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- Résumé :

Cette étude consiste & évaiuer la taille du grain austénitique par deux
méthodes :
I. Par micrographie : méthode optique d’examen direct de la surface du
métal.
2. Par un essai de dureté : caractéristique en relation directe avec la
structure du méial,

Mots clés : grain austénitique, essai de durelé, structure,

Abstract:

This study consists in evaluating the size of the austenitic grain by two
methods:
1. By micrography: optical method of direct examination of the surface
of metal. '
2. By a hardness test: characteristic in direct relationship to the structure
of metal.

Key words: austenitic grain, hardness test, structure.
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INTRODUCTION GENERALL

Les effets dévastateur de fu corrosion sur e fer utilisé dans toutes les applications
claient connus de tous temps et avaient fait objer d évaluations quantitatives au début du
XX siécle. Lespoir de trouver une méthode de protection du fer qui puisse le rendre, de
fagon efficace et durable, résistant o ia corrosion paraissait étre, aprés de nombreuses
witatives infructueuses, de caractere chimdrique.

i es aciers inoxvdables ot purticuliorement e susicnitigues prennent une place (rés
miportante dans la consiruction metniliques. s sont hogement wilisés dans Pindustrie
chimique, dans la pétrochimre. lo nucléaire. fn mddecine, dans Palimentaive. 'agro-

dlimentaire et dans la chaudronnerie tourde,

Lilises souvent comme tuvauierie dans e tronsnart de luides (eau ou gav) & haute
fempérature et sous haute pression. ces aclers présentent une bonne résistance a la
corrosion et de bonnes caractéristiques imdécaniques,

Netre étude va porter sur I'évolution de L wille du grain austénitique en fonction du
trattement & haute température pour un acier cusidnitique 3041 (norme ASTM). Le
parametre que 'on fera varier est la durce de maisien.

Nous en déduirons la tendunce au grossissement du grain de notre acier durant
différents temps de maintien.

Des essals de duretd viendvont complater U0 fes on montrant L relation grosseur de
grain-dureté,

Dans la partic biblicgraphique nous parferons des aciers inoxydables diune Tagon
gendrales et leurs ditlérents catégorivs.

Nous parlerons ensuite de by cinctigue du vrossissement du grain austénitigue et les
fecteurs qui influencent celle cinctigue. Par iy suile iogi&guc. nous verrons le choix '(_lu'

ruttement uthise pour celie caldgorc Jagier

Dans une deuxiéme partic, nous iraiterons los mdthodes et tlechniques expérimeniales. s

concernant les méthodes de mise en dvidence winsi que la mesure de la grosseur du grain.
auslénitigue.

Nous détaillerons le mode opéraioire de éinde, en déervant matdriaux. paramoures ot
conditions de travail.

Cette seconde partic scra suivie de b préseniziion des différents résultats obtenus
amsi gue leurs mterprétations ¢ Jiscassions Uine conclusion Bnale réeapitulera ensemble

Ju vl
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1. Généralités sur les aciers inoxydables austénitiques.

Les aciers inoxydables présentent une grande variété de structures et donc de
propriétés physigues, mécaniques et chimiques variées. L’une des principales raison
est le fait que I’élément majoritaire, le fer, posséde 3 variétés de structure cristalline
entre 0 K et la température de fusion. Mais, les additions majoritaires, telles que le
nickel et surtout le chrome (teneur > 13%), ainsi que les éléments & moindre teneur,

comme le carbone et I’azote, jouent un rdle trés différent sur la structure

‘cristallographique des alliages et en conséquence sur la forme de leurs diagrammes de

constitution. La composition chimique de I"acier est un facteur important dont il faut
tenir compte pour fixer les conditions du traitement thermique des alliages[1].

Les aciers inoxydables austénitiques sont dits ainsi, parce qu’ils conservent &
’ambiante la structure gamma, les nuances les plus couramment utilisées contiennent
respectivement 18% Cr et 8% Ni ou 18% Cr et 10%Ni de ce fait elles sont appelées
18-8 et 18-10. Leur relative facilité de fabrication et de mise en ceuvre, leur aptitude a
la déformation et leur grande résistance a la corrosion expliquent ’emploi de ces
aciers dans des domaines d’application trés variés. La grande stabilité structurale des
aciers inoxydables austénitique dans un large domaine de température permet de les
utifiser & la fois & basse température pour le stockage de gaz liquide et a haute
température dans les échangeurs de chaleur.

Les aciers inoxydables austénitiques ne peuvent pas étre durcis par trempe a
température ordinaire quelle que soit la vitesse de refroidissement, car I"austénite ne
se transforme pas en martensite. Par déformation a froid, certains aciers inoxydables
austénitiques moins stable peuvent subir une transformation martensitique
localisée[1].

Le maintien prolongé entre 425 et 800 °C peuvent entrainer une sensibilisation &
la corrosion intergranulaire des aciers inoxydables austénitiques a haute teneur en
carbone.

Des phases intermétalliques de type sigma sont susceptibles de précipiter dans
fes aciers inoxydables austénitiques & haute teneur en chrome et contenant du
molybdéne: il s’en suit une fragilisation a la température ambiante.

