des mesures de-chiceté a travers la soudure
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12. Essais de traction assistés par la corrélatimage
digitale (CID)

12.1. Essais de traction

Cet essai permet de déterminer certaines cardijggas mécaniques fondamentales des
matériaux : limite d’élasticité, résistance mécaeiqcharge a la rupture et allongement
a la rupture notamment. Il consiste a réaliser,sdane éprouvette, un champ de
contrainte uniforme uniaxiale de traction et a grsteer I'allongement résultantUne
machine de traction est composée de deux morsslarune traverse fixe, I'autre sur
une traverse mobile. Entre les deux mors, on fé@rduvette. Ensuite, deux systemes
de mesure sont nécessaires, I'un pour mesureoitedppliqué, 'autre pour mesurer le
déplacement relatif des deux mors, ou la déformatie I'éprouvette. Nos essais de
traction ont été effectués a I'aide d’'une machieetrdction électromécanique de type
INSTRON de capacité 30 kN.es essais ont été réalisés a vitesse de déplatemen
imposé (1 mm/min).
L’'essai fournit un diagramme donnant la force appe a I'éprouvette en fonction de
son allongement (Voir Fig.41) et cela pour unesse de traverse constante. Dans le
cas général, on observe :

v’ une partie rectiligne correspondant au domaineasiiité.

v' le domaine de déformation plastique uniforme.

v un maximum correspondant a la charge maximale stg@opar
I'éprouvette, appelée couramment charge de rupture.
v le domaine de striction dans lequel les déformatmant hétérogénes, elles

se localisent dans une zone limitée dont la sediimmue rapidement.

v et finalement la rupture de I'éprouvette.

L’allongement est l'accroissement de la longueuitiale entre repéres oL
L’allongement rémanent est celui mesuré apres dgehae I'éprouvette. Il ne
comprend, par définition, que la composante plastid.’allongement est exprimé en
pourcentage de la longueur initiale entre repérgsLlallongement rémanent aprés
rupture est la variation de la longueur entre repéy; — L, mesurée apres rupture de

I'éprouvette en rapprochant soigneusement les ffragments (L, est la longueur entre
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repéres apres rupture de I'éprouvette). Dans osrtaas, cette mesure est rendue

difficile par la forme des surfaces de ruptureanaient pour les ruptures en sifflet.

Force
Plastification |, Striction
<& > 4— >

»

«

= = Rupture
.; : 'ﬁ
to | ©@
— C -_—

D_ ’GJ : D_ ’GJ
c @ . = g’
(@) o | 9 S
55 | g%
ET . ECX
o ! o
y— | N T
\G_) ] \G_)
a) : o)

Elasticité

» Allongement

Fig. 41: Courbe typique de traction

Afin de localiser les contraintes lors de I'essaisain de la zone fondue (car c’est cette
zone qui nous intéresse dans cette étude), desvé@pies entaillées (voir Fig. 42) de
dimensions (60 x 10 x 4) mm ont été testés enitraatiniaxiale avec la corrélation

d'image. La pré-entaille a été effectuée par ébéctrsion.

MB

oy <o

60 mm
ZAT

Fig. 42: Dimensions et forme des éprouvettes de traction
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La contrainte vraie (F/S) est calculée a partitadeontrainte conventionnelle (FBJSen
supposant la déformation plastique isovolumiqu&qS/L,/ L). Ce calcul comme celui
de la déformation vraie In (LA est réalisé apres avoir retranché a, L& partie
élastique F/SE. Pour le tracé de la courbe conventionnelle ensu@t®nnelle de
chaque éprouvette testée (SR, 140 h, 500 h, 1QQhigertains nombre de formules a
éte utilisé dans nos calculs. Sachant que la dotdréotale est égale a la somme des
contraintes dans les deux domaines (élastique adtiquie) du comportement du

matériau lors de cet essai :

0 =0.+0, (9)

O : Limite élastique .

op : Contrainte dans le domaine plastique.

12.2. Technique de corrélation d’image digitale (aD)

L'extensometre par corrélation d'images est unbrigpie assez nouvelle. Elle présente
de grands avantages par rapport aux anciennesigaebBnd’extensométrie optique. Il
s'agit de mesurer les champs de déplacements garapsent lors d’'un essai sur une
éprouvette, a partir d’'un film pris lors de I'exrce.
Dans le cadre de cette étude, un mouchetis (peirtans une bombe aérosol) a été
projeté sur la zone d’étude de I'éprouvette peramétt’obtenir des grains noirs et
blancs d’'un diametre moyen de @@n. La surface de I'échantillon est éclairée en
lumiére blanche (voir Fig. 43) et les images stntkees tout au long de I'essai grace a
une cameéra. La caméra utilisée est du type Imagenpact fournie avec le logiciel
Davis. Elle est la plus petite des caméras dentéllialmager Compact de « LaVision »
qui posséde des caractéristiqgues identiques dendgnea et de résolution que les
caméras de grandes tailles de « LaVision » toutéwmnt plus compacte. Ses
caractéristiques sont les suivantes :

- Haute résolution avec 640 * 480 ou 1376 *1040 Rixel

- Afficheur rapide jusqu'a 5 photos /s.

- Obturateur électronique jusqu’a 100 ns pour leatétiement rapide.

- Double mode d'armature disponible pour acquérix dieages.
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- Sensibilité UV (Ultra Violet) jusqu’a 300 nm.

Lumieéere blanche

— Eprouvette

Fig. 43: Montage du dispositif expérimental lors de laste traction

Comme la plupart des systemes de mesure, une pecgtegpe essentielle consiste a
calibrer le dispositif (voir annexe 4). Lors desas, la caméra doit étre correctement
placée pour permettre une bonne mise au point e(@gttet une prise d’image
perpendiculaire a la zone a étudier afin de permatie numérisation réussie. Une zone
d’étude ou masque (partie traitée voir Fig. 44 aij dtre renseignée pour le traitement
des images (voir annexe 4). Ce masque peut aviféretites formes et permet de
s'intéresser a une zone locale bien déterminéesabt@mge d'une telle opération est
d’'une part 'amélioration des résultats de caladddpupage plus fin et plus précis de
I'image), d’autre part, un gain de temps trés ingoatr (seule une partie de I'éprouvette
est étudiée). La deuxiéme étape consiste a remselgnlogiciel d’acquisition et de
traitement d’'images sur lintervalle de temps erdieux images successives. Pour
I'ensemble des essais nous avons opté pour un tdengsux secondes. En effet, pour
la plupart des configurations des éprouvettesyet ane vitesse de déplacement de la
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traverse mobile de 1 mm/min, le choix d’une imapgéds les deux secondes permet de
limiter le volume moyen des fichiers informatiquesaiter.
La zone d”etude sur |”eprouvette couvre une erfe’environ (483) mnf. Cette
zone recouvre les parties de la soudure (MB, ZAH),Une surface de (1,55 x 1,1) mm
a été choisi arbitrairement pour faire ces cald#aas ces zones de la soudure. Une
fenétre de 32 x 32 Pixel a été prise avec un reeowent de 50%. Pour calculer les
déformations locales, un balayage a été effectien de schéma ci-contre (voir fig
44b) . Les chiffres 1,2,3 et 4 correspondent aagtangle de 1.55mme longueur et
1.1mm de largeur :

v" Rectanglel correspond a la zone ZF(Centre).

v' Rectangle correspond a la zone ZF/ZAT.

v Rectangle3 correspond a la ZAT.

v' Rectanglet correspond a la ZAM (Zone Affectée Mécaniquement).

Masque

v

dmm

Fig. 44: a) Champ des vecteurs de déplacement b) Pwfilatayage pour le calcul des
déformations locales. ¢) Zone d’étude (Masque)

Dans ce calcul, le logiciel va comparer deux imagesessives du film, et a partir des
écarts de luminosité, la valeur du déplacementi@gdtite. Ensuite, en comparant deux
images successives (voir Fig. 45a et 45b), la needarla distance qu'a parcourue un
point entre un temps et un temps, + At. Pour le méme point, cette opération est
répétée pour les images suivantes, on peut aldeniode déplacement total. Ces

calculs sont faits pour chaque point repéré parcdméra, on obtient alors le

déplacement de la matiere. Le résultat de cettentgge est donc l'obtention d'un
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champ de déplacement et ensuite par post traitedientchamp de déformation. A
partir du champ de déplacement, par calcul, on getenir le champ de déformation de
I'éprouvette ainsi que le champ des contraintescawactéristique principale de cette
technique est que l'on obtient des champs de démlents ou de déformations,
contrairement a la plupart des autres méthodesirérét est de pouvoir visualiser les
champs au sein d’'une éprouvette. Lutilisation dgidiel d'image « Techplot » nous a
permis de visualiser les champs de déplacementldaz®nes de calcul (voir Fig. 46).
(Pour plus d’informations sur la méthode de caldds déplacements et des

déformations voir annexe 1).

Fig. 45: a) Image référence (initiale),b) Image déforrteuelle)

12.3. Images numeériques ROI et ZOI

Une image numérique est un quadrillage rectangulair chaque carreau est appelé
pixel et chaque pixel est affecté d'une couleurnurPla technique de corrélation
d'images, on n'utilise que des images ou chaquel pist gris (mélange de noir et
blanc). Les images couleurs ne seront pas utilidées image est donc une fonction
signal constante par morceaux z = f (X) ou x sestdoordonnées du pixel et z est la
valeur du niveau de gris: z = 0 signifie que beepiest blanc et z = 1 signifie que le
pixel est noir. Entre 0 et 1, n - 2 valeurs de difrents existent. La fonction (f) peut
donc prendre (n) valeurs difféerentes. Une illugtratest donnée sur la Fig. 47.
Rappelons que la corrélation se fait toujours etiénex images: une image de référence
et une image déformée (Voir fig. 48). Sur l'imageréférence, on ne peut étudier qu'une
partie de l'image: cette région est appelée Re@ibinterest (ROlref) (voir Fig. 49).
C'est a l'utilisateur de choisir la taille de cetégion en fonction de la mesure des
déformations de la zone souhaitée sur la piece prisphoto. Un maillage est appliqué
a cette ROIref, dont les mailles sont des carr€bsque maille est appelée Zone Of

Interest (ZOlref). C'est a I'utilisateur de cholsittaille de la ZOlref en pixel. On choisi
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la taille de la ZOlref sur I'image de référencs,thdlles courantes de ZOlref sont 32*32,
64*64 ou 128*128 pixels. La taille de la ZOlref @siportante car plus elle est petite,

plus le maillage de la ROlref sera fin et plus ¢tenbre de vecteurs déplacements sera

important. Ensuite, pour chaque ZOlref de limage r@férence, le logiciel de

corrélation d'image va calculer le déplacement mofgmnstant par ZOlref) entre la

ZOlref de Iimage de référence et la ZOldef dedgm déformée.

0.851 421
0.794659
0.737893
0.851137
0.624373
0.267 614
0.510852

| 0.454091

0.39733

0.340365
0.283307
0227046
0170234
0.113323
0.056761

4

Fig. 4€: Champ de déplacement réalisé a I'aide du logiciEecplot » apres

90 s de traction sur éprouvette vieillie pended@0 h a 700 °C

Fig. 47 : image numeérique et Pixel

"'pixel
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Fig. 4€ : Les zones ROI et ZOI

12.4. Logiciel de corrélation d’'images « DaVis »

Le logiciel « DaVis » est destiné principalemermfiectuer de I'acquisition de données
ainsi qu’au traitement de celles-ci (voir Fig. 48)partir d’'une scene vidéo, le logiciel
compare deux images successives (les coordonnégmitas) et calcule les distances
correspondantes, on obtient ainsi un champ de cEplant. A partir du déplacement

calculé, on peut aussi obtenir le champ de défeomaissocié.

Machine d 'essais
mécaniques standard

]
CHE N
RerEsy

| |= Camera vidéo
e .- 7] e
é =T
...-'.._.' [
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En pratique ce systeme mesure la distance quieesigte deux points sur I'éprouvette
pour déterminer la déformation correspondante. Cemous I'avons déja mentionné
précédemment, le but est de filmer un essai etpibéer numériquement ces images.
Bien entendu, elles doivent étre sans défauts peyras rendre le calcul complexe. Les
facteurs qui peuvent perturber l'acquisition d’irmagsont nombreux, nous citons : la
luminosité, I'état de surface de I'éprouvette riere plan, I'objectif de la caméra, le type
de mors et bien entendu les réglages internesgiidb (pour plus d'information sur ce

logiciel voir annexe X

13. Observation des faciés de rupture au MEB

Afin d’analyser la nature des faciés de rupturerpesi deux soudures (Soudure brute -
de référence- et soudure vieillie jusqu’a 1000 d8s observations au MEB ont été
effectuées. Le but de cette caractérisation estammaitre le lieu d’amorcage des

ruptures (microfissures) ainsi que leur mode d@agation.

k.Rehouma: «Comportement structural et mécanique de sosdiiaeier inoxydable austénitique du type 316 L 70
vieillies »



Chapitre Il : Caractérisation microstructurale desudures

CHAPITRE I
Caractérisation microstructurale
des soudures
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Introduction

Dans ce chapitre, nous présentons les résultdés@aactérisation microstructurale des
soudures (brute et vieillies). Les techniques sé#s dans cette partie de la these
concernent la microscopie optique (MO), la micrgseoélectronique a balayage
(MEB), la microscopie électronique a transmissiBtET), la diffraction des rayons X
(DRX) et la microanalyse chimique aux rayons X spdrsion d’énergie (EDX). Ce

chapitre est divisé en quatre (04) grands paragsaph

v' Le premier concerne la caractérisation microstmadtu de la soudure de
référence (SR), soudure non vieillie. Cette car@zton regroupe les
micrographies optiques et électroniques (MEB et MEEIlle concerne
également la microanalyse chimique ponctuelle et dalayage réalisée sur la
méme soudure. Un profil chimique du Mo a traveradae de liaison ZF/MB est

présenté dans ce paragraphe

v" Le second paragraphe de ce chapitre regroupedakats de la caractérisation
des soudures vieillies a 700 °C durant 140 h ,5@0 1000 h. Dans cette partie
du chapitre nous présentons les résultats de laostiapie optique (MO) a
travers les micrographies montrant la phassomme précipité observé lors de
ce traitement. Cette phase a été observée daddftaentes zones des soudures
vieillies (ZF, ZAT et MB). Dans ce paragraphe, npuésentons également, les
résultats de la microanalyse chimique effectuéecearsoudures. Les résultats
de la microscopie électronique a transmission amse les résultats de

I'indexation des diffractogrammes sont égalemeés@ntés dans ce paragraphe.

v Le troisieme paragraphe est consacré au mécanisrferdation de la phase

lors du vieillissement a 700 °C.

v Dans le quatrieme et dernier paragraphe de ce tohapbus expliquons

I'absence de précipitation des carbures lors dillisgement a 700 °C.
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1. Caractérisation de la soudure de référence (SR)

1.1. Phénomeéne d’épitaxie

La continuité métallique au sein de la soudure d@négion séparant la zone fondue du
métal de base a été bien illustrée par la micrascoptique. La Fig.50 montre
clairement le phénomene d'épitaxie. Ce phénomenen siequel les cristaux de
solidification dans la zone fondue adoptent, emané naissance a l'interface (ZF/MB),
I'orientation des cristaux du métal solide suppfit07,108]. A I'échelle de la
microstructure, ce phénomene se traduit par legfadt les joints de grains du métal de
base traversent sans discontinuité I'interfaceegtidevenue la zone de liaison (voir la
méme Figure). Les fleches en noir sur cette figndiquent le sens d’orientation des
grains solidifiés dans la zone fondue. Les grainshétal de base qui ont servi de
support pour la solidification dans cette régionalsoudure (zone de liaison) semblent
continuer leur croissance dans la zone fondue. l@n@méene peut également étre
observé au niveau de l'interface séparant deuxepads soudage successives, dans le
cas ou le rechauffage da a la passe qui suit neogue pas de recristallisation dans la

passe précédente.