L’influence des éléments d’alliage sur la stabilité de la microstructure, sur les
caractéristiques mécaniques a chaud et a froid, sur ’aptitude a la conformation et au
soudage et sur la résistance 4 la corrosion est a l'origine de la variété des nuances

industriefles d’aciers inoxvdables austénitiques.
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2. Etude des aciers inoxydables. Diagramme d’équilibre.

La connaissance des diagrammes d'équilibre des alliages binaires Fe-Cr, Fe-Ni, élenduc
au cas des alliages temaires Fe-Cr-Ni permel de comprendre et de justifier les differentes

classes d'aciers inoxydables utilisés pour {eur résistance a {a corrosion

2.1. Alliages binaires Fe-Ni et Fe-Cr.

1.1. alliages binaires Fe-Ni.

Le nickel, de structure cubique & faces centrées, favorise au contraire la formation d’une
solution solide austénitique c.fic étendu aux dépens de 1a structure c.c. ferritique « @ e nickel
est dit un élément y-géne. Aussi aux fortes teneurs en nickel, les alliages sont austénitiques
c.f.c.ala température ambiante alors qu’aux faibles tencurs on Ni it peavent &tre fecritiques.
Aux leneurs intermédinires, les aliiages Fe-Ni par refroidissement leat depuis le domaine v se
ransformant en « + 7, mals par trempe la structure gusiéntiique hors d’équilibre peut €ire

oblenue & la lempérature ambiante, du moins pour fes plus fortes tencurs en nickel.
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Fig. 1.- diagramme d’équilibre des alliages binaires fer-nickel (2]
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2.1.2. Alliages binatres Fe-Cr.

Le chrome, de structure cubigue centtée, comme le fer a ou §, favonse {a structurc
ferritique - élément dit a-géne. Le domaine de la solution solide austénitique c.fo v est

- Testreint a une boucte tangente & {a teneur de 13% de chrome environ.

Dot deux classes dalliages Fe-Cr

- 0% < Cr < 13%, susceptible de subir des traitements thermiques par chauffape en domaine
§: v ou v+a suivi dune trempe & 20°C, oo qui donne des structures hors d’équilibre de

caractére martensitique du point de vue microstructural

- 13%< Cr < 100%, structure ferritique « entre la empérature ambiante et cetles du sofidus

Terneur a0 chiome (70 alomiqued

10 ) 30 40 50 GO 70 0) 20
200 r T i T 1 1 T i 1
W0 | 1800 c
as b . —
1000 { Do el — e
1539 ¢ ‘l P et ]
RnERIESl P | R I 2 B T - .-
8 106 C
o 1400 RH400 CJ = (o kerie
= “»{\\ oausinie
7] NP 04 — i
EL Y o ophior
£ 1700 b i L uquicia
2] . Y
. r I\
1090 17817 —
90 C ‘
; E.’_.‘?;i; ) B29C —
oo Lt BL) C Lo
710 A —
J (=1 o e G i
£00 - I
o 10 70 » 40 Lo V)] 10 @€ 20 1

foryaut o0 SO 1Y on mases

Fig. 2. — Diagramuinc d ¢quitibre des alliages binares (er-chrome [2]
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2.2. Alliages ternaires Fe-Cr-Ni.

}

1

i
Le mickel, etant  y-géne Clargit en température et en concentration le domaine

austenitigue. On remarque que les coupes verticales du diagramme termnaire Fe-Cr-Nj
parali¢les au plan T-Cr % montrent le déplacement de la tangente verticale a la boucle y vers
des teneurs en chrome croissant avec Iz teneur en nickel. Mais, il est remarquable qu’il faille
une tencur beaucoup plus importante en nickel pour ¢largie Ta boucle austénitique qu’il n’en

- faut avee Padditton du carbone. Ceci démontre que le carbone a un pouvoir y-géne beaucoup

plus important que le nickel.

[nversement, les coupes du dizgramme (ernaice, paralleles au plan vertical T-%Ni,
MONirent gu'une teneur croissante du chrome ¢largit fe domaine ferritique @ ainsi un alliage 3
-18% Cr reste entiérement ferritique 4 toute température si e ternaire ne contient pas plus de
4% N

L'influenee des tencurs en chrome ct en nickel sur b constitution 2 haute tempéraiure
des aciers inaxydables austéniuques peut Stre mise oo dvidence @ partic des seclions
isothermes du diagramme d’équilibre ternaire Fo-Cr-Nj.

l."augmentation de la teneur en chrome (équivalent) d’un acier inoxydable ausiénitique
représenté par e (point a) dans la coupe 4 1000°C du diagramme termaire Fe-Cr-Nj fait
spparaitee une certaine proportion de ferrite F (point b)), Paugmentation de {a tencur en nickel

{cquivalent) restitue ensuite 1a structurc entiérement austénitique A (point c),
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3. Notion d’équivalent en chirome of e nichel,

Diagramme Pryce et Andrews cst basé sur le principe sutvant @ soif un allizge contenant,

outre fe chrome et le nickel, un grand nombre &’ ¢léments qui sont partapés en

Eléments a-génes en raison de leur structure cnstzllographique cubique centrée
comme Cr. C'est fe cas de Mo, Nb, V., Ta.
- Eléments y-génes comme le nickel, & savoir C. N, Mn. Co. ete. .

s

| Pour calculer Uéguivatent en Cr on fait fa somme des pourcentages en poids des divers
additions a~-génes.

Comme le pouvoir a-génes des divers éléments nest pas identique donc on a affecté
d'un coeflicient correcienr chague pourcentage. Ces cotiTicients sont définis par rapport i
chrome auquel est attribué arbitrairement fe cocllicient 1, pour les €léments qui ont un
pouvoir g-génes plus important sont aflectés & un cocTicient supérieur & 1 et pour ceus qui
OBL Ul Pouvoir moins important sont alfectds d’un coefficicnt inférieur 4 1.

On applique le méme principe pour ¢ nickel qui est un didment y-géne.

- Equivalent Nu= %NI+ %Co + 0.5(%Mn)} + 30{%4C) + 030%Cu) + 25(%N)

- kquivalent Cr = %Cr + 2 0(%S1) ¢+ 1,5(%Mn} 3.5(%AT) 4 1,75(%Nb) + 1 S(%T1)

0,75(%W)
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4. Réles des ¢léments d'addition sur les propriétés des aciers

moxydables|7],{11}].

Comme on a vu au part avant les ¢léments d addition sont partagés en deux calégories
a-génes et y-génes. On va essayer de donner Uinfluence de chaque élément sur les propricics
"+ des aciers inoxydables.
=4 1. Les éléments a-génes.

Chrome :
- Stabilisateur du fer a.
- Elément d'alliage principal des aciers moxydables.
- Ameliore fa résistance a [a corrosion,

- Génere la passivation de Macier,

Molybdéne -
- £lément formateur du fer ¢
- Améliore la résistance & la corrosion par piqires. ¢t en mihieu reducteur.
- lameliore la résistance mccanmigue o chaud

- Améliore la résistance du film passif,

Silicium -
- diément formateur du fer a.

- Améliore la résistance & oxydation & chaud.

i

Il diminue la résistance a la fissuration lors du soudage.

Il ne forme pas de carbures.

-l accroit fa fragilité de Uacier,

Vanadium

- Formateur du fer o

intervient en faible guantité dans les aciers martensitiques au Cr par {ormation de

carbures pour rendre les acicrs insensibles a la surchaufTe.
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- Il éléve la résistance mécanique & chaud.
Lian
- Elément formateur de ferrite, dans ics aciers ferritiques et austénitiques il sc
combine avec le carbone pour lormer des carbures de titan, ¢t pour former un
nitrure de titan dont I’existence rend acicr msensible & la corrds;'on intercristafline.

- Il permet d’éviter la transformation de Iausténite en martensite aprés soudage.

Niobium :
- ¢clément a-geéne, 1l se combine avee le carbone dans los acier au Cr et au Cr-Ni et
s’oppose & 1a corrosion inter-granuiaire,
- Elément stabilisateur du fer gamma (¢largit fe domaine austénitique)
Avee le chrome tls forment le couple d’Gléments & addition le plus tuportant pour fes

aciers inoxydables austénitiques
=2, Les Eléments y-genes.

Nickel
- plus important pour les aciers moxydables zusiénitiques, 1§ améliore la résistance 4 1a
corrosion et renforce en particulicr a résistance @ la corcosion sous tension, aussi bicn
a température ambiante qu’a haute température.,
- Haugmente la résistance mécanique ot la ténacite.

-l freine la croissance des grains austEnitiques.

Manganése :

- stabilisateur du fer gamma, et il rend plus difficiic la transformation de 1" austénitcei

martensite alpha dans les acicrs Ce-Ni et lors de fa sollicitation thermique aux basses

températures.,
Renforee fa résistance a 1o fissuration 3 chaud

- W avorise fa formation des sultures qui ameliorent usinabilite
Son effet carburigéne est supéricur i celui du fer ou du Cr R

- Améliore les propriétés mécaniques de Iacier ot dureit fa ferrite.

Carbone :

].-
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- il favorise le fer gamma.

- Hest I’élément essentiel non métalhque de tous les aciers en ¢largissant fortement le
domaine austémtique.

- Son effet a basses tempdratures ot i environ 30 fois celut du nicke!

- Sa teneur est maintenue tres basse pour des rasons de corrosion.

- 1l contribue a la sensibilisation de austénite lors de déformation a froid.

stabilisateur de 1Mausténiie.

- Il agit comme le carbone

- Sa solubtlité augmente dans les aciers au Cr et au Cr-Ni avec ’accroissement de o
teneur en Cr,

- 1 amgeliore les caractéristiques mdécaniques sans compromeire les valcurs de ia
1énacite,

- llaugmente la limite d’élasticitd.