Lt L

> o 'l “, ]
.q:l' .A/(a,fl 1? l"..'*.

ot AT g1
St AT TR
- o e F. .

Fig. 5C : Micrographie optique montrant la croissanceautle dans la région de la
soudure du 316L séparant la zone fondue du métadsie [65]
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1.2. Structure et distribution de la ferrite dans e cordon de soudure

L’examen micrographique de la zone fondue de lalsmibrute non traitée (soudure de
référence), nous révéle une matrice austénitiqgeoupant 9.2% de ferrite résiduelle.
Par contre, le métal de base contient uniqueme% de ferrite. Dans la zone fondue
la ferrite est répartie d’'une maniere aléatoirappelons que cette zone regroupe (03)
passes de soudage réalisées a l'arc. A travetsatepasses et selon les trois directions
de I'espace, la ferrite ne présente pas la mém@hotogie, ni la méme teneur (Voir
Figs 51, 52, 53). Dans la Fig.51 les micrograpm# prises dans le plan (X, Y) de la
soudure c.a.d. dans la direction perpendiculairsesns du soudage. Elles montrent une
différence marquée de morphologie et de taux ddefate entre deux passes
successives. Le taux de ferrite indiqué pour chgmpsse est la moyenne calculée de
plusieurs taux dans différentes régions dans ce gl la zone fondue. La ferrite
primaire est de forme dendritique avec de l'austérdntre les dendrites. Cette
observation est confirmée par la valeur du rapPag/Nicq (voir Tab.1) calculée pour le
métal de base ainsi que pour le métal d’apportingigue un mode de solidification
ferrito-austénitique pour les deux matériaux [1,3P, 35, 109,110]. Dans la derniére
passe (passe n° 3), nous observons une ferriterohe fallongée piégée entre les grains
d’austénite : Durant le refroidissement, lors dudsme de cette passe, la ferrite n’a pas
eu assez de temps pour se transformer en aust@datee transformation est alors
incompléte et la ferrite garde ses dendrites soumd squelettiques et allongées. Par
contre, nous constatons que la structure de laefetans la premiere passe (passe n° 1)
a subi de profondes transformations au cours dessepasuccessives. En effet, sous
I'action de la chaleur amenée par le passage des miesses ultérieures, une partie de

cette ferrite s’est transformée en austénite gideau ferritique devient fragmenté.

Tab.4: Taux de ferrited dans les différentes passes de la soudure demé&i(non

vieillie)

Passe N° 1 N° 2 N° 3
Taux de ferrite & (%) 7,3 8,9 11,4

L’exces de chaleur conduit également a modifigpdarence de la ferrite de la forme
allongée en une forme plus ou moins globulaire misént ainsi I'énergie de surface.

En général, cette différence d’aspect morphologigita ferrite dans la zone fondue est
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liée aux conditions locales de refroidissement & dycles thermiques provoqués
localement par les trois passes de soudage. Ce#ionon thermiques en l'occurrence
une vitesse de refroidissement relativement éleaég@rovoqué localement une
ségrégation chimique intense. Cette ségrégatianighe est I'un des facteurs influant
sur le mode de solidification locale ainsi que legrtransformations microstructurales
ultérieures [111,112]. Il ya deux facteurs détemnis pour la redistribution des solutés
lors de la solidification et par conséquent imposanmode de solidification : Il s’agit

de la vitesse de déplacement de I'interface L/& gtadient de température G [114].

o v s

2 i'.'.\.l '* . H
. obum,
QA A e

Fig.51 : Micrographies prises dans les différentes padsda zone fondue dans le
plan (XY) de la soudure de référence. Les chiff(és2,3) indiquent la chronologie
des passes de soud

L’hétérogénéité chimique dans la microstructure lalezone fondue des soudures
d’aciers inoxydables austénitiques est affectée seuwlement par le phénoméne de
ségrégation chimique lors de la solidification maisssi par la répartition des éléments
chimiques entre la ferrite et l'austénite lors detrnsformation a I'état solide — vy

[113,114]. Le Tab. 5 montre L’analyse chimique aayons X par dispersion d’énergie

(EDX) faite sur la zone fondue de la soudure dérggfce qui réveéle une austénite riche
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en Ni (élément gammagéne) au moment ou cette ra@algse nous montre une ferrite

riche en Cr (élément alphagene).

Tab. 5 : Composition chimique de l'austénite et de la fereh pourcentage massique
(wt. %) dans la zone fondue de la soudure de méérésoudure non vieillie)

Désignation Fe Cr Ni  Mn Mo  Si Cleq Nieq
Ferrite 65,7 23,4 5,2 2,2 3,0 0,7 26,4 5,2
Austénite 65,9 19,5 8,7 2,3 2,5 0,8 22 8,7

*méme définition qu’au Tab.1.

Les résultats du Tab.5 montrent une nette rémartdu Ni et du Cr entre les deux
phases ferritique et austénitique. Cependant, dé&=uxs de I'équivalent chrome &)

et nickel (Nkqg) respectivement dans ces zones la, confirmentIb& valeurs trouvées
pour l'austénite et pour la ferrite dans les adieoxydables austénitiques [6].

La Fig.52 montre une micrographie optique prisesdarplan (XZ) de la soudure. Dans
ce plan nous observons uniquement la derniére pdéses pouvons également
observer les traces des fronts de solidificatiomm@te tenu de la surfusion évolutive en
fonction de la vitesse de solidification, et dearécde température entre transformation
a lI'échauffement et au refroidissement, ou la ek I'évolution thermique ainsi que
la présence d'hétérogénéités chimiques exerceninfloence primordiale. Ces fronts
de solidification ne peuvent étre assimilés a dmghermes (sauf aux tres faibles
vitesses de soudage). Dans cette figure nous tonstdeux zones bien distinctes dont
la forme du réseau ferritique est nettement difftize Dans la zone A, le réseau
ferritique est continu contrairement a celui dez¢éme B ou il est fragmenté. Cette
différence d’aspect morphologique de la ferritesdenderniére passe de la zone fondue
est liée aux conditions locales de refroidissenstrdux cycles thermiques provoqués
localement.

Par ailleurs, la Fig.53 montre une micrographigouet prise a I'intérieur de la zone
fondue c.-a-d. sur le plan (YZ). Dans cette figlmeéentation du réseau ferritique est
aléatoire, il n’a pas de sens privilégiés. Dangeaglgion de la soudure, nous avons d’'un
coté I'influence de la succession des passes etalitre coté l'influence des fronts de

solidification lors du passage de chaque passe.
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Fig. 5z : Micrographie prise dans le plan (XZ) sur la déraipasse de la soue de
référence

Fig. 55 : Micrographie prise dans le plan (YZ) dans la ztomelue de la soudure
référence
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Afin de confronter et confirmer les résultats denliaroscopie optique, des observations
au microscope électronique a balayage ainsi qu’darostope électroniqgue a
transmission ont éte réalisées (voir fig. 54, B) Fig. 55 montre clairement la forme
squelettique de la ferrite qui est piégée entre deains de lausténite. Une
microdiffraction au MET a été réalisée au sein bssipurs régions de la zone fondue.
Cette analyse nous a permis de déterminer la natwreturale des différentes phases
observées dans la zone fondue de la soudure leteeference). La fig.56 montre un
diffractogramme réalisé sur la ferrite indiquée slda fig.54. L’indexation de ce
diffractogramme (clich€) a l'aide du logiciel « Eteon diffraction » nous a permis de
simuler cette indexation (voir Fig.57). L'indexationanuelle faite sur la base de Tables
standards confirme les résultats donnés par ceiébgia Fig. 58 montre les résultats
donnés par le logiciel qui révéle une structurgitigue ayant un parametre cristallin

as = 286 A. Laxe de zone donné pour cette structure est

[113]. Dans cette figure la coincidence des tachesgsphulées avec celles du cliché

indiqué dans la Fig. 56 est parfaite.

Fig.54 : Micrographie MET en champ sombre montrant latieau sein de la matrice
austénitique dans la soudure de référence (somdurgieillie)
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Fig. 55 : Image micrographique (MET) de la ferrite squ&iee au sein de la
matrice austénitique dans la soudure de référesoeel(ire non vieillie)

Fig.5€ : Micrographie (cliché) MET correspondant au diffftogramme pris dans la
soudure de référence sur la ferrite indiquée dak$d.54
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Experimental Pattern Solutions 1to 9
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Fig.57 : simulation de 'indexation de la structure ingég dans le diffractogramme
(cliché) (voir Fig. 56)

La méme démarche a été adoptée pour connaitreftneer la structure de l'austénite
dans la soudure de référence. La microdiffracté@alisée au sein de cette structure nous
donne le cliché indiqué dans la Fig.59. La simatatie I'indexation de ce cliché s’est
faite également grace au méme logiciel (voir Fiyy.&0ndexation manuelle et simulée
de ce cliché sont en parfaite coincidence et r@ugdestructure austénitique ayant un

parameétre cristallin ya 3,6 A. Elles donnent aussi pour cette structure un axode

qui est[112] (voir Fig.59 et Fig.60).
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Fig.5€ : Résultat de la simulation de I'indexation dstiaicture indiquée dans le
diffractogramme (cliché) (voir Fig. 56)
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Fig.5¢ . Micrographie (cliché) MET correspondant au diffogramme pris
dans la soudure de référence sur l'austénite igdigians la Fig.54
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Fig.60: Simulation de I'indexation de la structure indégudans le diffractogramme réel
(voir Fig. 59)
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Fig.61: Résultat de la simulation de I'indexation dstiacture indiquée dans le

diffractogramme (cliché) (voir fig. 59)
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Les images micrographiques prises au MEB montrest ferrite trés sensible a

attaques chimiguesomparée a l'austénite (voir F62).

Mag | Sig | Spot _
20.0 kV|800x|SE| 7.0 110.0 mm| LMPCM UMR CNRS 8517

Fig.62 : Ferrite de forme squelettique trés attaquée daasnicrographie prise ¢
MEB

1.3 Présence du Molybdene (Mo) dans la zone fondt

Nous constatons dans le T& la présence du Mo dans la zone fondue. Cet élé
provient des bords du joint souc.-a-d.du métal de base (MB) qui est de nuance &
contenant B3% de Mo. Le métal d’apport (MA) lui de nuance B0 contient pas ¢
Mo. Le molybdéne a fort probablent diffusé a I'état liquide lors du soudage duat
de base vers la zone fonduel5]. La dilution du métal de base lors du soudag
permis la fusion d’'une partides bords du joint de soududéu la présence de ¢
élément dans la zone fon([117,118]. La Fig. 63nontre la distribution de cet éléme
dans la direction transversal (XY) de la souduxpe de la ZF. Il apparait claireme
gue cette zone s’est enrichie en Mo. Les limitetadechnique de I'EDX utilisée dal
cette évaluation sont a dmmées. Cette figure montre aussi que la teneur délé&eten
décroit graduellement de la zone de liai-séparant le métal de base de la zone fo
— vers le centre de cette derniére. Par ailleurde deneur est trés faible ,04Wt%)

dans la régiompériphérique de la zone fondue-a-d. dans la zone de liaison. (
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appauvrissement en Mo est peut étre la cause dagepide corrosion constatées
abords de la soudure (voir F64).

Teneur en Mo (WL %)
(WN]

1,5 7 T T 1
0 200 400 600 8OO

Distance a partir de la ZL vers le centre de la ZF (pm)

Fig.63 : Distribution duMolybdénedans la zone fondue de la soudure de réfeér
(soudure non vieillie)

Fig. 64: Localisation de piqures de corrosion au nivealadmne affecté
thermiquement (ZAT) proche de la zone de liaisdn) @parant la zone fondue
métal de base
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2. Caractérisation des soudures vieillies a 700 °C

2.1. Précipitation dans la zone fondue (ZF)

Apres 140 h de maintien, nous avons constaté lsepog de particules relativement
riches en Cr et en Mo, de taille relativement &itéé I'ordre de quelques microns (voir
Fig. 65, Fig.66 et Tab. 6). L'attaque électrolygga I'hydroxyde de sodium ( 20%
NaOH ) avec une tension de 2 volts pendant 5 slesoa température ambiante, nous a
permis de différencier par la couleur la phasge la ferrited. En microscopie optique,
la ferrite d apparait en couleur bleu-gris et la phasen couleur brun- orange (voir Fig.
65).

Le Tab. 6 regroupe les résultats de l'analyse aumiréalisée a 'EDX dans la zone
fondue de la soudure vieillie durant 140 h a 70@vd@r Fig. 66 et Tab. 6). Ces résultats
montrent une phase contenant en pourcentage massique (wt%) 21,73, &t 9
respectivement de Cr et de Mo. Des résultats sieslant été trouvés dans la littérature
[6]. L'histoire thermique locale lors du soudagélascause de la ségrégation chimique.
Cette derniere a conditionné la cinétique de foionade la phase. La précipitation de
cette phase apres un court séjour a 700 °C (146t souligner. Le temps d'apparition
de phases intermétalliques tel que la phasst beaucoup plus variable. En général,

dans la littérature les temps indiqués pour saiptation sont relativement long.

~

Fig. 65 : Micrographie optique prise sur la passe n°Zadsoludure vieillie pendant 140 h
a 7(0 °C. Les fleches rouges et bleues indiquent réiseacent la phaso et la ferrited
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Fig.6€ : Micrographie prise en électron rétrodiffusés E3&ck scattered electron) de la
soudure vieillie pendant 140 h a 700 °C

Tab.6: Résultats de I'analyse a I'EDX de la phése et la phase contenues dans la soud
vieillie pendant 140 h a 700 °C. Les points nun&sandiquent la localisation de la
microanalyse chimique dans la Fig. 66

Zone Elément (wt. %)
Cr Ni Mo

Point 1 (3) 25,10 4,37 2,51
Point 2 (3) 25,79 3,78 3,48
Point 3 () 23,94 5,01 3,87
Point 4 (3) 22,10 5,70 4,33
Point 5 (o) 21,73 4,40 9,71
Point 6 (y) 18,22 9,61 2,40

Des auteurs comme Mathew et ses colléegues en 9bf28rontré qu'a 600°C, 50% de
la ferrite est transformée aprés 1000 heures. BFautomme Gill et ses collegues en 89
[68] dans le cadre d'un vieillissement de 5000 heur&®@ °C, observent un réseau
presque continu de carbures trés fins le long ohi . Rappelons que la précipitation
des carbures se fait généralement en premier s@ee. mémes auteurs, pour un
vieillissement de 5000 heures a 700°C cette fdiservent un réseau presque continu

de phasesle long du jointy/d. En revanche pour un méme temps de vieillisseraent
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600°C, ils observent de gros flots de phasntourés de fins carbures en régression ; il
n'y a plus de continuité de réseau pour la pbagautres encore [80] ne trouvent de la
phaseo qu'apres 3800 heures de fluage a 600°C sous chRegppelons, dans ce cas de
figure, que le vieillissement sous charge accdkemgrecipitation de cette phase. Il y a
aussi des auteursomme Farrar et ses collegues en [83] qui ont étudié le
vieillissement d'une nuance 17-8-2, a 600°C et gentks 20000 premiéeres heures, ils
n'ont observé que des carbures suivis de la foonatiune phase intermétalliqye
plutét que o. Donc, nous remarquons bien que cette phase nmappen général

gu’apres de longues durées.

Les Fig. 67, Fig.70 et Fig.71 montrent qu'apreslang maintien a 700 °C (500 h et
1000 h), presque la totalité des grains de latéesont transformés. Aprés 1000 h de
maintien, le réseau de la phasgqui a envahie les régions ferritiques s’est tramsé en
particules arrondies (voir Fig. 71). Cette sphésailion est due au phénomeéne de
minimisation de I'énergie de surface au niveau dephasec et I'apparition de
l'austénite secondaireys » [73]. Dans ces figures, nous constatons que saukrrite
s’est transformée durant le vieilissement a 7@ tes grains ferritiques sont
remplacés par la phase et l'austénite secondaire yx». Par contre les grains

austénitiques paraissent plus stables lors du raiatcette température.

Les résultats de I'analyse chimique ponctuelleiséalau niveau de la phaséndiquée
dans la Fig.67 sont donnés dans la Fig.68. Ce#tatssmontrent une phaseriche en

Cr et en Mo. Elle est de nature chimique Fe-Cr-Mio balayage a 'EDX a été effectué
transversalement a cette particule (Voir Fig. 88s résultats de ce balayage sont
montrés dans le schéma indiqué dans la Fig.69idtabution des éléments chimiques
(Cr, Ni, Mo) au voisinage de la phase est représentée dans cette figure. La
composition des grains d’austénijten’est pas affectée par le vieillissement; elldees
identique a celle de l'austénite du métal de ba@sdapproche du précipité, les
teneurs en Cr et Ni diminuent alors que celle duadgmente Iégérement : le domaine
correspond a de l'austénite secondayse Comparée au reste de la matrice, la plmase
est enrichie en éléments alphagenes (Cr et Moppeawvrie en Ni. La ferrite non

transformée contient en moyenne les teneurs deeldtef avant vieillissement.
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L’'austénite secondaire se forme a l'interfa¢e sous forme d’un film mince d’'une
épaisseur d’environ 1um dans le cas de la soudeitkevpendant 500 h.

Fig.67 : Micrographie prise en électron rétrodiffusésSEBback scattered electron) dans
la soudure vieillie pendant 500 h a 700 °C montlesparticules de la phase

occupant le réseau ferritique. La nouvelle austépi) se trouve entre la phaseet
l'austénite mérey{

Les Fig. 65-67, et les Fig. 70,71 illustrent l@&gpitation de la phase, qui reste
localisée dans le réseau de ferrite dans la zamsufg apres un vieillissement prolongé
a 700°C.La valeur du Gy estimée a partir de la formule de Hull [118] est29,1 et
31,5 respectivement pour la ferrite non vieilliecetle vieillie pendant 500 h a 700 °C.
Ces résultats confirment la tendance a la décoitiposle la ferrited qui croit avec le

temps de maintien a cette température.

Z 4

Fe
G T Fe
Si i
N
1Y) | I
T T T T T T T T T ‘ T T T I T T T I T
b [ 10

Fig. 68: Analyse chimique ponctuelle de la phaseadiquée dans la Fig.67.
Composition pondérale : Fe =56 ; Cr=32,5; Ni,2; M0=6,5;Si=10;Mn=1,5
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Fig.69: Profil chimique des éléments Cr, Ni et Mo asisinage de la phasedans
la soudure vieillie durant 500 h a 700 °C toutlled du tracé rouge indiqué dans la
Fig.67

Fig.7C : Micrographie prise en électron rétrodiffusés E38ans la soudure vieillie
pendant 500 h a 700 °C. La phasprécipite dans le réseau ferritique
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Fig.71: Micrographie (MEB) dans la soudure vieillie dant 1000 h a 700 °C.
Il ya sphéroidisation de la phase

Hull propose une formule de &rpour estimer la tendance a la décomposition de la
phased. Cette formule est la suivante :

Creq=Cr+ 0,31Mn + 1,76Mo + 0,97W +2,02V + 1,58Si + Z[44 1,70Nb +1,22Ta —
0,266Ni -0,177C¢118]. (10)

Tab.7 : Composition chimique de la ferrite dans la soadie référence et celle vieillie
durant 500 h & 700 °C

Elément Cr Mo Ni Mn Si
Ferrite 23,4 3,0 52 2,2 0,7
(SR)

Ferrite 21,9 49 52 2,0 1,0
(500h)

La valeur du G4 de la ferrite dans la soudure de référence eelie weillie durant 500
h a 700 °C est égale a :

Creq (SR)= 23,4 +0,31 X 2,2 + 1,76 x 3 + 1,58 x 0,71 -0,266 X 5,234 + 0,682 +
5,28 +1,1218 - 1,383229,10 (11)
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Creq (500 h) = 21,96 + 0,31x2,03+ 1,76x 4,92 + 1,58x1,02 — &xB6L7 = 21,96+
0,6293 +8,6592 +1,6116 — 1,37523%+48 (12)

En accord avec I'estimation du 4 au moyen de la relation de Hull [118], la phase
privilégie les zones riches en Cr et en Mo. Suivatte formule et les données du Tab.
5, 'enrichissement en Cr et en Mo des zones déddlemporte tres largement sur leur
appauvrissement en Mn et Si qui sont d'autres éiésniavorisant la formation de la
phaseo [119].

L’analyse par diffraction des rayons X a été égaletmutilisée pour étudier I'évolution
microstructurale au sein de la zone fondue de la@lw®@ de référence ainsi que celles
des soudures vieillies (voir Fig. 72). Comme memi® précedemment, la soudure de
référence contient une matrice majoritairementémnisjue avec une faible teneur en
ferrite. La disparition progressive des raiesOjdkt (2119 prouve la décomposition
de cette phase lors du vieillissement. Cependarterent compte des résultats de
travaux récents [73];accroissement du pic de diffraction (222Je I'austénite avec le
temps de vieillissement (voir Fig.72) ne peut éateibué qu’'a la formation de
l'austénite secondairg. La limite de cette technique, ne nous a pas iselm détecter
la faible teneur de la phaseapres 140 h de vieillissement. A partir de 50@énfines
raies (222 et (421y sont apparues prouvant la croissance de la ghasec le temps
du vieillissement. Le parametre cristallin de I'gmnste calculé a partir de ces résultats
diminue légérement aprés vieillissement jusqwaadlh. Il est de 3,5945 A pour la
soudure non vieillie et il devient 3,5904 A aprésillissement. Cette diminution du
parametre cristallin de I'austénite est due a tenfion de la phase. Cette derniere a
causé un appauvrissement en Cr et en Mo dans lcendd’'un autre c6té et durant la
méme durée de vieillissement, la raie (pic) (§2&)partient a I'austénite secondaire
[73]. Le paramétre cristallin calculé pour cettesténite est de 3,5922 A. Il est
largement supérieur a celui de l'austénite mérki(de la matrice) qui est de 3.5904 A.
La formation et la croissance de cette nouvellgénite dans les grains ferritiques est
probablement due a I'appauvrissement en Mo de tattiée suite a la transformation :
d - o. Sa composition chimique differe de celle de ltange mere. Elle contient plus
de Cr et plus de Mo, - éléements alphagenes- qustéaite mere. Cette difféerence dans
la composition chimique confirme bien I'accroissetneée son parameétre cristallin.
Cependant, et tenant compte de son origiaesténite secondairg, se trouve bien

entre la phase et I'austénite mére (I'austénite de la matrice).
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Fig. 72: Diffractogrammes des rayons X pris au sein delge fondue de la
soudure de référence (SR) et de celles vieillig®°C durant 140 h, 500 h et

1000 h.

Les observations en microscopie électronique astn&gsion confirment ces résultats
(MO, MEB et DRX). Toutes les microdiffractions risg#les dans les régions séparant
'austénite des précipitéss (dans notre cas) montrent que c'est la ferrite sjest

décomposée (voir Fig. 73 et Fig.74) et prouvent spide cette phase s’est transformée

lors du vieillissement. L’indexation du cliché confe bien la nature des précipités
(voir Fig. 75). Il s’agit d'une phase de structure cristalline tétragonale avec des
parameétres cristallins a = 8,695 A and ¢ = 4,45@/A = 0,512). Il est important de
souligner que ces résultats confirment bien ceurnds pourc(FeCr) ou bien
oFeCrMo) — avec un rapport c/a = 0,516 et c/a 2 Dyespectivement comparé a celui
de o(FeMo qui est de 0,522 [120, 121]. La compositibimmque de la phase (voir
Tab. 6) montre bien sa nature FeCrMo. La Fig. 7Gtneoque les axes de zoj21]o

et [011} sont paralléles. Nous constatons I'absence depe®on d’autres phases
telles que : carbures de chromes plus particuliergrivbsCs, phasen et phase. Ces
précipités ont été largement abordées dans lesuxade [4, 6]. Dans les aciers

inoxydables austénitiques, la précipitation debwaas est nettement plus rapide que

celle des phases intermétalliques [6].

k.Rehouma: «Comportement structural et mécanique de sosdiigeier inoxydable austénitique du type 316 L 93
vieillies »



Chapitre Il : Caractérisation microstructurale desudures

Fig. 73: Micrographie prise au MET montrant la précipgatde la phase
dans la ferrite avec la présence de l'austéniterstgire {,) dans la soudure
vieillie durant 1000 h a 700 °C

Joint de

grains

Fig .74: Image en champ sombre prise au MET de la pbhiasas la soudure
vieillie a 700 °C pendant 1000 h
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Fig. 75: Diffractogramme obtenu dans la région sépammphbse de I'austénite

indiquéedans la Fig.74

2.2. Précipitation dans la zone affectée thermiqueemt (ZAT)

Cette zone est caractérisée par le grossissemengrdas, lors du vieillissement a
700°C. Par ailleurs, apres 500 h de maintien & d¢ethpérature, nous constatons une
précipitation de particules riches en molybdenerechrome au niveau des joints de
grains austénitiques c.-a-d. au sein des régiansidaes (voir Fig.76 et Tab. 8). Cette
micrographie prise au MEB nous montre une plmde type FeCrMo de méme nature
chimique que celle qui a précipité au sein de feZondue.

Nous constatons également d’aprés cette méme fagueeseule la ferrite est instable
lors du vieillissement & 700 °C. Le Tab. 8 confirlmgrécipitation de phaseriche en

chrome et en molybdéne.
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Fig. 76: Micrographie (MEB) montral la précipitation de phaseau niveau de
joints de grains d’austénite (au sein des régier#ifjues) dans la ZAT de
soudure vieillie durant 500 h a 700.

Par ailleurs, un balayage sur le plan (XZ) de ladswe vieillie pendant 1000 h no
révéle la présence d'urmarticule trés riche en chrome (environ 60%) (Meig.77).
Selon certains auteurs Z4] une ferrite d trés riche en chrome se transforme
l'austénite et est désignéedans la matrice aprés maintien & haute températuteng
séjour. Cette phase setransforme & son tour en phio car I'énergie libre de Gibbs ¢
cette derniére est faible comparée a celle derhitefce (voir Fig. 78). Bannister et
Farrarrapportent [72 que la phasw se transforme de la ferrite & cause de leu
compositions chimiques qui sont similaires et quitsdu type Fe Cr. La cinétique d

cette transformation — o est rapide.
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Tab.8: Microanalyse chimique a 'EDX de la phase, y. et la phase contenues
dans la ZAT de la soudure vieillie pendant 50079@ °C. Les points numérotés

indiquent la localisation de la microanalyse chin@glans la Fig. 76.

Zone Elément (wt. %)

Cr Ni Mo
Point 1 (o) 30,04 234 10,74
Point 2 (o) 27,12 3,61 7,05
Point 3 (8) 24,88 4,87 375
Point 4 (1) 17,65 9,69 2,72
Point 5 (8) 20,55 4,75 3,72
Point 6 (o) 27,87 2,39 11,29
Point 7 () 22,59 5,21 5,57
Point 8 (o) 24,08 4,79 6,25
Point 9 (o) 28,28 3,46 7,81
Point 10 (12) 14,50 8.22 266
Point 11 (o) 30,26 247 8,51
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(b) Profil chimique ZAT1000hSoud Plan (X7)
80,00%
70,00%
g 60,00%
Fer
E 50,00% or
40,00% Ni
30,00% ——0
— 5
20,00%
10,00%
50,0 §5,0 60,0 B5,0 70,0 75,0
Distance du balayage en pm
Fig. 77: Précipité riche en chrome dans la ZAT de la soudieillie & 700 °C
pendant 1000 h (selon le plan XZ) : a) imagérdcé de balayage, b) Profil
chimique sur ce traceé indiquant I'évolution desetas en Fe, Cr, Ni, Mo et Si
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Fig. 78: Courbes d’énergie libre de Gibbs des phasesratestéerritea’ et phases [71]

2.3. Précipitation dans le métal de base

Lors du vieillissement a 700 °C le métal de base aftecté par 'opération de soudage
subit un grossissement des grains. Une pbasmilaire dans I'aspect micrographique a

celle qui a précipité dans la zone fondue (en ecouleun orange) apparait (voir Fig.79).
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Fig.79: Précipitation de phaseen couleur brun orange au niveau des joints de
grains de l'austénite dans le métal de base varilant 1000 h & 700 °C.
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La Fig.80 montre une micrographie prise au niveadadzone de liaison séparant la
zone fondue du métal de base. Dans cette figure oomistatons un grossissement des
grains austénitiques avec la présence de partidelesuleur brun orange au niveau des
joints de ces grains. Il s’agit de la phasele méme nature et couleur que celle qui a
précipité au sein de la ZAT et la zone fondue. &Cptécipitation s’est faite au sein des
régions de la ferrite. La quantité de la phaskans la ZAT et dans la zone de liaison est
faible comparée a sa quantité dans la zone fordeigrossissement des grains et la
faible teneur en ferrite dans ces régions explitjgette faiblesse dans la quantité de
cette phase. Selon les travaux de [137] les stegtde grains fins accélerent la
précipitation de la phase a cause de la distance de diffusion qui est calates ces
structures comparées aux structures ayant unelgraétrie grossiere. Rappelons que
la formation de la phase est contrbélée par la diffusion des éléments chiesgentrant

dans sa formation.
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Fig.80: Précipitation de phaseen couleur brun orange au niveau des joints dagyra
de l'austénite dans la zone de liaison séparanékal de base de la zone fondue dans la
soudure vieillie durant 1000 h & 700 °C.
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3. Mécanisme de formation de la phase

Les résultats ci-dessus confirment les données diétdrature sur la formation de la
phaseo a partir de la ferrite dans les aciers inoxydablestenitiques dans le domaine
de température entre 600 °C et 800 °C [122,36]szatte étude, la morphologie de la
ferrite est initialement dendritique avec la présenle l'austénite dans les espaces
interdendritique. Cette conclusion concorde d'urat,pavec la valeur du rapport
CrefNieq qui stipule que le mode de solidification primags ferrito-austénitique pour
le métal de base et le métal d’apport [110], et part, avec I'observation de ferrite
sous forme de dendrites squelettiques piégées tmnmatrice austénitique. La
germination et la croissance de la phasse font dans les grains de ferrite comme le
montrent les micrographies précédentes. Le Mo mrawe des bords du joint de
soudure, joue un réle déterminant dans la format®ta phase (voir Tab. 6 et Tab.8).
Par conséquent, le remplacement du réseau ferifian celui de la phaseest dicté
par la forte teneur en Cr et en Mo de la ferrite.faible énergie de l'interfacg’y dans
les aciers inoxydables austénitiques [128inparée a celle de l'interfac&/y avec la
présence de défauts dans cette interface comptesengcohérente facilite encore la
transformation de la ferrite en phas§l23]. Sa cinétique de précipitation dans la ferri
est deux fois supérieure que celle dans l'aust§@jteCette différence de cinétique peut
s’expliquer par la différence de densité des mmiliéstallines des deux phases. La
vitesse de diffusion du Cr et du Mo est 100 foipéieure dans la ferrite que dans
I'austénite [6]. Ainsi, la croissance de la phasentraine I'appauvrissement de la ferrite
résiduelle en Cr et Mo et par conséquent sa tremsfiton en austénite secondaire. La
Fig. 81 montre un schéma indiquant le processusamsformation de la ferritd en

phaseo et en austénite secondaire.

4] t

Fig.81: Schéma indiquant le processus de formation gbedaes et I'austénite
secondaire y,» (t,> t1> to)
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Fig.82 : Micrographie prise dans la zone fondue de lalsmvieillie durant 140 h
a 700 °C. Précipitation de la phaséans le réseau ferritique

La Fig.82 montre une micrographie optique prisesdianzone fondue de la soudure
vieillie pendant 140 h a 700 °C. Dans cette figums observons clairement la
précipitation de la phase dans le réseau ferritique. Cette figure confirnmenble
schéma de croissance de cette phase indiqué diits &i.