Cuivre
- pour les acters austénitiques 1l améliore la résistance 4 la corrosion,

- llaceroit "aptitude de frappe a-froid.

n

. Les divers catégories d’aciers inoxydabhles,

Is existent quatre types d’aciers inoxydables -

A

1. Les aciers martensitiques.

Les aciers inoxydables martensitiques sont fa conséquence d’une trempe de la structure
austénitique. Pkar conséquent fa teneur en carbone doit étre d’autant plus forte que ia
concentration en chrome est élevie. Cela explique s trois premiéres famitles de nuanves
Marnensiiques.

Ces familles sont classées d”aprés leurs tencurs ¢n chrome |

- 115 <%Cr < 13.5 ¢ elle est considérée comme bas de gamme en corrosion mais, peu

fragile, facile a mettre en cuvre, & souder ou d mouler

o
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- 16 <%Cr < 18 : elle est considirée comme movenne de gamme en corrosion ¢t plus
difficile & utifiser car plus fragile,
18 < %Cr < 30« elle est considérde comme haut de LAMME CB COTOSION Par contre
elle est trés fragile, il est trés difficile 4 mettre on ccuvre et en particubier unpossible 4
souder.
Ces trois familles ne présentent pas un bon compromis entre la résistance a la corrosion
¢t la facilité 4 mettre en cuvre. Par conséquent une guatricme famille s’impose avec une
tencur en chrome élevée, des concentrations en carbone basses,
Une addition en nickel remplace Peffel gammineene du carbone ot agrandit la boucle

E?}ilil'xi'ﬂﬂ.
5.2. Les aciers austénito-ferritigues.

Les austénito-ferritiques som dos aciors A structure mixte, composés d’austénite ot de
ferrie.

Pour obtenir cette structure on augmenic Ia tencur en chrome (18 <%Cr <28 )eton
diminue la teneur en nickel { 6 < %Ni < 9 ).

La proportion de phase peut done dire direciement déterminée par le diagramme de
Pyree et Andrews.

Les aciers austénuo-lerritiques sont caraciérisis pae une limite d’élasticite dlevie
combinée a une bonne ductilité. Ce compromis cut expliqué par la structure biphasée de |
Palliage: En effet, le durcissement est pour partic conténd par la phase ferritique tandis que la
natnice austénitique permet de conserve ductilité ¢ wnacité. De plus, gréce a leur teneur
importante en chrome et en molvbdine ils présentent unc excellente tenue & la corrosion,

quelle soit localisée, intergranulaire ou sous contrainte,

Les aciers austénito-fermtiques ont donc de bonnes propri¢iés mécaniques et résistance

la corrosion accrue tout en limitant la teneur en ¢léments d’alliage et ce qui en fait des

nuances ¢conomiques.
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3.3. Les aciers ferritiques.

Les aciers inoxydables ferritiques ont une structure 1dentique a celle du fer (cubique
centrée) ils conservent en principe colle struclure & toute température, en particubicr @
ambiante car, ils n’ont pas de point de transformation mats, ils sont susceptibles d'étre

- fragilisés par grossissement des grains fors d’un maintien prolongé & haute température.

Cette [ragilisation se (raduit par une dégradation de la ductilité et de la ténacité de ces
“aciers. De plus, la précipitation intergranulaire rapide des carbures de chrome, induite par la
faciiité de diffusion des éléments inteistitiels dens la structure ferritique, est responsable de |z

-.sensibilisation 4 la corrosion intergranulaire de ces aciers.

On distingue quatre compositions types des acicrs inoxydables fermtiques en fonction de
la teneur en chrome :

- lacier fermitique & (2% Cr avee I'addition dautees éléments d’atliage judicicusement
chaisis et une métallurgic d’¢laboralion adepiée conférent a cette catégenie d acters
des propriétés suffisantes dans un grand nombre de cas. Leur utilisation appoeric un
avantage ¢conomique évident.

- Llacier ferritique & 17% Cr dont il existe de nombreuses variantes. Pour les valeurs
cowrantes de { C + N = 0 08%), la structure 4 chaud est biphasée austénitet fernie. i

en résulte qu'apres un maintien dans lo domaime biphase, suivi d’un refroidissement
rapide, la structure sera mixte : ferrite + martensite, si le refroidissement est lent ta
structure sera formée de ferrite + carbures.

- L'acier femtique & 17% Cr  “stabilisée” par addition d’éléments ayant une forte
affinité pour e carbone et pour I'azote, tel que Ti, Nb ou Zr. Le role du stabilisant est
double, 1l est intrinséquement alphagéne et favorise donc la structure a et il fixe le
carbone et I’azote. Ces deux propriétés enirainent trois consequences: la structure des
aciers stabilizes est cnticrement ferritique 4 toute temperature, si la tencur on
stabilisant est suffisante, la precipitation de carbure de chrome est inhibée, la nature
des précipités et des inclustons est différente de celle de Pacier de base Z8C 13

- Lacier ferritique supéricur 3 24%Cr a €1 nuis cn ocuvre pour luter contre la corrosion
en milieu neuire chlorure comme Peau de mer. Les progiés dans les méthodes
d’¢laboration ont rendu possibic la production de ces aciers qui néeessitent de trés
basses teneurs en C et N de plus, pour éviter fa precipitation de carbures et de nitrures

de chrome, néfastes pour la résistance a la corrosion ct au choc, ces nuances soni
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stabilisées par des additions de 17 ¢t Nb. La teneur élevée en chrome et en molyhdénce
de ces alliages les rendent sensibles au mdcanisme de formation de phase o i

température élevée, ce qui fragilise I'acier & wwmpdrature ambiante,
5.4. Les aclers austénitiques.