Le Tab. 9 montre la composition chimique de la pladurant les différents temps de
maintien. Dans ce tableau nous constatons la dilmmwe la teneur du Mo aprés
maintien a 700 °C de 9% apres 140 h a 5% apres HOROus pouvons expliquer cela
par la décroissance de cet élément au niveau mterfaced/y avec 'augmentation du
séjour a cette température. Les auteurs [3], damsétude ont constaté la décroissance
du Si au niveau de cette méme interface avec l'angamtion de la température de
traitement du 308L. Nous rappelons que dans ceditcams le Si joue le méme rdle que
le Mo. Sachant que la nature chimique de la ploagai a précipité est du type Fe-Cr-
Mo, et que le Mo est un élément trés catalyseuladaécipitation de cette phase, la
croissance de cette derniére durant 1000 h a 70Ga°@ire chuter la teneur de cet
élément dans la zone fondue.

Tab.9 : Composition chimique de la phaséssue des traitements de vieillissement

Elément 140h 500h 1000h
Fe 61 60,3 66
Cr 24,2 29 21,6
Ni 4,2 3 5,9
Mo 9 6,5 S
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4. Mécanisme de formation des carbures

Dans le cadre de cette étude, les carbures n'anéfgaobservés. La littérature accorde
un temps trés court (de I'ordre de quelques minyiesr la précipitation des carbures
qui se fait généralement aux premiers stades drepsas [4,76]. En contradiction avec
ces données littéraires, Wasnik et al. [77] trouvgme les carbures précipitent en
dernier stade du processus de précipitation daasiet’ 316L. Pour les phases
intermétalliques qui suivent la précipitation desbtires, les temps de précipitation sont
plus long et peuvent atteindre des milliers d’heuf23, 67, 68,80]. Normalement,
lorsque les températures dépassent 550 °C daasites inoxydables austénitiques en
I'occurrence l'acier 316L, il y a précipitation adarbures de chrome (£€s) et /ou
précipitation de phases intermétalliques tel gug, n,... etc. [4,6, 62]. Il est également
connu que la précipitation de ces carbures néedssiliffusion du carbone vers les sites
a forte concentration en éléments carburigenegueICr, Mo etc [125,126]. Dans cette
étude, les carbures n'ont pas été observés damuture. Il est fort probable, que ces
derniers soient formés au début du traitement aeheampérature comme le reporte
certains travaux réalisés sur le 316L [4,76]. Camiérs seraient transformés en phase
o vu les longues durées de séjour a 700 °C. D'ureafité, dans les soudures a bas
carbone (<0.03 % C), comme c’est le cas de notuelse, il est peu probable, que
précipitent des carbures stables comme il a étérebsdans une étude récente [22].
Pour confirmer ces faits, il est nécessaire de fa@s traitements de vieillissement a 700

°C pour des durées trés courtes.
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CHAPITRE IV
Caracterisation mécanique
des soudures

Introduction

Dans ce chapitre, nous présentons les résultats daractérisation mécanique des
soudures (brute et vieillies). Cette caractérisatboncerne la microdureté Vickers,
'essai de traction uniaxiale et les résultats decorrélation d'image (champs de
déplacement local et de déformations locales desglifférentes zones des soudures).

Ce chapitre regroupe quatre (04) paragraphes :

v' Le premier concerne I'analyse de I'effet du viediement sur la dureté Vickers.

v" Le second concerne I'analyse de I'effet du vieskisient sur le comportement
global des soudures a la traction.

v' Le troisieme est consacré a l'analyse de I'effet \deillissement sur les
déformations locales dans les différentes zonesalgdures.
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v' Le dernier et quatrieme paragraphe est consacétualeé des facieés de rupture
dans les deux soudures : la soudure brute notieieilla soudure vieillie durant
1000 h a 700 °C.

1. Effet du vieillissement sur la dureté Vickers

Aprés 1000 h de maintien & 700 °C, on note unemditiun sensible de la dureté des
soudures vieillies comparée a celle de la soudereétérence (Voir Fig.83). Deux
facteurs font diminuer cette caractéristique mapamipendant le vieillissement : d’'un
coté le grossissement des grains qui augmentewt lawgmentation de la durée de
séjour a 700 °C et d'un autre coté, I'appauvrissgnt® la matrice austénitique et
ferritique en éléments durcissant tel que le Mz &r a cause de la précipitatida la
phaseo qui est une phase riche en ces éléments [51].iRaurg, durant cette période,
la relaxation des contraintes résiduelles issuesalidage, va permettre encore un
adoucissement du matériau ce qui entraine une dimmde la dureté (voir la méme

Figure).

2. Comportement a la traction des soudures
2.1. Effet du vieillissement sur les propriétés ghmles

Les propriétés globales comprennent le cordon ddwe avec le métal de base. Par
ailleurs, Les formules que nous avons utilisées dans le trdeé courbes

conventionnelles et rationnelles sont, aprés lesidérations suivantes :
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Fig. 8% : Profil de dureté Vickers dans les soudures (S®Ridure de Référence
non vieillie ), 140, 500, et 1000 (temps de visdément des soudures en heure).

F : force de traction lors de I'essai

S : Section initiale de I'éprouvette de traction

S : Section finale de I'éprouvette de traction éspupture de I'éprouvette)
Lo : La longueur de I'éprouvette de traction avalstes

L : La longueur de I'éprouvette de traction apngsture

Nous pouvons calculer I'allongement relatif ou artionnel £;)

= Lo (13)

Nous pouvons également calculer la contrainte aaiwenelle 6.)

F
C. = S_o (14)
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Il est bien établi que la déformation plastiquefae sans variation de volume, alors
nous pouvons écrire :

S L:%Lo (15)
Et on a:
S _ L
S5 1 (16)

La loi de Hooke s'exprime sous la forme :
c=Ee¢ (17)

Tel queE est le module de Young

Nous avons également la réduction relative rémangasection nommeée « striction »

qui est égale a :

7 =100 — (18)

Z : est la réduction rémanente de section

Pour le tracé des courbes rationnelles, nous avons

& = In (L/Lg) = In (1+¢) (19)
g, = Déformation rationnelle
o. = FIS (20)
o. = Contrainte conventionnelle
(21)

0 =0c(1+¢)
o, = Contrainte rationnelle
En traction uniaxiale, le taux de consolidationrespond a la pentdoide de la courbe

de traction rationnelle [127].
Dans la pratique, le comportement en traction aésrsaest souvent déduit de fagcon

simplifiée par une loi en puissance de type Hollorifi®7] :

o=Keg" (22)

n : Coefficient d’écrouissage
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K : Coefficient caractérisant le matériau

_ dino (23)
~ dlne

Ce coefficient est relié au taux de consolidatianlp relation :

= [

Afin de calculer le coefficient d’écrouissage) (on a tracé les courbe&n (o;) en
fonction delLn (g). La pente de ces courbes nous donne la valeur dificoeret
d’écrouissagen). Plus la valeur d& est grande plus la déformation plastique sans

striction est grande [127]

n>0.5 pour les nuances ausiguns
0.2<n<0.25 pour les nuances ferritiques
K= 44 pour les aciers

L’analyse des résultats des essais de tractiom T\ab. 10) montre que les propriétés
meécaniques sont meilleures pour les soudurediesedomparées a celles de la soudure
non vieillie. Le vieillissement de la ferrite prayee une |égeére augmentation de la
limite d’élasticité et une forte augmentation dedaistance maximale a la traction, ce
qui a pour consequence d’augmenter I'écrouissagmatériau [51]. Apres 140 h de
maintien a 700 °C la soudure présente les meillgssltats quant a la limite élastique,
la résistance mécanique et I'allongement. Panaglecette soudure présente le plus fort
coefficient d’écrouissage (n = 4,7). Plus la valdarn est grande plus la déformation
plastique sans striction est grande [127]. On ageement le début de la dissolution de
la ferrite avec un appauvrissement de la matricstéaitique en chrome (Cr),
molybdéne (Mo) eten carbone(C),a cause de la formation de la phaseet
éventuellement la précipitation des carbures des peemiéres minutes du
vieillissement. La distribution de fines particulégides dans la matrice ductile lors de
la croissance de la phase permet a la soudure vieillie durant 140 h d’avoir
relativement de bonnes propriétés mécaniques, a@mpaux autres soudures.

Toutefois, plus le temps de vieillissement augmepiigs ces propriétés se dégradent a
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cause des mécanismes cités précédemment a savBipssissement des grains, ii)
dissolution de la ferrite, iii) appauvrissementldematrice en éléments durcissant tel
gue Cr et Mo, iv) Germination et croissance dehasgo.

Dans le Tab.10 et également dans la Fig. 84 noostatons que la soudure vieillie
durant 500 h possede le module de Young le plugeél€e module de Young
représente la pente de la limite élastique de labeptracée a partir des données de la
machine de traction. Cette valeur peut étre egmdalierreur due a la machine, a la
géomeétrie de I'éprouvette et autres. Nous conssategalement que le coefficient
d’écrouissage (n) pour les soudures vieillies coteaavec celui préconisé pour les
aciers austénitiques (n étant supérieur a 0.5 lgsuaciers inoxydables austénitiques).

Ce constat n’est pas veérifié pour celui de la soeidie référence non vieillie [127].

Tab.10 : Evolution des caractéristigues mécaniques erctifim du temps de
vieillissement

t (h) | Re.2)(MPa) | Rm (MPa) | R (MPa) | A; (%)| E (MPa) Coeff.
(x 10°) d'écr. (n)

SR 286,5 419 380 32 87 0,164
140 329,65 543 528 43 125 4,7
500 298 498 474 28 161 0,42
1000 287 474 454 24,5 97 1,75

La Fig. 85 montre I'allure des courbes rationnetlestraction des différentes soudures.
Cette figure confirme les résultats du Tab. 10 dagsel le comportement mécanique
de la soudure vieillie jusqu’a 140 h parait le heeit. Lorsque le matériau est trés
faiblement vieilli, la ferrite rompt de maniere dile et ce, quelle que soit la
température d’essai [51Le mécanisme de rupture de l'austénite reste @udiibns
cette soudure, nous avons une microstructure ¢oéstprincipalement d’austénite avec
de la ferrite et une faible quantité de phas®ar contre dans la soudure vieillie durant
500 h, lors de I'essai de traction, les dislocaiorées dans le matériau lors de cet essai
vont rencontrer plus d’entraves dans leur déplaocénlley a la présence de trois types
de joints (jointd/y, joint &c et jointy/o) ce qui consolide le matériau. Il y a aussi les
écarts de cohérence entre les réseaux cristaissptases présentes qui introduisent
des contraintes internes et qui réduisent a leur ta mobilité des dislocations
Comparées aux valeurs trouvées dans la littérateseyaleurs du module de Young
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trouvées dans le cas de nos soudures paraissativarient faibles. Par ailleurs, la
disparition de la ferrite et la sphéroidisation gagticules de la phaseaprées 1000 h

de vieilissement ont permis aux coefficients déétssage de cette soudure de
s’améliorer légerement comparés a ceux de la seudeitlie durant 500 h et la soudure

de référence.
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Fig. 84 : Module de Young en fonction du temps de viestismient a 700 °C
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Fig. 85: Courbes rationnelles de traction des soudureséfigence (SR) et des
soudures vieillies a 700

Il faut signaler que I'énergie élastique de la atistion dépend des constantes
d’élasticité locales du réseau cristallin et dgrdandeur des distorsions de dilatation et
de contraction du réseau qui lui sont propres. w1 atome étranger se trouve pres
de la dislocation, les distorsions autour de cellsent partiellement compensées par la

distorsion autour de I'atome étrangeff¢t de taillg. Par conséquent, I'énergie de la
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dislocation est abaissée, et cela d’autant plusrfeent que I'atome étranger est proche
du cceur de la dislocation ou les distorsions ppreelle-ci sont les plus importantes.
Par ailleurs, les solutés modifient localementdesstantes!’élasticité de la matrice et
cela conduit également a une force d’interactidnedia dislocation et le solutéfet de
modulg. Cette force est attractive ou répulsive selom d¢m présence de l'atome
étranger augmente ou diminue les constantes d@téastLes calculs théoriques
indiquent que la force d'attraction due a l'effee daille est presque toujours
prédominante sur la force d’interaction due a &etfe module, de sorte que la force de
liaison entre dislocations et atomes étrangerprestgque toujours attractive. La Fig.86
indique clairement l'effet de la taille des graissr le mode de déplacement des
dislocations. Elle indique également l'influencelddraction volumique des précipités

sur le déplacement et la mobilité des dislocataarss la matrice.
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Fig. 8€ : Effet schématique de la taille des particuledsmécanisme de
durcissement et sur la grandeur du durcissememtdges valeurs croissantes de la
fraction volumique de particules [128]

Dans les Fig. 88 et Fig. 90 I'allure de la courléspntant la loi de comportement est
linéaire dans le cas des soudures vieillies durdfith et 1000 h. Les courbes de la loi
de comportement des soudures de réference (SRellet \deillie jusqu'a 500 h
présentent une allure presque linéaire pour la jgrenet non linéaire pour la seconde
(voir Fig.87 et Fig.89). Ces deux soudures posdadeoefficient d’écrouissage faible
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comparé a celui des soudures vieillies durant 1401900 h. La soudure vieillie durant
140 h présente le coefficient d’écrouissage le plagé. Cette derniére possede la plus

grande résistance mécanique (voir Fig.85 et Tab.10)
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Fig.87 : Courbe de la loi de comportement de la soudangtérence (SR) lors des
essais de traction.
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Fig.8€ : Courbe présentant la loi de comportement deuasre vieillie durant
140 h & 700 °C lors des essais de traction
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Fig.8¢< : Courbe présentant la loi de comportement dedawsre vieillie durant
500 h & 700 °C lors des essais de traction
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Fig.9C : Courbe présentant la loi de comportement deuawsre vieillie durant 1000 h
a 700 °C lors des essais de traction

Par ailleurs, dans le tracé des courbes converdil@snde traction pour les soudures de
référence et de celle vieillie durant 1000 h a 70qvoir Fig. 91), et en se basant sur les

données de la corrélation d'image, nous pouvonsurgoer que les temps des domaines
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élastique et plastique sont relativement égaux feEmudeux soudures. Par contre, si on
observe la durée séparant I'amorce de la ruptuliefat de cette derniére dans les deux
soudures (voir la méme figure) nous constatonscette durée est plus longue dans le
cas de la soudure de référence. Ce temps est dee@mdes dans le cas de cette
soudure, il n’est que de 8 secondes dans le clssdeidure vieillie durant 1000 h a 700
°C. Nous pouvons dire alors que cette soudurell{giiO00 h) présente une rupture
plus fragile que celle de la soudure de référefadte derniére, présente une rupture
ductile. L'analyse de la nature des faciés de mepta I'aide de la microscopie
électroniqgue a balayage (MEB) pour les deux sowdwenfirme ce constat (voir
Fig.104). Nous constatons également, que la soudailie pendant 1000 h présente
une bonne résistance mécanique comparée a laargmsinécanique dans le cas de la
soudure de référence. Ce constat est égalemefievgar les résultats présentés dans

les courbes rationnelles de traction pour les dmuxdures (voir Fig.85).