Les aclers inoxydables austénitiques sont des uciers qui peuvent conserver une struclure

cfe méme & des températures inféricures 3 la tempcrature ambiante selon leur teneur en

chrome, en nickel et en carbone.

Comme les aciers ferritiques ils sont sensibles au grossissement des grains lors d’un
maintien prolongé & haute température, mais grice & leur structure cfc ils restent ductiles,

Pour éviter la sensibilisation des aciers inoxydables ausiénitiques & la corrosion
intergranulaire, la teneur en carbone de cog alliages cst abuissée ou des é]émcnté carburigénes
commie le titane ou le niobium sont ajouiés 4 la composition de base. L addition de 24
4% de molybdéne augmente de fagon significative la résistance & la corrosion.

Les nuances austénitiques présentent une relatve facilité de mise en qcuvre aing quune
aptitude & la déformation et une urande résistance 4 la corrosion. Des aciers inoxydables
ausiénitiques possédent une grande stabilité structurale qui rend possible leur utilisation dans

un large domaline de température.

Les principales nuances d’acicrs inoxyddbles austénitiques sont :
- Les nuances de base du type 18-10 contenant de 0,02 4 0,15% de carbone, plus ou
moins sujettes a la sensibilisation 4 la corrosion intergranulaire selon leur teneur en
carbone,

- Les nuances dites stabilisées vis-a-vis de la sensibilité & la corrosion intergranulaire

par des additions de titanc ou de niobium.

- Les nuances a basse teneur en nickel pour favoeriser le durcissement par £crouissage.

- Les nuances & haute tencur en nickel pour uccroitre Paptitude a4 I’emboutissape
profond et pour les applications cryopdniques

- Les nuances a résistance mécanique accrue par addition d’azote,

- Les nuances ou le mangancse est substitué en partic au nickel.

- Les nuances & résistance d la corrosion uénérale uméliorée par addition au molybdéne

¢t parfois de cuivre.
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Les nuances plus résistantes 4 i oxydation 4 chaud grice a unc addition de sthicium.
Les nuances dont la tenue au {luage cst améliorée par addition de N, Mo, V.11 b et
3.

Les nuances pour électrodes de soudage.

Les nuances & usinabilité améliorée par addition de souftre, de sélénium, de cuivie,...
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Chdpitre 2 : Mécanism'els' de grossissement du grain
1. -Croissance du grain d’austénite au chauffage.

Le grossissement sc fait par le processus habitucl de déptacement des joints, dans lc sens
d’unc absorption des petits grains par lcs plus gros.

Aux points triples, les joints ont tendance & former la configuration stable avec des
angles de 120°, ce qui provoque une courbure de ces joints, mais ceci accroit leur longueur,

L'énergie interfaciale ne peut-&tre réduite, par diminution de longueur de joints, que par
lc mouvement des points triples. Le mouvement des jotnts a licu dans la direction de leur
centre de courbure.

La force motrice étant I"énergie interfaciale, dés qu’un grain atteint une -certaine tailte
critique, il croit catastrophiquement en dévorant tous les grains-plus petits qui {’entourent.

Ceci est possible si la croissance des grains est difficile pour la majorit¢ d’entre eux,
lorsque des précipités fins dispersés bloquent les joints.

La migration des joints et donc la croissance des grains peut-Ctre ralentic trés fortement,
ou arrétée par la présence d’impuretés, en solution ou sous forme de précipités dispersés.

La différence de taille des grains est due en particulier a la distribution, non uniforme
des partticules au sein de la matrice. Les grains les plus targes apparaissent aux régions les
moins contaminées. Le mode de grossissement des grains est assez variable d’une région a
I"autre,

Dans certains cas, on observe & partir de la fine granufation initiale et 4 mesure que la
température monte, d’abord une coriservation du grain puis @ partir d’une certaine température
By, I"apparition de gros grains coexistent avec des grains fins, au dela d’une autre température
0,, le métal n’est constitué que par de gros grains. Il y'aurait ainsi trois stades :

En dessous de 0y grains fins
Entre § et 8, grains mélangés
Au dessus de 0, grains gros

Dans d’autre cas, on observe un prossissement progressif des grains, qui passe par tous
les intermédiaires entre grains fins et gros la vitesse de croissance au grain varic selon la lol
d’Archérius

Vo= Vo exp (455)
Ou

AH est I"éihergic d’activation de croissance du gram.
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Ou:
AH est ’énergie d’activation de croissance du grain.
Cette énergie dépend fortement de la pureté du métal.
Durant un recuit isotherme, la vitesse de croissance est constante. On attribue a la

croissance une loi de la forme :
§ = kt

Ou:
S est la taille moyenne des grains.
test le temps |
x est en général inférieur a Y%, mais y tend lorsque la température croit.
A plus haute température, la vitesse de croissance augmente plus vite que prévu
-par la valeur de I’énergie d’activation. Ce qui est expliqué par la présence de phases
dispersés aux joints de grains et de leur dissolution dans certaine intervalles de

température.

2. Influence des différents facteurs métallurgiques sur la grosseur des

grains.

Les facteurs qui conditionnent I’état de 'austénite a la fin du traitement
thermique sont : |
- Les conditions de chauffage : vitesse de chauffage, température atteinte et
durée de maintien a cette température.

- Influence de la composition chimique.

2.1. Les conditions de chauffage.

2.1.1. Vitesse de chauffage.

On constate généralement, qu’en moyenne, il faut que la vitesse de chauffage
doit étre assez élevée de sorte que I’échantillon atteint rapidement la température de
traitement. :
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En pratique, on ne prendra en considération __.l’iriﬂuence de la vitesse de
chauffage sur la grosseur des grains que dans les cas particuliers ou des chauffages

trés rapides sont mis en ceuvre ( chauffage avec induction, & la rigueur soudage).

2.1.2. Température de chauffage et durée de séjour a cette

température.

Le grossissement des grains d’austénite intervient lorsque les conditions sont
telles que I’énergie libre peut-étre diminuée par une réduction de la surface des joints
de grains. Les conditions favorables sont réunies lorsque le métal est port€ 4 haute
température et qu’aucun obstacle ne vient freiner la migration des joints.

Un grossissement exagéré des grains d’austénite peut provenir soit d’un
chauffage 4 une température trop élevée ( supérieure a la température de traitement
d’austénisation), soit d’Lin' maintien trep long a la température de traitement.

Entre les deux facteurs principaux de ce grossissement qui sont le temps et la
température il existe une certaine équivalence.

Ph. MYNIER, P.F. MARTIN, P. BASTIEN et J. SEBILLE [8] ont pu établir
une équivalence entre le temps de maintien et la température d’austénisation. Ils ont
trouvé que le grossissement des grains austénitiques, la fragilisation du métal a I’état
_ martensitique et les transformation allotropiques au refroidissement sont fonction

d’un parametre empirique de la forme :
=7l L !
P=[L- Llog (/)]

T = température absolue en °K

t =temps

g =temps de référence

C = constante liée directement a la chaleur d’activation.

C = AH/nR avec AH = chaleur d’activation du phénoméne ; et n = logl0 = 2.303

R = constante des gaz parfaits (R =8.314 JK!' . mol™)
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2.2. Influence de la composition chimique.

Par composition, nous entendons ici non seulement des teneurs en €léments
dominants existant dans tous les aciers austénitiques ou ajoutés volontairement, mais
encore tous les éléments mineurs, et qui réagissent profondément sur les propriétés de
I"acier.

Outre la température, la vitesse de dissolution des carbures dépend de la nature
et de la teneur des éléments d’alliage, éventuellement présents dans ’acier, de leur
vitesse de diffusion et de leur tendance a donner des carbures.

Ce sont des particules fines de carbures qui ont une influence importante sur le
grossissement du grain austénitique. Ces particules se forment, en présence de
certains éléments a faibles teneurs, par un phénoméne de précipitation trés fine sur les
joints des grains,

11 faut que les précipités soient trés fins et se mettent en solution le plus tard

possible pour s’opposer efficacement au grossissement du grain austénitique.
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1. Traitement thermique des acier inoxydables austénitiques.

La nécessité de stabiliser ’austénite par une teneur suffisante en carbone a une
contre partie & savoir de provoquer la précipitation & basse température sous forme de
carbures ou de carbonitrﬁ;es de fer et de chrome généralement de type My;C et
M,Cs: ces derniers sont responsables de zones de déchromisée aux joints de grains,
entrainant des phénomeénes de corrosion intergranulalaire. Ces carbures sont sofubles
dans ’austénite & haute température.

Dans le cas des aciers stabilisés par le titane et au niobium , les carbures stables
de type TiC ou NbC évitent en grande partie la formation des carbures de chrome.

I’existence de phases intermétalliques est souvent préjudiciable, soit pour des
raisons de propriétés mécaniques, soit pour des raisons de corrosion. La plupart sont

remises en solution & haute température.

2. Traitement d’hypertrempe.

Le traitement d’hypertrempe est un chauffage et maintien a haute température de
[’ordre de 1050°C suivi d’un refroidissement rapide. Ce traitement est le plus appliqué

aux aciers inoxydables austénitiques.

2.1. Le chois de la température et de la durée de maintien.

Le chois de la température de traitement se situe dans une fourchette allant de
1050 a 1100°C. La valeur maximale est limitée pour plusieurs raisons :
- Des maintiens prolongés 4 haute température peuvent entrainer un grossissement
exagére des grains austénitiques.
- Les diagrammes d’équilibre Fe-Cr-Ni montrent qu’une phase [erritique peut
apparaitre a haute température, phase qui serait conservait aprés trempe rapide.
- La possibilité de déformations génantes des piéces traitées.
La valeur minimale de la température est limitée a 1000°C pour remeltre en
solution des différentes phases précipitées du type carbures de chrome ou phase

intermétallique ¢ pour la nuance 18%Cr-10%Ni par exemple:



Pour les nvances avec addition de molybdéne, stabilisée ou non, peuvent donner
lieu & la formation de phases intermétalliques 4 base de Mo ou de phase ¢ qui ne sont
remises en solution qu’3 une température supérieure & 1050°C.