La présence de la phasedans cette soudure, conduit a l'augmentationrdesgaces a
franchir par une microfissure et consolide ainsirlatériau. De plus, la structure de
cellules de dislocations formées dans la matricstémitique mais associées a la
morphologie de la phase équivaut de fait a une forte réduction de la¢aile grains
effective. Cette réduction de taille de grains dffee entraine un meilleur
comportement vis-a-vis de la déformation, de laxation de contrainte et finalement,
vis-a-vis du niveau de concentration des contrairsex interfaces a méme de

provoquer la germination de cavités. Par consédaatéformation est mieux répartie.
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Fig. 91: Temps des domaines élastique, plastique et jus§a’a rupture dans les

soudures : de référence (SR) et vieillie dura®0l® a 700 °C
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Si on examine le lieu de rupture dans ces deux wesd (voir Fig.92), ces
micrographies prises au MEB présentent le lieugéure dans les deux soudures. Nous
constatons dans ces micrographies que la ruptase felite dans la zone fondue dans le
cas de la soudure vieillie durant 1000 h a 700L¥3. raisons de cette rupture sont liées
principalement a la présence de la phas#ans cette région de la soudure. Elle s’est
faite au niveau de la zone de liaison séparantéiainde base de la zone fondue dans le
cas de la soudure de référence (Voir toujours lanenéigure). Les raisons qui ont
provoqué la rupture dans la zone de liaison sép#anétal de base de la zone fondue
dans la soudure de référence sont liées probabteendiappauvrissement local en
molybdéne c-a-d a I'hétérogénéité chimique dan ¢égion de la soudure. Rappelons
que des piqures de corrosion ont été constatées cktte région (voir Fig.64). Le
phosphore ségrége au niveau des joints de graifiagilise I'acier en produisant une
rupture intergranulaire donc fragile. Le Mo a pa@le de le piéger et d'éviter qu'il
précipite au niveau des joints ce qui a pour effeigmenter la ductilité de I'acier. Nous
pouvons signaler aussi le grossissement des gdains cette région lors du soudage,
car ce sont des régions dont la température dépesd®00 °C pendant I'opération de
soudage.

Dans cette soudure, la zone de rupture a été biglorée a I'aide de la microscopie
électronique a balayage (MEB). La Fig. 93 illushien les différentes microzones
présentes dans la région de rupture dans cetteusnublous en constatons quatre
microzones. Dans la micro zone « A » nous conssatims stries de fatigues. Dans la
microzone « B » nous constatons des cupules indiquae rupture ductile. Dans la
microzone « C » la rupture est fragile car nouseokons des zones de clivage et nous
constatons également la présence de plusieursdsssknfin dans la microzone « D »
nous constatons des régions de clivage. Cette mune est une continuité de la

microzone « C ».

Nous constatons également dans les deux soudure$a qupture s’est faite hors métal
de base. Les résultats de la corrélation d'imageconfirmé ce constat. Le métal de

base s’est faiblement déformé comparé aux autmsszadans les deux soudures.

k.Rehouma: «Comportement structural et mécanique de sosdiigeier inoxydable austénitique du type 316 L 117
vieillies »



Chapitre IV : Caractérisation mécanique des soudure

Zone

Fondue

Fig.92 : Micrographie BSE présentant la rupture dansléas< soudures .
a) Rupture dans la ZL pour la soudure de référdmcRupture dans la ZF pour la
soudure vieillie 1000 h & 700
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¥

Fig.92: Images micrographiques en MEB prises dans looméde rupture (ZL) dans la
soudure de référence : Micrographie A montrant wracaement de particule avec la
présence de stries de fatigue, Micrographie B umaij une zone de rupture
ductile,Micrographie C montrant 'amorcage de fies) Micrographie D indiquant une
zone de rupture fragile (présence de clivage).
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2.2. Effet du vieillissement sur les déformationstales dans les

soudures

Les résultats de la corrélation d'image nous onmmpe de calculer les champs de
déplacements ainsi que les déformations locales @amone transversale a la soudure
(voir Fig. 94,97,98). Pour des raisons de dispditélsi du matériel de la correlation
d’'image, nous avons procédé aux calculs seulemerdesix soudures : la soudure de
référence et la soudure vieillie durant 1000 h @ 70. Au sein d’'une méme soudure la
zone fondue parait plus déformée que les autresszplus particulierement le métal de
base (voir Fig.97,98).

0495358
0458977
0424584
0.389211
0.353828
0.318445
0.283062
0.247E8
0.2122497
0.176914
0.14153
0.106148
0.0707656
0.0352828

Fig.94 : Champs de déplacement a travers les differenties de la soudure de
référence aprés 60 secondes du démarrage de esgaiction

2.2. 1. Calcul du champ de déplacement

Sur les images obtenues, nous avons choisi un éhselm points ou on souhaite faire
une mesure. Chacun de gepoints » de mesure est une petite surface de lenthy
(270 x 270) punf contenant un nombre suffisant de motifs aléatgi@sr étre unique
dans le champ de I'image. Ainsi, lors de la cotiélaentre deux images, chaque
point » va fournir la valeur du vecteur déplacemdioiut le traitement des images est
réalisé par le logiciel Davis 7.2. Ce logiciel asslinterface avec l'utilisateur, exécute

les calculs de corrélation entre les images nuraés@n chaque nceud du maillage. Les
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paramétres d’entrée du logiciel, a choisir paillagteur, sont : I'ensemble degeints

» de mesure (nceuds du maillage), la taille moyehnenotif aléatoire en pixels, la
valeur seuil de la corrélation, et le nom des dieuxges a traiter. Le déplacement est
obtenu par interpolation parabolique de la fonctiercorrélation, ce qui permet d’avoir
une résolution sub-pixel. Le vecteur déplacementiéfni par sa direction, son sens et
sa norme. Il est la somme de deux composantesiéplacement d’ensemble de la
piece et le déplacement di a la différence de emaegt entre les deux images. La
composante liée au déplacement d’ensemble disppgaitdérivation lorsque les
déformations sont calculées. Chacun demints » de mesure est une petite fenétre de
I'image de N x N) pixels contenant un nombre suffisant de motifstaiéss pour étre
unique dans le champ de I'image. Dans notre caditesnsions de la fenétre sont de
(32 x 32) Pixel avec un recouvrement des deux feaé&te 50%. Considérons un point
P, de coordonnéesgy yp), dans la premiére image (Voir Fig. 95). La fea&trextraite

de limage autour du point P se compose d'un enkerdb pixels de coordonnées
(xp +1i, yp +]), 1 etj variant de-N/2 aN/2. Chacun de ces pixels présente un niveau de
gris notélfp (xp +1i, yp +j). Cette fenétre est comparée par corrélation datedred),
extraites d’'une seconde image, centrées sur leg pbide coordonnées{ + Uy, yp +
vu). La valeur maximale de la corrélation est obtelarsque les deux fenétres sont
superposées. Le vecteur déplacement du point B Enpremiére et la seconde image
est déterminé en maximisant le coefficient de datign entrefp etfy. Les coordonnées
du point M correspondant seront alors ¢+ Up, Yp + Vp), OU Up €t Vp SOnNt les
composantes du vecteur déplacement recherché.léarvdu coefficient de corrélation

entre les fenétres etfy est donnée par I'équation suivante [128]:

CP (M) — Ci(fp.fm) (25)
JCalio) a0

Ou C; et C, représentent respectivement les fonctions d’ioteétation et

d’autocorrélation définies par [128]:

N N
Ci(fp, fm) = Zizz_gzjz.z_glfp(xp + Lyp+ ) A, (xp + i+ uy,yp + j+ vy) (26)
2 2

=

N
Co (fo) = # % _%ij _glfQ(xQ +i,yq+ j) Ao (xg + L,yg + J) (27)

L=

Ou Q est un point de coordonnées (yo).
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Fig. 95 : Principe du calcul de corrélation directe emdefenétres extraites de
I'image de la surface de I'échantillon avant etegpchargement

A partir des images enregistrées, on peut maintgmacéder au calcul du champ des
déplacements. Beaucoup d’options sont réglabless mgissent a des niveaux de
calculs différents. Pour se rendre compte de |giles réels, il faut faire beaucoup de
tests et de calculs en ne changeant qu'un pararadaefois. On trouve d’abord des
options de correction d’'image, puis un pré-traitetnensuite le calcul de corrélation en
lui méme, et enfin le post traitement. Les difféseparamétres du logiciel « DaVis »
utilisés sont optimisés pour obtenir un champ daad@&ment correct et cohérent d’'une

part, et un temps de calcul raisonnable d’autré par

2.2. 2. Calcul du champ de déformation
Les différentes composantes du tenseur de défamgij dans le plan (X, Y) sont
définies par :

* Ex et Eyy sont les déformations normales qui décrivent laoaéation locale

unidimensionnelle d_L , respectivement, dans la direction X et Y.
L

* E, et By sont les déformations qui décrivent le cisaillafrlecal en projection

sur X (ou Y) d’'une surface de normale Y (ou X).
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Dans notre étude, nous nous sommes intéressésenmiqil a la composante verticale
E,y (suivant la direction de la traction).

A partir du tenseur de déformation générakggécrit dans une base quelconque dans
le plan (X, Y)), les valeurs des déformations ppates (Voir Fig. 96) ainsi que I'angle

g, définissant les directions associées sont donnmdgpeelations suivantes [128]:

Y y' Y
E
W' ap xl
Eyx Emin\(-' Emax -
- - E !
= | 5 l_w'”x LA
Exx o]
E i ——
EyX | Emax \Emin
Eyy
4 b
Fig. 9€ : Composante du tenseur de déformakgndans le plargXY) .
a) Avant application de charge, b) Aprés applicatitune charge [128]
r E +E E.—EJ’| _
=S S SO S g
2 4 . E_+E
] | avec E, =——>"
2E,, 2
tan(, )=
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Fig. 97: Déformations locales dans les différentes zaeela soudure de référence (SR)
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Fig. 98 : Déformations locales dans les différentes zaleels soudure vieillie pendant
1000 h & 700 °
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Les différentes zones de la soudure de référencgose plus déformées que leurs
semblables dans la soudure vieillie durant 100Qahprésence de la phasedans la
soudure vieillie que ce soit dans la zone fonduéien dans la ZAT ou alors au niveau

du métal de base est la cause principale de ceantenpent.

2.3. Endommagement et facies de rupture

2.3.1. Endommagement dans la région adjacente dedane fondue

BN

Une observation au microscope électronique a bgay@MEB) sur la surface
transversale des deux soudures ainsi que surdessfde rupture, nous ont permis de
faire quelques constats. Dans la Fig@Be dans le métal de base, dans une région
proche de la zone fondue dans la soudure de réframous constatons de petites
particules noires confinées dans les régions igues d'aspect gris foncé. Ces
particules peuvent étre des amas de cavités oiaefissures qui se sont produit dans
la ferrite [129]. Dans cette méme figure, nous olom@s une structure austénitique
isotrope avec des joints de grains bien apparévibsls constatons également une
grande densité de macles et de bandes de glisseiarentes grains de I'austénite. Pour
certains grains, deux systemes de glissement sarsntifestés (bandes de glissement

croisées).

i

- Amasde fissurest

e ou de cavites

Fig.9< : Micrographie montrant des amas de fissures ooagéés dans les régions
ferritiques du métal de base déformé proche dena zle rupture dans la soudure de
référence
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Plusieurs auteurs [89-91, 129,130] ont étudié entaildéles mécanismes
d’endommagement et de rupture, sous sollicitatiomnatone, des aciers austéno-
ferritiques. Ces auteurs trouvent que le mécanisimerupture de l'austénite reste
ductile, alors que la ferrite rompt selon trois medlifférents suivant son niveau de
vieillissement et la température d'esgsbir Fig.100). Lorsque le matériau est trés
faiblement vieilli, la ferrite rompt de maniere dile et ce, quelle que soit la

température d’essai [51].

T &
320°C - @ L4
Cisaillement des deux phases
Rupture dactile ///—
Mulrifissuration
20°C- T &
! e
7 Vieillissement

Fig. 10C : Mécanismes d’endommagement et de rupture d’igm aasténo-ferritique en

fonction de son degré de vieillissement varian® @e7 et de la température d’essai [91]

Slama et al. [92] trouvent qu’a I'ambiante, la mnetde I'acier austéno-ferritique vieilli
se déroule en trois étap€¥oir Fig. 101). Des microfissures de clivage {100}
apparaissent tout d’abord dans la ferrite. Puis ro@sofissures se propagent dans
'austénitequi se déforme plastiquement. Les ligaments d'aitstdinissent alors par
rompre suite a la coalescence des cavités. L'@iemt de la ferrite mais aussi celle de
l'austénite par rapport a la direction macroscoeigie traction vont conditionner
l'apparition du clivage dans la ferrite [90]. L'emmimagement apparait
préférentiellement dans les zones ou la ferritebast orientée pour cliver ou dans les
zones ou les incompatibilités de déformation etgsedeux phases sont grandes.
mécanisme de rupture de l'austénite n'est gféecté par le vieillissement. Celui de la
ferrite dépend a la fois du niveau de vieillissetr{énictile/fragile) et de la température

d’essai (clivage/cisaillement).
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-h:* R -

b | !

Fig. 101: Mécanisme d’endommagement et de rupture dessamirsténo-ferritiques
vieillis testés en traction a 'ambiante [92]

Verhaeghe [91] trouve que le vieillissement degracausténo-ferritiques (duplex) par
traitement thermique conduit a une fragilisation ke ferrite. Ces derniers ont
caractérisé par diffraction des rayons X le comgragnt mécanique local de l'austénite
et de la ferrite au sein d’un grain. lls ont enswiaractérisé I'état de contrainte dans la
ferrite qui provoquait I'apparition de fissuresaerage.

Dans la Fig. 102, nous observons une micrograpMieB) montrant la déformation du
métal de base proche de la zone de rupture loFeskai de traction de la soudure de
référence. Rappelons que la rupture dans cettausegtest faite dans la zone de liaison
séparant le métal de base de la zone fondue. Raurgion sait que l'activation des
systéemes de glissement par rapport a la sollioitathécanique ne se fait pas d'une
maniere aléatoire. En effet, les bandes de glissesmnt orientées dans des directions
bien déterminées (ce qui est observé clairemerd datte micrographie). Ces dernieres
sont parfois croisées. De plus, d'un grain & uneaelies changent de direction, cela est
dd a l'orientation cristallographique propre a amagrain (par exempl&; et G, dans

la méme figure).
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Fig.10z : Micrographie MEB indiquant la déformation du mdétle base proche de la
zone de rupture (ZL) lors de I'essai de tractiodadsoudure de référence

La Fig.103 montre les zones d’endommagement darBAla de la soudure vieillie
durant 1000 h a 700 °C proche de la zone de ret#r-d proche du centre de la zone
fondue de cette soudure. Cette image prise au MEBlectrons rétrodiffusés (BSE)
nous montre clairement I'nétérogénéité chimiqueilgy’a entre le métal de base
avoisinant la zone fondue et la composition chiraigie cette derniere. Cette figure
nous montre également la différence de textureedatmicrostructure dans la ZAT et

celle de la zone fondue.

Fig. 10:Z: Micrographie MEB en BSE montrant 'endommagendans la ZAT de la
soudure vieillie durant 1000 h & 700 °C procheadedne de rupture (centre de la ZF)
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2.3.2. Analyse des facies de rupture

L'usage des termes ductile ou fragile est tres aaimais peut préter a confusion : il
est basé sur I'observation a I'eeil de la défornmfbastique macroscopique, qui est
appréciable ou non. Ainsi observe-t-on des casquaeglivage (fragile a I'échelle du
grain) précédées d’'une déformation notable; invees#, une cassure par traction d'une
piece fortement entaillée se produit brusquememt gissement ductile avec une
déformation macroscopique quasi nulle. Par ailleursaspect granulaire peut étre de
facies ductile. Malgré ces difficultés liées adantinologie, ces termes ductile/ fragile
sont a conserver dans la pratique courante, cée tteéformation préalable a la rupture
prévient l'utilisateur et apparait donc sécurisahte matiere cristalline est en général
composée d'une multitude de petits cristaux (oungyaaccolés les uns aux autres,
comme soudés entre eux. Dans certains cas, lareuipagile se fait par décollement des
cristaux les uns des autres, les faces que I'drsuat les faces de ces cristaux ; on parle
de rupture inter-granulaire. Lorsque les cristaomt ien adhérents entre eux, ou bien
lorsqu'il n'y a qu'un seul cristal (cas des piepexieuses), la rupture a lieu au sein des
cristaux, selon des plans cristallographiques densa parle alors de rupture trans-
granulaire, ou encore de clivage [131]. Les fadiés rupture dans la soudure de
référence (SR) sont a dominance (majoritairemenitigs (voir Fig. 104a). Les
cupules (nervures) caracteéristiques de la ruptuiild ont des tailles qui varient de
guelques microns a quelques dizaines de miceonforme équiaxes. On note aussi la
présence de quelques endroits ou le faciés estdamctéristique de rupture ductile. Par
contre les faciés de rupture dans la soudure i@giléndant 1000 h a 700 °C sont

majoritairement fragiles (voir Fig.104b).

| a %

L ] -‘-‘:
.