Mais la température peut descendre jusqu’a 950°C dans le cas des nuances de
type Cr-Ni stabilisées (Ti ou Nb) car on aurait des carbures de niobium ou de titane au
lieu des carbures de chrome.

Pour la durée de maintien la faible conductivité thermique des aciers
austénitiques  ( elle est de ’ordre de la moitié de celle des aciers doux non alliés)
explique qu’il soit nécessaire d’assurer, des vitesses de chauffage assez lentes sur les
piéces massives pour limiter les gradients et contraintes thermiques.

Donc les durées de maintien a la température d’hypertrempe doivent permettre
une bonne homogénéité de température. ‘ |

En pratique, les durées de maintien sont de I’ordre de 0,7 4 2,5mn par millimétre

d’épaisseur.
3. Traitement antiferrite des nuances austénitiques.

Ce traitement a pour objectif, de livrer une pi¢ce avec un taux de ferrite tres
faible pour plusieurs raisons : '

- L’utilisation des matériaux austénitiques a des températures de 500 a 800°C
peut provoquer les transformations de la ferrite qui est riche en chrome en
phase o. Cette phase est responsable de la fragilisation.

- La baisse de la forgeabilité est la conséquence d’une structure biphasée (
austénite + ferrite). Donc, une limite de 3 a 5% de ferrite est imposée pour les
demi-produits destinés 4 subir des transformations & chaud.

La ferrite rencontrée peut avoir deux origines :

- On constate, qu’une augmentation de température dans les diagrammes
d’équilibre ternaire Fe-Cr-Ni au dessus de 900°C favorise 1’apparition de
ferrite 8. Donc, aprés trempe on peut la retrouver 4 I’état métastable, si le
traitement d hypertrempe est réalisé a une température qui dépasse 1100°C.

- En plus, de la teneur en ferrite d’équilibre a la température d’hypertrempe il y a
une certaine teneur en ferrite dite ferrite hors d’équilibre qui est due 4 des

ségrégations provenant de la premiére solidification.
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Les traitements généralement retenus pour minimiser la teneur en lerrite
résiduciles sur les demi-produits cn acier ausiépitiques sont du type :
- maintien 36 heures a 1150°C.
- refroidissement au [our jusqu’a 1000 a 1050°C.

- hypertrempe.
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L’étude de I"évolution de la taille du grain austénitique a €1¢ effectué :

- Par micrographie: méthode optique d’examen direct de la surface du métal.
- Par un essej mécanique: la durelé. caractéristique en relation directe avec la
structure du métal. |
Avant de décrire le mode opératoire, on va citer les diverses méthodes de

détermination de la grosseur de ce arain.
I. Mesure de la grosseur du grain austénifique.

Le grain est mis en évidence par projection, sur le verre dépoli d'un microscope
métaliograbhique, d'une surface de Véprouvette préalablement préparée par une
méthode appropriée a 'apparition des joints de grains. On peut tavailler directement
sur cetle timage ou travailler sur une épreuve photographique de 'image. Cette imagc
étant obtenue, on peut utiliser soit

- La méthode par comptage : on compte le nombre de grains dénombrable dans
une superficie et on en déduit le nombre de grains par unité d'aire.

- La méthode par comparaison 4 des images-types : on compare |aspect de
I"'image observée a 'aspect de plusieurs 1mages-types pour chacune desquelles
la grosseur du grain a été délerminée,

lLa détermination de la grosseur du grain ne peut &e quiune estimation cui.
méme $1 tous les cristaux c¢laient identiques en taille et en forme. la section des
cristaux par la surface plane d'observation montrerait une distribution des surfaces
des grains dépendant de I"endroit ol le plan observé couperait chague cristal.

L7indice conventionnel AFNOR de grosseur de grain G est un nombre sans

dimension relié av nombre de grai au mm?. m, par une relation mathématique -

m=§x2Y

De cette ¢ualité on tire

Lo hogne
G= —=-— -§3
.51

rJ
e









Cette norme AFNOR ( A 04- 102) permet I’évaluation de la grosseur de grain
par comparaison a des images types au grossissement 100 ( ce grossissement permet
un comptage facile), dont le numéro correspond a I’indice de grosseur.

L’indice G varie de ~7 a +7 quand le diamétre moyen d’un grain diminue de 4
mm 4 0,001 mm, ¢’est a dire 10 pum.

La norme ASTM, trés utilisée 4 I’étranger pour la mesure de la grosseur du

grain, donne des indices qui, en pratique, peuvent étre assimilés aux indices AFNOR.

Les aciers cotés de | a S sont rangés dans le groupe a grains gros, et ceux cotes
de 6 4 10 dans le groupe a grains fins.
Le tableau placé au bas de chaque image- type donne la correspondance entre

I’indice du grain et les principales valeurs du grossissement.
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Image-type n° |

—

N /

R

| Indice de g T — 13
B n ;

Cee A
-.50-1-100 % 200 | 400 | 80D

5
100

1 ?}9

o 15 50 100§ 400 1 &

Exemples dimapges-type AFNOR ( NI A 04-102)
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2. Matériaux.