Fig. 10< : Micrographies MEB montrant Ies fames de ruptuams a) soudure de
référence, b) soudure vieillie a 700 °C pendan01©0
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Chapitre 1V : Caractérisation mécanique des soudure

En général, nous constatons dans les deux soudesesones de transition constituées
(zones a mode de rupture mixte) de plages ou kumigst fragile (intergranulaires et
transgranulaires). Toutefois, les aciers inoxydablesténitiques présentent souvent des
modes de rupture du type ductiles dont les fa@as arientés le plus souvent suivant la
direction de traction. La rupture fragile se fadtr piécollement des cristaux les uns des
autres, les faces que I'on voit sont les facesedectistaux (dans notre cas il s’agit du
précipitéo) (voir Fig.104b) ; on parle de rupture inter-grkaine. Il ya moins de cupules
dans le faciés de rupture de la soudure vieilliadu1000 h a 700 °C. On constate la
présence de zone non cupulée dans ce faciés derauf@isaillement de plans qui
témoignent de la présence de phakelors du vieillissement une grande partie du Mo
dans la zone fondue est consommée lors de la pegmp de la phase. Cet élément
aura moins d'effet sur le piégeage du phosphore gP)par conséquent sur la
fragilisation dans cette zone.

Certains auteurs [89] ont constaté que I'endommagémar clivage apparaissait sous
forme d’amas et que ces amas correspondaient bigrest aux grains austénitiques
(voir Fig. 105). lls ont donc étudié l'influence da direction macroscopique de
sollicitation vis-a-vis des orientations relativde la ferrite et de l'austénite. Deux

situations pouvaient étre distinguées :

v' Lorsque l'axe de traction est proche d'une diractd 009, le clivage de la

ferrite est facile. Ce sont ces grains ferritiggasvont s’endommager fortement.

v' Lorsque I'axe de traction n’est pas proche d’urredadion <1003, le clivage de
la ferrite va dépendre de la compatibilité ou nan déformation des deux phases.
Lorsque le systéme dense commun (au sens de Kudi@achs) a la ferrite et a
l'austénite présente un facteur de Schmid élev@4¥, I'incompatibilité de déformation
est faible ce qui réduit I'apparition du clivagenr Eevanche, si le facteur de Schmid est
plus faible (< 0.3), le clivage peut apparaitraesail'incompatibilité de déformation qui

provogue une augmentation de contrainte ou de métion dans la ferrite.
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Austenitic grains (1 mm) B& :-

Fig. 10t: Amas de fissures de clivage dans la sectioned&prouvette de traction polie
et attaquée au réactif de Murakami [129]

Dans la soudure vieillie durant 1000 h & 700 °Qusnobservons des domaines qui
présentent des signes d’arrachement par clivagediohe fragiles). Ces domaines sont
les zones occupées par la phagphase fragilisante) (voir Fig.106a). Nous corwstat
également une fissuration au sein de cette ménseglair Fig. 106b).

Les déchirures par glissement et par décollemeitoftEsion sans clivage) peuvent
aussi se produire le long des joints de grain legscertains éléments d’alliage y sont
concentrés soit en solution, soit sous forme décudes (précipités). Dans ce dernier
cas, la surface des grains de la cassure est ghrmiepules centrées sur la phaskans

le cas des aciers inoxydables austénitiques séséghivers 650-800 °C [131] (voir
Fig.108).

Nous remarquons également une sensible orientakims les faciés de rupture au
niveau de la soudure vieillie comparée a celle vieillie (soudure de référence) (Voir
Fig.107).

Les résultats de la microanalyse chimique réalisBEDX au niveau de la particule se
trouvant dans un des creux du faciés de la soudailée jusqu’a 1000 h montre une
composition chimique similaire a celle de la phaselu type Fer/Cr (49/41) (voir
Fig.108 et Tab. 11).
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Chapitre IV : Caractérisation mécanique des soudure

Fig. 10€: a) Rupture fragile par clivage dans les zonespdipitation de la
phaseo, b) fissuration dans la phase

Fig. 107 : Orientation marquée du relief des facies deutgptlans la soudure vieillie
comparée a celui de la soudure de référence (redllie)i
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Chapitre IV: Caractérisation mécanique des soudi

Fig. 10¢: Micrographie (MEB) en électrons rétrodiffusés Endiquant une
particule dans le crewd’'une cupule dans le faciés de rupture de la saudeillie
durant 1000 h & 700

Tab.11: Composition chimique de la particule se trouvdaus le creux d’'une cupu
dans la Fig. 108

Elément Si Cr Fe Ni Mo

Wit(%) 0.17 4093 4889 3.67 0.95

Janovec et al. [§9ont traité la fractographie des aciers inoxydalhusténitiques nc
stabilisés AISI 316 obtenue suite a des essaisat#idn. Des études de microsco
optique et de microscopie électronique a balaydageteansmission ont été ectuées
afin de caractériser les relations entre la micoostire de I'acier, les propriét
mécaniques et le mode de rupture. Le mode de mugtansgranulaire ductile s’e
avéré dominant dans la rupture de l'acier a degpéeatures de 20°C et 650°Les
facies de rupture d’échantillons soumis a des sgaitraction a 20°C ont révélé (

fissures intergranulaires qui sont typiques d’urdende rupture par clivage. Une bor
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Chapitre 1V : Caractérisation mécanique des soudure

corrélation fut établie entre la présence de gmogseticules sur les bordures de grains
et 'apparence de clivage. Les fractographies séaf sur I'acier 316L a I'état écroui

[132] indiguent que la rupture en traction estsgranulaire ductile a cupules.

Selon les analyses faites dans plusieurs régiona ziene fondue de la soudure vieillie
durant 1000 h & 700 °C, nous avons constatés kempcé de phase différente d’'un
endroit & un autre. Nous avons trouvé une plaste nature chimique Fe-Cr-Mo
comme nous avons trouvé une autre de nature chémige-Cr. Ceci revient
probablement a la présence du Mo dans la zone éogdun’est pas homogene dans
toutes les régions de cette zone. Les conditionsalglage, a savoir la vitesse de
soudage et la nature des cycles thermiques n’appemis a cet élément de diffuser
d'une maniere homogene dans toute la zone fondwsede I'opération de soudage.
Enfin, l'histoire thermique locale au sein de laneofondue a conditionné
I'hétérogénéité chimique au sein de cette zonaydig a son tour, va conditionner la
précipitation de la phasget imposer sa nature chimique.

L’apparence de clivage dans les faciés de ruptans th soudure vieillie durant 1000 h
a 700 °C a été bien confirmée par la présence dieyas de phase dans ces régions

de la zone fondue de cette soudure.
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CONCLUSION GENERALE
ET PERSPECTIVES
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Dans cette étude nous avons exploité différentdmtques (MO, MEB, EDX, MET et
DRX) pour I'observation et la caractérisation deensformations survenues dans la
soudure lors de son maintien a 700 °C. Nous avgateéent utilisé des techniques
nouvelles dans la caractérisation mécanique descedures. Des essais de traction
assistés par la technique de la corrélation d’imdigéale (CID) nous ont permis le
calcul des déformations locales au sein des difféee zones des soudures. Les

conclusions suivantes peuvent étre retenues:

1. Le métal d’apport du type 308L contenant plus drééts alphagénes que le
métal de base du type 316L n’est pas mieux indjpuér étre utilisé dans les

soudures travaillant a haute température.

2. La solidification primaire en mode ferritique aimgie la diffusion du Mo vers la

ZF favorisent la précipitation de la phase

3. Contrairement a I'austénite, les régions ferrigigsont instables.

4. Une phas® riche en Cr et en Mo a précipité dés les premigeeses (140 h) de

maintien a 700 °C.

5. Le Mo présent dans la zone fondue provient dessbdedla soudure lors du

soudage.

6. Vraisemblablement, la phasea germé dans les joints d’interphags ensuite
les particules de cette phase ont continué leuissance dans les régions
ferritiques.

7. A lafin de cette transformation une austénite sdaoe {-) riche en Cr et Mo
apparait séparant la phase&le I'austénite mere. Apres 1000 h de maintientgetou

la ferrite s’est transformée selon la réaction anie : & - 0 + V.
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8.

10.

11.

12.

13.

Dans cette étude et dans les conditions de naivaitdes carbures n’ont pas été
observés malgré leur forte cinétique de précigitatiomparés a la phase Ces
derniers, peuvent selon certains auteurs [4,6,%@jfr aprécipité durant les

premiers stades du vieillissement.

Les différentes zones de la soudure de référemmalse non vieillie ) se sont
plus déformées que celles de la soudure vieillrmtul000 h a 700 °C. Dans les
deux soudures la déformation dans la zone fonduples importante que celle

dans les autres zones de la soudure.

Les facies de rupture sont en mode fragile (préseecclivage) dans le cas de la
soudure vieillie, contrairement a ceux de la soadie référence (non viellie)
qui sont majoritairement ductiles (présence de ag)ulLe relief de ces faciés
de rupture montre une orientation bien apparentes da soudure vieillie,

contrairement a celui de la soudure non vieillie.

La rupture s’est faite dans la zone fondue daselalure vieillie durant 1000 h.
L’amorce de fissure s’est faite dans la phas®ar ailleurs, la rupture dans la
soudure de référence (soudure non vieillie), dast dans la ZL séparant le MB
de la ZF. L’appauvrissement local en Mo avec lesgissement des grains
peuvent étre la cause principale de la rupture d¢atsendroit.Les joints de

phase austénite/ferrite peuvent etre probablenedidd d’amorce des premiéres

fissures.

Dans la régions adjacente a la zone fondue (liela depture) dans la soudure
non viellie, les régions ferritiques montrent l@&gence de particules noirs. Ces
derniéres, selon la littérature [92], peuvent é&e amas de cavités ou bien des
microfissures qui se sont amorcées au sein deritefpour se propager ensuite

dans l'austénite.

La ferrite présente une fragilisation comparéeaudténite lors de lI'essai de

traction.Ceci est confirmé par la littérature.
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Tenant compte de toutes ces conclusions et contdasapoints qui restent encore

sombres et a clarifier dans cette étude, les petisps suivantes peuvent étre dégageées :

v

Un travail d'analyse thermique différentielle esvisageable, il permettrait de
détecter les températures seuil d'apparition degx dghases lors de la
solidification et de décrire plus précisément legassus.

Un travail de filiations de composition au MET, & lecherche d'éventuelles
ségrégations d'impuretés au coeur des grains. @esgaéions constitueraient
des empreintes du liquide interdendritique sokdifen dernier avant la

croissance de l'austénite au détriment de la éerrit

Confirmer ou infirmer la précipitation des carbyres maintenant les soudures a

700 °C durant des temps tres courts (inférieuha 1

Afin de connaitre avec précision les sites de geation de la phase dans les
différentes zone de la soudure, il est nécessaspldrer les interfacedly et les

joints de grains ferritiques.

Enfin, il serait intéressant de se pencher suextute de la derniére passe de la
soudure et de déterminer son impact sur le comperte mécanique de cette

derniére.
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Annexe 1: FICHE TECHNIQUE DE SOUDAGE (F.T.S)

PROCEDE DE SOUDAGE : T .I1. G

ATELIER : Soudo-mécanique POSTE DE SOUDAGE : S.A.F

C.S.C Chéraga

METAL DE BASE METAL D’APPORT

inoxydable
type 308

Nuance :316 L (selon AISI) sous forme de téleNuance :  Acier

Fournisseur : Raffinerie de Skikda austenitique du
(Z2CN 19 -10)

Fil rond :@=1.6 mm

JOINT POSITION :
70°F 5 Tole fixe en position horizontal,
soudage a plat.
. - Courant continu et polarisatign
% \ % 4 positive.
0.6¥0.3 2

Chanfrein: enV a 70‘¥ 5.
Dimensions des toles a assembledeux piéce découpées d'une tdle, ces pieces sont
de mémes dimensions : longueur 500 mm, largeur tb@trépaisseur 4mm.

TRAITEMENT AVANT SOUDAGE

Préchauffage (métal de bas : sans.
Préchauffage (métal d’apport) :sans

PARAMETRES DE SOUDAGE

Energie Débit de
Intensité | Tension de Vitesse de| Diametre gaz de
Procédé A) V) soudage | soudage | de fil rond | protection
(kJ/mm) | (mm/mn) (mm) (Argon)
(I/mn)
T.I.G 80/100 13 1.3 70 1.6 13
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Annexe 2 : Parameétres de calcul du champ de déptaest

A partir des images enregistrées, on peut procéuercalcul du champ des
déplacements. Beaucoup d’options sont réglabless mgissent a des niveaux de
calculs différents. Pour se rendre compte de |gdles réels, il faut faire beaucoup de
tests de calculs en ne changeant qu’un paraméréos.
On trouve tout d’abord des options de correctioimdges, puis un pré traitement,
ensuite le calcul de corrélation, enfin, le positément.

+ Image Proprocessing :

Operzhan ket EiEIE! v | Doimage preprocessng

=-Fi 1: 2D Defomation Time-series " = :
| B] Time-series cioss-conmelation I Inversion: [mage = LMin « Factor *[LMusLMin) - insge =]

i 5] Image preprocessing Seals polh |r = Facl |'|r.

[+ 5] Yector calculabon paramster
i ﬁ Voo postpiocassing [ Sublract gliding background. scale lsngth llU ::j pixal

Fﬂg ™ Sublact offset, counts | = counts
F() 4
Fos
)&
F)#
s
F(3 9

Fig. 1 : Image Proprocessing

En utilisant lTmage Proprocessingon a la possibilité de modifier I'image (résoluatio
netteté) avant que le calcul de vecteur ne soitlg®é Souvent ceci aide a améliorer la
gualité des résultats, particulierement quand oriésesse a une zone locale.

++ Vector Calculation Parameter :

Opesstion kst =
Pl Sl BIEJ;J W [D&aianae = use maskedasa |Maskwill be uzed from suface

- F( ) 1: 30-Deformation Time-ssries P
| Time-Series Cross-Conelation

Usages of suiface Mgkt — Correlation mode; : - -
ke Plepicectcing [~ Advanced seltings |7 “Uies frame LEn.CaET A
E ector sk 2 [ 30-datomate ¥ [roisz3 7]

%J Carrelation funchon — Iherabians:

£ : ':Orrﬁ&liﬂﬂpﬁﬂkv%lioﬂ F Srihien Coll size n s/ Overlap: N

F =] Multi-pass Postprocessing i II ; L"' ;] || d I_:i
LI Vector Poslprocessing " Muli pazs [constant call ses) ;s

Fo 2 ™ Mulipass [decreas, callsize] | 54 |w|| B4 =] [50 =] l_j
Fy a3

Fi 4

IF:H : T F Lse mageenneston Yector scale: [displace:msht: [rarn] v|

Fiy?: <4 [T Disolayrtermediste vectonfields
k| | »

Fig. 2 : Vector Calculation Parameter

k.Rehouma: «Comportement structural et mécanique de sosdiigeier inoxydable austénitique du type 316 L 154
vieillies »



Annexe 2 : Parameétres de calcul du champ de déplant

En utilisant leVector Calculation Parameteron peut choisir la plage des données, le
mode de corrélation et les images qui sont utdiggeur la corrélation. Le calcul peut
étre fait en un seul pas ou itératif (multi past@)taille et le chevauchement de fenétre
d'interrogation peuvent aussi étre défini. En qutae correction de I'image permet
I'affichage des résultats intermédiaires lors déafcul itératif. Enfin, dans ce menu on

peut préciser I'unité du déplacement (mm ou pixel).

1st frame
‘-..___\
ds
ot S
| e cross
ds 1 i
(U,OJ.\.t correlation
auto
correlation 2nd frame
image (single frame) image (double frame)
AUTO-CORRELATION CROSS-CORRELATION

Fig. 3 : Auto- et Cross- Correlation

« Auto- Correlation : calcule un champ de déplacement sur une imageleirDans
ce mode, l'image originale se compose d'une giftgple. Il contient l'information de
déplacement de particules comme double expositicalgorithme calcule Auto-
Correlation de toutes les fenétres d'interrogation dans l'incaggnale. Ceci est fait en
calculant le « FFT » d'une fenétre simple, ce genenau 2D-auto-correlation.Auto-
Correlation est symétrique et mene a une ambiguité de diredfiest I'une des raisons

pour laquelle la corrélation croisée est préférable

« Cross- Correlation : calcule un champ de déplacement sur deux imddgess ce
mode, l'image originale se compose de deux grillaspremiére grille (0) contient la
lére exposition tandis que la deuxieme grille aritia gme exposition. L'algorithme
calcule la corrélation croisée de toutes les feiséttinterrogation entre l'armature 0 et

['armature 1.
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« (Initial) Reference Vector Field :

e =
Jpeaation fiel @Eﬂ}g nitial interrogation window shift (frst pass only):
= F{ ) 1: PV Particls Image Velocimelny e — —
|5] Image Prepracessing * Canstant {0 dy|0 prel v
=|E] Veclor Calculstion Parsmeler (™ Use reference vector field | &

IEIR [Initial] Reference YYector Field

|Z] Conelation funclion

5] Comslation Peak Validation Restrictons mplied by (adaptve multipass / mibal] isference vector fields:
] Mubipass Fm;_'m““'"g Filative vecior range restiction = efeience + \'cell_size 14
|§] Yector Postprocessing SND

iz - =

F) 3 Absclule vector rangs restiction = refersnca + |3 2] plkel

F) &

F) 5

F) 6 Vector position:

F " ; & Symmetical in the middie between intenogation windowsimagas

;E ; 9: A postion of fitst mtermaation window / image [use for bme-sanes data)

Fig. 4: (Initial) Reference Vector Field

Dans l'option Reference Vector Field on peut choisir la position de la fenétre
d'interrogation pendant le calcul de vecteur pawgnaenter le rapport signal/bruit. En
plus, on peut choisir les restrictions pour le mpldsse en machine et la positon du

vecteur.

Relative et Absolute Vector Range Restrictiondéterminent les limitations pour le
multi passe. Ces restrictions sont combinées parap@ration mathématique. Quand

une de ces restrictions n'est pas accomplie leuectlculé sera enlevé.

« Relative Vector Range Restriction = Reference + Clelsize/nindique la déviation du
vecteur calculé par rapport au vecteur de référgqutea été calculé dans le passage
précédant. Par exemple, si la taille de la ferdtnterrogation est 32x32 pixels, le taille
de la fenétre cell-size/10 est indiqué, la déviatitu vecteur calculé relativement au

vecteur de référence est limitée par les pixel £3.2

« Absolute Vector Range Restriction = Reference +n Rel fait la méme restriction mais
avec une gamme donnée directement dans le déplatemeixel et qui dépend de la
taille de fenétre d'interrogation. Les deux optiopgeuvent étre employées
simultanément pour ajuster la gamme de vecteutivetaent a la taille courante de
fenétre d'interrogation pendant l'algorithme a mplsse. Par exemple, on fait une
course de 64x64 vers le bas a la taille de 16xHb @t sait que les vecteurs ne dévient
pas plus de 4 pixels sur une distance 32 pixelglacerait la gamme absolue au pixel
+4. D'autre part on le prévoit qu'en descendant plus petites tailles de fenétre, la

déviation entre les vecteurs deviendra plus petdmsi une gamme variable
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relativement a la taille de fenétre. exell-size/16 limiterait les vecteurs aux pixél +
dans la fenétre 32x32 et au pixel £1 dans la fenBé<16. Pour trouver les meilleures
valeurs, on devrait commencer les calculs sangagshs, ensuite, essayez de limiter le

plus possible.
«» Correlation Function :

En utilisant I'optionCorrelation Function, on peut permettre la corrélation de second
ordre, le mode élevé d'exactitude et la reconstmiatimage pour le résultat final. En

outre on a la possibilité d’enregistrer la carteedaélation.
% Correlation Peak Validation :

En utilisant I'optionCorrelation Peak Validation, on peut choisir une gamme dans la

taille de fenétre d'interrogation ou la créte ded@ation est acceptée.

¢ Multi- Pass Postprocessing :

Operation hig Er= BV ’ o
bl et s EH X 7  Multi-pass postprocessing
= F ) 1P IV Patticle Image Velocamely I Dislets vactor # paak tall
() paak: ratio <
\F] Image Preprocessing

= |&] Vector Calculation Parameter
] (Initial) Reference Vector Field
) Cotrelation function Removeif > [2 *1.m.s. of neighbours
B Corelation Peak Vakdation Insertif ¢ ﬁ “r.m.s. of neighbours
R Mult-pacs Posiprocessing
5 [§] Vector Fosiprocessing W Remove groups with ¢ 5 = vectors
1z -
K3 ~ £
Foa
- e
F(35 \ o [esmooth 3 =]
R &
F 7
Fy 8
Fyx

7 - Median filler | strongly remave & iteratively replace |

Fig. £: Multi- Pass Postprocess

Dans ce menu, on peut choisir les parametres gopost-traitement durant le multi

passe. En utilisant le multi- passe, il est recomuhdad effectuer une validation sur
chaque champ de vecteur calculé avant d'employendenp correspondant de vecteur
comme référence dans le prochain passage. Quana des « faux vecteurs » ne sont
pas supprimés, il est possible que la corrélatiat aine taille réduite de fenétre renvoie

de mauvais résultats.

Median Filter, Fill- Up Empty Spaces (interpolation) Fill- Up All et Smoothing
sont des options employées par défaut. En écrleantaleurs correspondantes on peut
choisir le niveau du filtre. Pour des détails vde paragraphe deVector
PostprocessingPeak Ratio Q et Remove Groupspeuvent étre appliqués pour filtrer

les champs intermédiaires de vecteur calculés. Eeardétails voyez également le
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paragraphe d¥ector Postprocessing
% Time- Series Cross- Correlation :

La corrélation croisée de série de temps est semkemisponible quand I'opération
correspondante a été choisie. Il est utile quandeut enregistrez une série d'images

avec une période de temps équidistant.

DD sformation Time-sedes | 1234568
— - - L Cross-comelation mode:
Time-series oross-comalabon
i Image preprocessing

] Vector calculation parameter " Inlegral corralstion relative to fistimage 1%n
g‘:{'::g:';:i;’:ﬂm fiekd % Diffeential comelation between 2 successive mages n'n+ )
1+ Corelation peak validation
i Multi-pass postprocessing el atinn Bielwa b i ages ] =2, 14 17
- Yector postprocessig
.St of it mreial ymclin fimlds 12 1128 | K2 22 - 304
K% | Eanelatlon el tomvesyilctimane T2 T 8o 150 e ]2 Aoy
T
¥ Suirmmmen uel oo [ emmarsan] relersnse frame

[ Use last vecton held as ieference, alowed changs in V each step: I_ :i paxe|

Fig. 6 : Time- Series Cross- Correlation

Integral : Correlation Relative to First Image 1*n et optionSum of Differential

Vector Fields 1*2,1*2+2*3,1*2+2*3+3*4,... + Summing Using Moving
(Lagrangian) Reference Frame ce mode est particeliement bien ada@tpour les
grandes déformation.

Les deux parametres les plus importants pour utde la déformation 2D soiiime-

Series Cross- Correlationet Vector Calcualtion Parameter.

%+ Vector Postprocessing :

Uperafion kit EHIM W | Dovector pogprocessing
- Allowsable vecta "
= f) 1: P11V Patticle Image Velocamatry W D]Na il ”m;r I =
g Fn'sage Plepmcgsmg | o] o o
I#|- & Vector Calculation Parameter
'%] Vestar Pastpiocessing [~ Delete vector if pesk ratio O<
Fl[]l i ¥ Median fiter: fsirmgiy remove & iteratively replace ﬂ
Ff) ) Remove if > 13 *1,m.s, of neighbows
F(:] 4 Insertif < 25 *1ms of neighbows
f()8 W Remove groups with < [15 =] vectors
F(:] f: I~ Filup emply spaces (mterpolation] [
Fl) I [~ Smoathing: I [~ Appl cumently active mask
F” 8 I )
f)s

Fig. 7 : Vector Postprocessing

Aussitot qu'un champ de déplacement a été caldele,algorithmes de validation de
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vecteur peuvent étre appliqués pour éliminer les fgecteurs. Le parametre pour cette

validation peut étre choisis dans le m&f@etor Postprocessing

% X/Y Plot

Le X/Y Plot dialogue peut atteint en utilisant leuton de X/Y Plot dans le menu
Project Manger. Le dialogue peut utilisateur pdecele terrain de un X/Y Plot de

vecteur.

Fig. 8 :X/Y Plot

s Window Manager :

Le menuwindow Manager peut étre employé pour la configuration d'afficha@jmage
de la bonne partie du dialogue. Un choix approgiréages (vertical x horizontal) peut
étre choisi en utilisant la boite de textes deafffppn dans Ix1 jusqu'a 2x2 de la fenétre

1. Les types suivants peuvent étre montrés :

« Source: I'ensemble de données choisi de vecteur quireptoyé pour créer le x/y
plot
« X/Y Plot : résultat de X/Y Plot.

« Plot mode :

Avant de choisir les données pour le x et y axeatdennées, I'utilisateur doit choisir
un Plot Mode.
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Flol moda:

A ™ wvalue /yvalue 1 peofila)
* whne / ylneln pofles]

Fig. 9 : Plot Mode

Cette fenétre permet d’accéder aux choix suivants :

« X value / Y value (1 profile): ce mode qui obtient de chaque point de repéres
du champ 1 de vecteur de source (la valeur chdisig et de y) peut créer un profil
avec des points de repéres de n (nombre de chaenypescteur).

Epy %

5
Eile musber

Fig. 10 : Exemple : déformation Eyy pour 9 chamewecteur

« Xline/ Y line (n profiles) : ce mode qui obtient de chaque profil du champ Yetgeur
de source (la ligne des données choisie de x asudede la ligne des données de y) peut
créer une parcelle de terrain avec des profils flmbre de champs de vecteur).
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Lepeeneo Nl E

200 0 o E00 &l 700 Ed0 afin 1000 1100 1200
paxal

Fig. 11 : Exemple : Vx suivant une ligne indiquéip9 vecteurs

« Calcul de la déformation :

project : X/¥ Plot =18 x]
ielp
p o (@) @ i ‘ Fesoluton jﬁ }ﬁ jﬁ ‘
‘ Lo ‘ 00 = ". ’. [;EEE B [ = Hy o
Lavaut1 =h2 = £ 1]
™ Source
[ % Plot
Source:
Name: /Deform2D_Yec_PreProcMP(32432_50%0v
Mawimum range: |1 118 Images: 116
Selected range: |1 =118 Increment: 1
Plot mode:
I£ &t value 4 y value (1 prafile)
I wline / line In profiles)
Y - e
Giroup:
Function

»
ke e g Plat
o7 25 1 =
Bioup: il rrmber = 20
Funetir: i rumber £z
a £S5

Start Processing g Frint X/ plot file nunher

Eyy

Fig. 12 : Menu de calcul du champ de déformation

% Représentation de la déformation :

La fenétre ci-dessous permet la visualisation gogghdu champ de déformation. La
cartographie de I'éprouvette est représentée sousefde couleur fonction de la valeur

de la déformation.

Dans certains cas, on peut avoir besoin de fairelgges corrections concernant la
représentation graphique du champ de déformati@ti €st possible avec I'optiodector

Background Raw Image
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&7 Data and Display Properties Setup

Statug )
= Properties Blendingmode: e Py Eny
= AddOns

Wectar Display Magping.

Yector Colaor

Yectar Backaround [~ palette weapping

Vector Background Haw Image
W ouse Window

(& bt range
0. max
(™ +/-may

™ min_, max
(" ophmal bit kit
(™ fined bit shift

Higtogram %

tpoy | AsDefsuk]  ToAl | Closs|

Fi. 13 : Correction de I'image de la déformation

EXEMPLE DE DONNEES « DaVis » : DEPLACEMENT D'UN

POINT(A)

X(A)  Y(A)  URA) V(A X(A)  Y(A)  U®A) V(A
-15,0409 13,8004 0,00172867 0,0729797 -15,0409 13,8004 0,0985937 4,31533
-15,0409 13,8004 0,00512399 0,151902 -15,0409 13,8004 0,102194 4,38465
-15,0409 13,8004 0,00783541 0,231782 -15,0409 13,8004 0,0993923 4,44495
-15,0409 13,8004 0,00956825 0,305219 -15,0409 13,8004 0,102042 4,51904
-15,0409 13,8004 0,0132589 0,375915 -15,0409 13,8004 0,104454 4,59143
-15,0409 13,8004 0,0156894 0,454223 -15,0409 13,8004 0,107091 4,66536
-15,0409 13,8004 0,0182965 0,52961 -15,0409 13,8004 0,108975 4,73832
-15,0409 13,8004 0,0205515 0,609022 -15,0409 13,8004 0,112467 4,81547
-15,0409 13,8004 0,0223942 0,672283 -15,0409 13,8004 0,115405 4,89175
-15,0409 13,8004 0,0235667 0,750293 -15,0409 13,8004 0,117316 4,96443
-15,0409 13,8004 0,0251271 0,810871 -15,0409 13,8004 0,118619 5,0396
-15,0409 13,8004 0,0291915 0,895872 -15,0409 13,8004 0,120462 5,11061
-15,0409 13,8004 0,0264715 0,942378 -15,0409 13,8004 0,122087 5,18271
-15,0409 13,8004 0,0315965 1,01697 -15,0409 13,8004 0,118661 5,24929
-15,0409 13,8004 0,0326606 1,09892 -15,0409 13,8004 0,118327 5,32144
-15,0409 13,8004 0,0349286 1,17375 -15,0409 13,8004 0,120698 5,40159
-15,0409 13,8004 0,0369268 1,2419 -15,0409 13,8004 0,12296 5,47366
-15,0409 13,8004 0,0390987 1,31833 -15,0409 13,8004 0,125373 5,54596
-15,0409 13,8004 0,0412164 1,3948 -15,0409 13,8004 0,125198 5,6169
-15,0409 13,8004 0,043993 1,47729 -15,0409 13,8004 0,125767 5,68988
-15,0409 13,8004 0,0455345 1,55686 -15,0409 13,8004 0,127071 5,76607
-15,0409 13,8004 0,0484332 1,63106 -15,0409 13,8004 0,12346 5,83348
-15,0409 13,8004 0,0496434 1,69859 -15,0409 13,8004 0,120309 5,90437
-15,0409 13,8004 0,050071 1,76571 -15,0409 13,8004 0,115887 5,9751
-15,0409 13,8004 0,0529278 1,83797 -15,0409 13,8004 0,113322 6,04661
-15,0409 13,8004 0,0507434 1,90716 -15,0409 13,8004 0,110929 6,12063
-15,0409 13,8004 0,052484 1,98602 -15,0409 13,8004 0,110147 6,19274
-15,0409 13,8004 0,0533186 2,04979 -15,0409 13,8004 0,109871 6,26958
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-15,0409 13,8004 0,0499921 2,11612 -15,0409 13,8004 0,109324 6,35786
-15,0409 13,8004 0,0527165 2,20173 -15,0409 13,8004 0,107692 6,43781
-15,0409 13,8004 0,0553283 2,27748 -15,0409 13,8004 0,102278 6,5137
-15,0409 13,8004 0,0510041 2,34918 -15,0409 13,8004 0,0980262 6,58285
-15,0409 13,8004 0,0527011 2,41673 -15,0409 13,8004 0,0918617 6,64597
-15,0409 13,8004 0,0550008 2,49181 -15,0409 13,8004 0,0895348 6,70897
-15,0409 13,8004 0,0564961 2,57145 -15,0409 13,8004 0,089194 6,78001
-15,0409 13,8004 0,0562612 2,64625 -15,0409 13,8004 0,0883005 6,84898
-15,0409 13,8004 0,0593669 2,72116 -15,0409 13,8004 0,0823755 6,92286
-15,0409 13,8004 0,0560041 2,79293 -15,0409 13,8004 0,0783253 6,99251
-15,0409 13,8004 0,0545557 2,87619 -15,0409 13,8004 0,0764922 7,06615
-15,0409 13,8004 0,0585318 2,95013 -15,0409 13,8004 0,0738803 7,13758
-15,0409 13,8004 0,0592674 3,02339 -15,0409 13,8004 0,0624489 7,21928
-15,0409 13,8004 0,0617537 3,0967 -15,0409 13,8004 0,0560109 7,29551
-15,0409 13,8004 0,0645256 3,16813 -15,0409 13,8004 0,053931 7,3645
-15,0409 13,8004 0,0662051 3,24075 -15,0409 13,8004 0,051864 7,43323
-15,0409 13,8004 0,0676944 3,3165 -15,0409 13,8004 0,0494002 7,49934
-15,0409 13,8004 0,0705982 3,40789 -15,0409 13,8004 0,0507444 7,57128
-15,0409 13,8004 0,071235 3,49246 -15,0409 13,8004 0,0508078 7,65145
-15,0409 13,8004 0,0739278 3,55085 -15,0409 13,8004 0,0500385 7,72711
-15,0409 13,8004 0,0749797 3,61744 -15,0409 13,8004 0,0509278 7,80441
-15,0409 13,8004 0,0769869 3,69028 -15,0409 13,8004 0,0500211 7,87755
-15,0409 13,8004 0,0792906 3,76546 -15,0409 13,8004 0,0522303 7,95016
-15,0409 13,8004 0,0825845 3,8405 -15,0409 13,8004 0,0542801 8,02437
-15,0409 13,8004 0,0833689 3,91705 -15,0409 13,8004 0,0550533 8,09943
-15,0409 13,8004 0,0863896 3,98256 -15,0409 13,8004 0,056687 8,17643
-15,0409 13,8004 0,0888243 4,0442 -15,0409 13,8004 0,0566387 8,25314
-15,0409 13,8004 0,0914529 4,12356 -15,0409 13,8004 0,0579356 8,32398
-15,0409 13,8004 0,093245 4,18257 -15,0409 13,8004 0,0595222 8,39943
-15,0409 13,8004 0,0956478 4,25208 -15,0409 13,8004 0,0606702  8,4746

Tab. 1 : Valeurs de déplacement d’'un point A (-469) 13,8004)

9
8
E 7
= 6
g 5
=
!
I
\% 3
0 9
1
0
0 20 40 60 80 100 120
Image

Fi. 14 : Evolution du déplacement du point A endiion de I'incrément image
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Annexe 3 : Motifs de diffraction

1. Motifs de diffraction de l'austénite

H. K. D. H. Bhadeshia

Chaque rangée contient un motif non indexé, unfrimatexé et un stéréogramme centré
sur I'axe de la zone de la figure de diffractioasliraces des plans cube sont également
tracées sur les stéréogrammes.

‘—2 -20 ‘]-Eﬂ .Z-ZD

L . - .
e ©® a . &’ °° . peady
L [ ] - .

§220  gp2o J2 20
[001] zone axis [001] zone axis

. L] . .‘|-1‘| ‘1-]
e @ o ) ‘mz . ‘ﬁ{m"

111 11 -1
@ @

[110] zone axis

[110] . Stereogram centred on [110]
zone axis

k.Rehouma: «Comportement structural et mécanique de sosdiigeier inoxydable austénitique du type 316 L 164
vieillies »



Annexe 3 : Motifs de diffraction
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L z
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[133] zone axis [133] zone axis Stereogram centred on [133]

2. Motifs de diffraction de la Ferrite

H. K. D. H. Bhadeshia

Chaque rangée contient un motif non indexé, unfrimatexé et un stéréogramme centré
sur l'axe de la zone de la figure de diffractioasltraces des plans cube sont également
tracées sur les stéréogrammes.
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Annexe 4 : Etapes d’indexation d’un cliché de miaiffraction

1) Choisir un parallélogramme sur le diffractograenavec les distanceg, R, Rs.

2) Mesurer les distanceg, R, Rs et les angles, @.

3) Calculer les distances réticulaires(§id1, @, ds (en utilisant la régle rd =X).

4) Comparer les valeurs degdnesurées avec leurs valeurs dans les tables standa
pour une structure donnée.

5) Attribuer des indices;hl; et hpkal, et hgkslz aux trois points choisis.

6) Vérifier la condition b+ hp = hg; kKy+ ko = kg; [1 + 12 = 3.

7) Comparer les angles mesur@sdt @) avec les angles calculés.

*  (h2kaly)
R:

1/d = D/LA
1/d (nm™) L (mm) A (nm) LA D (mm) D (pixel) échelle
8 730 0,00251 1,8323 14,6584 85,9 5,86012116

Echelle = D(Pixel) /D (mm) mesuré (tenant comptd'éehelle indiquée sur le
diffractogramme)

D (mm) = LA x 1/d(nm)* R (mm) =D(mm)/2 L : distance entreilenfet la
surface de I'’échantillon

v' pour les systémes cubiques

d(hkl) = a\/hz + k? + I?
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v/ pour les systemes a axe principal

d(hk) 1
na C
Jo2 k2 41y
v" Axe de zone [UVW] = ghlklllx ghzkzlz
E spermental Pattern Solutions 1 to 3
1zt Step 2nd Step [-110]
Stucture | A sténite j Camera Length [73n
Pattern scale | 171
L= 730 +/- 5%
Ath Step 3rd Step
55,6 1E.E

B o B O Q@
N o - @
- O 06

I
-l |
8% 02 ()
Solutions
ith Step seae
D1l 4| | AREE [«] * »]
21

Calculation Method Eth Step Accuracy Sth Step
* Dd=Cst D1/D2 0« | »|10mm Print

Final Step
Fattem type Search Dl | Add |
. . Tth Step =) (0) ﬂ J ﬂ 100eq BarC Lelete A
AL Tuped ™ Delete Al Addal [~
PR " Type 2 L ﬂ J ﬂ 2 _ %

Fig.1 : Simulation de l'indexation de la structangsténitique
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Annexe 4 : Etapes d’indexation d’'un cliché de nidfoaction

Structure d’austénite

pixel mm
Di1= 1116 19,04

diagramme D2= 97,2 16,59
réel D1/D2= 1,1481
AXE @= -825
[-110] @®= 47,39
@y =

Sachant que

R=D/2 ona
R: (mm)= 9,52198743
R, (mm)= 8,29334389
h k |
dy (A°)= 1,92428315 0 0 2
d, (A°)= 2,20936214 1 1 1
cos@= 0,57735027
o= 54,7356103
ay (A°)= 3,84856631
a, (A°)= 3,82672748
am (A°)= 3,83764689
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Fig.2 :

Diffractogramme indiquant une structuretaogique
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Fig.3 : Résultat de I'indexation de la structurstauitique
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Annexe 4 : Etapes d’indexation d’'un cliché de nidfoaction

Structure sigma

pixel mm
D,= 32,65 5,57
diagramme D,= 104,9 17,90
réel D./D,= 0,3112
AXE 6.= -3,54
[ 2-21] 6,= 58,68
0,-6,=

a (A°)= 8,997

¢ (A°%)= 4,99

cla= 0,55462932

Ri= 2,78577858

R,= 8,95032689

d; (A°)= 6,57733538 1 1 0
d, (A°)= 2,0471878 1 2 2
Cos ¢= 0,49995386

o= 60,0030527
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Fig.4 : simulation de I'indexation de la structaie phase sigma

8. B

Fig.5 : diffractogramme indiquant une structurgptiase sigma
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Annexe 4 : Etapes d’indexation d’un cliché de nidifcaction

Fig.6 :
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Fig. 7 Diagramme simulé de la phase sigma
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Annexe 4 : Etapes d’indexation d’un cliché de nidifcaction

Fig. 8 Diagramme réel de la phase sigma

Constats: Les plans (122) et (330) sont les plighses dans le diagramme réel et dans

le diagramme simulé (voir Fig.6 ;7 ;8)
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. . I
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st B—y 8. m — 4
e 99818 730w AB8817

REMARQUE/ Lorsqu'on place les deux clichés (1000AD6018 et 1000h 16A00017

l'un sur l'autre on obtient le cliché 1000h16 B09).1l ya superposition parfaite
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Annexe 5 : les modules du logiciel « Davis »

DaVis est un logiciel commercial. Il est le logiccwmplet pour les applications (laser)
d’'imagerie intelligente pour les champs d’écouletéactifs et non-réactifs, I'imagerie
et la caractérisation des surfaces de matériaubinehgerie haute (ultra) cadence.
L’intégration logicielle du systeme d'imagerie s#lenné se fait avec des modes
d’acquisition flexibles, des interfaces logicielld3aVis dédiées et des modules

d’application spécifiques. Le logiciel « DaVis »nt@nt trois modules différents :

s PIV: la méthode «PIV » permet de calculer des changpsvecteur vitesse
tridimensionnel a partir d’'un film réalisé avec gdeztaméras. Les images sont des tres

bonnes qualités (résolution = 2000*2000 pixels).

s LIF : la Fluorescence Laser Induite « LIF » est un¢hode largement répandue
pour des mesures optiques avec des gaz, des kgetdges solides. Il est possible de
combiner la méthode de « LIF » avec d'autres comanmeethode « PIV », Rayleigh ou
la technique d'émission spectroscopique pour obtere information significative. Le
systeme « LIF » se compose habituellement d'um féggable, d’'une caméra, de cartes
d’acquisitions et d'un logiciel. Il est largementilisé dans la recherche de la

combustion, du plasma, du jet et des phénomeénesuikment.

% STRAINMASTER : ce module est basé sur l'utilisation des camé&r@CD » de
nouvelles générations. Il permet la prise de vue etlcul de champs de déformations
sur une large gamme d’applications tel que la neesles constantes de plasticités,
constante d’élasticité, I'analyse de déformatiopida ou encore les écoulements
granulaires.

Le module utilisé dans le cadre de ce projet est $#rainmaster », il permet de saisir
des vidéos et de les analyser afin d'en ressortohamp de déplacement. « DaVis » est
un logiciel qui permet de calculer les déformatidosales d’'un échantillon. Son
principe de fonctionnement est la focalisation @edméra sur la zone de déformation
de I'éprouvette. Cette technique permet un suiviteamps réel de I'image vidéo. En
effet, le logiciel peut piloter un systéme de piedtorisé ou est fixée la caméra. On peut
aussi grace a ce systeme piloter la machine déamaen fonction de la réponse du

matériau.
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Annexe 5 : Les modules du logiciel « Davis »

Procédure de calibration de la caméra

Pour la calibration de la caméra, il faut rentranslle men«Calibration puis procéder

de la maniere suivante :

+++++
j+-+‘+‘+'+'
;+-+'+'+'+.
7+'+'+'+'+ 

Fig.1 Méthode de Calibrage

O SélectionneLalibration of caméra 1 surCaméra/Mode.

Assurez-vous que le check bose simple 2 point calibrationd'utilisation est bloqué.
Selon le plan utilisé de calibrage choisissez petge plan (color/type) par un clic sur le
pictogramme correspondant et choisissez la formaatgue (cross/dot) sur le

Calibration Plate. Ecrivez la distance entre les marques dans [mm],

® Take ouload une image focalisée du calibration plan.

Utilisant le bouton de dispositifevicedans leNindow Manger vous pouvez choisir
le bon mode de caméra et un temps approprié d'gxpodAjustez les paramétres de
recherche (taille de fenétre, rayez la largeuractaille de point) sur le menu déark

search

© Cliquez sur le bouton dstart image calibration,

O Indiquez trois marques (d'abord une marque degéé; puis la marque a droite de
la marque de référence et finalement la marqueessws de la marque de référence)
dans l'image en déplacant le curseur sur la positarrespondante et en cliquant le
bouton gauche de le souris. La marque de référestal'abord dans (Omm/Omm)-

référence point du/y-scaling L'algorithme essaye de détecter toutes les paositde

marque,

k.Rehouma: «Comportement structural et mécanique de sosdiigeier inoxydable austénitique du type 316 L 181
vieillies »



Annexe 5 : Les modules du logiciel « Davis »

© \Vérifiez les résultats du calibrage dimage dangeteétre de Ihformation. Un
nombre suffisant de marques (> 20) doit étre détezitleaverage deviation of marks

en dessous de 1 Pixel.

® Sur option vous pouvez choisir un point de réféeedans l'imageCaméra 1

(corrected) a I'aide du bouton deefine reference point

@ Préservez la calibration en utilisant une optioprapriée dans les balances de
Calibration and camera scales have changedPour cela, on va filmer une feuille qui
va faire office d'étalon. Sur cette feuille figutedes croix régulierement espacée,

distantes de 9mm dans les deux directions.

+ + + + + + + + + o+
+ + + + + + F + + o+
+ 4+ + + + + o+ o+ o+ o+
+ + + + + + + + o+ o+
+ + + + + + + + + o+

+ + +
+ + + + o+ + +

+ + +

Fig. 2 : Grille de calibrage de la caméra

Ici le logiciel va, par les écarts de luminositgcdliser les repéres. La premiére étape
dans ce calibrage est d’indiquer au logiciel I'écéel entre deux croix de la grille ainsi
gue le type de grille : croix blanches sur fondrrmi croix noires sur fond blanc. Puis
on effectue une saisie vidéo de la grille de catljeret on indique alors deux points
spécifiques au logiciel. Il peut alors définir ugelle et redresse éventuellement les
repéres mal placés. La derniere étape est alorspérage d’'un point origine, pour

donner un repére de mesure au logiciel.

N

F—

+
[LTA]

_—_
(LLLBLILD) (LN QUL

Fig. 3 : Calibrage de la caméra
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Le logiciel va alors pouvoir effectuer une correntides images acquises et ainsi

permettre d’obtenir de meilleurs films.

Sélection De La Zone D’étude (Masque)

Un masque est employé pour indiquer une régionraitd dans I'image ou les calculs
devraient étre faits. Dans la version classique 8&aVis », le seul masque possible est
de forme rectangulaire. Dans la nouvelle versi@gugocoup de formes sont possible,
ceci représente un avantage majeur surtout siintéesse a faire un calcul dans une
zone bien déterminée (fond de fissure, trou...). Damgrojet ou le masque le bouton
est inclus dans la barre d'outil ou le menu de eodatd'une vue dimage peut étre

employé pour envoyer I'amortisseur au dialogue dsque.

Fig. 4 : Dialogue pour la définition de masque

Le masque courant peut étre classé en tant queumdigg dans un dossier et rechargé
pour les prochaines utilisations. En plus les gyeaments courants de dialogue peuvent
étre stockés ou chargés par les boutons pres daggaments de dialogue sur le bon et
rechargé supérieur pour rechercher de bons arrargempour la canalisation
algorithmique d'opération. Pour créer un masquénd@far utilisateur vous pouvez
ajouter de nouveaux éléments pour affiner votregumagpar pression des boutons bleus
ou rouges représentant le rectangle graphiquentkglis, cercle, I'ellipse et polygone et
cliquent alors dans l'image (gauche) montrée pda@iinid I'objet. Pour un rectangle,
deux points du sommet doivent étre défini. Powekeele/ I'ellipse la position du centre

et le rayon sont définies. Pour un polygone towss deints peuvent étre ajouté. La
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pression sur "c" ferme le polygone et finit s'agyude point. "d" supprime la derniere
entrée et "q" stoppe l'entrée et jette le polygone.
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