L acier sujet de notre étude cst élaboré sous forme de barres rondes laminées.
Aprés, extrusion qui est un procédé qui se fait a haute température, un étirage a freid
est effectué, aprés chaque élape un traitement de recuit est nécessaire.

Cette nuance d’aciers est destinée & la fabrication de tubes sans soudure.

L’échantillon initial a été prélevé sur un tube de diameétre intérieur S0mm, avec une

-, eépaisseur de 4mm.

Des analyses de la composition chimique de cet acier ont été faites au
laboratoire de BCL Béni-mered par la méthode de spectrométrie de fluorescence des
RX. Pour !e dosage du carbone, des analyses complémentaire ont €€ faites au
laboratoire de la SNVI de Rouiba, par la méthode de fusion avec catalyseur (Cu).

La nuance du métal de base est de type AISI 304L. ¢’est un acier inoxydable
austénitique, destiné au scudage avee une teneur en ferrite allant de 10 &4 20% [norme

ASTM] a la composition chimique suivante :

eléments

chimique C Si {Mn| Ni | Cr |Cu v Mo P
pourcentage

massique 0,034 10,44 {1,61111,4]18,500,08 0,10 |0,05 0,023 0.007

Les résultats du tableau ci-dessus confirment ceux indiqués par les normes NIF A 35-

574, 35-575, 35-577 et 35-580

éléments

chimiques C Si Mn Ni Cr P S
pourcentage
massique <003 | €200 | =150 | $+12 | 1721 | <004 | <004

L’échantillon initial est ensuitle découpé en petils échantillons d’environ 1 cm”

(2x1,5%0,4) cm pour la suite des opérations.
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3. Méthode expérimentale.

3.1. Choix des conditions de traitement.

3.1.1. Le temps et la température de traitement.

Les deux facteurs principaux agissant sur Iausténisation et la taille du grain sont

empérature et la durée de maintien.
On va effectuer une étude isolherme, ol on travaille 4 une seule température,
mais en jeuant sur le facteur temps.

Les 3041 tendent a suivre au chauffage le comporlement qui correspond &

- I¢quilibre du dingramme pscudo-binaire ci apres { [1gure 7).

1400°C
1300°C

1100°C

GOORC

200°C

Fig. 7.-Dingramme d équilibre. Ter - 18% Cr - 9% Nickel Carbone

Sur ce diagramme. ou s sont représentés par la verticale situde 4 0.03% de carbone, 7.7

on voit que les 3041 présentent & Iéquilibre, cest A dire maintenus suffisamment

long-temps en tempdrature |
- du liquide au-dessus de 1420°9C

de Ta ferrite § ol de Uausiénite entre 1420 ¢t 1500°C. la solidification primatre

est lerritique .

- de austénite entre 1300 ¢t 600°C
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de I"austénite et de la ferrite & complétée de précipitations de carbures de chrome de
types Cry3Cs en dessous de 600°C[9].

On considere Ja température 1050°C qui appartient au domaine [600,1300] et
qui est utilisée a l’écheilé industriel  comme une bonne température
d’homogénéisation de 1’acier et pour le facteur temps on a pris différents durées de
maintien allant de 15 4 180 mn, en passant par 30,45,60,90,120 mn ce qui fait 7

“expériences au total.

3".‘1.2. Le mode de refroidissement.

[’échantillon a traiter est mis a intérieur du four qui se trouve déja 2 la
0 température de 1050°C. Le four utilisé est un four a moufle.
Aprés avoir été chauffé un acier 304L refroidi trés lentement tend & suivre au
" refroidissement les transformations données par le diagramme d’équilibre.
Par contre refroidi brusquement, il tend a maintenir & Pambiante la structure
qu’il comportait & I"état d’équilibre au chauffage. Si I’acier est rendu austénitique au
chauffage puis refroidi rapidement il reste purement austénitique a ’ambiante. Ce

principe est mis a profit lors de ’hypertrempe de ces aciers|9].

C
1000 t—
903 —
000 {—
700 {—
60O
500 {—
1 4 I { | 3
10 s 10 it | 10h\u. ) TO‘CDF'\F‘_'!.
1 mi, 11r 102 M, 1CCO0 My,

Fig. 8.- Courbes température-temps de sensibilisation des aciers austénitiques 3 18%

Cret 10% Ni
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La courbe TTT (figure 8) montre qu’il est trés facile de maintenir par trempe a
I’ambiante, aprés chauffage, un 304L & I’¢tat hors ¢quilibre purement austénitique, le temps
de précipitation des CryyCy étant de queiques heures[10].

[ refroidissement choisi dans notre étude est a I'air, et d’apres la courbe TTT on obtient

une structure exempte de carbures.

3. 2. Préparation des éprouvettes micrographiques.

Apres traitement, I’échantillon est nettoyc de la calamine qui s’est formée & sa surface,
]

{’échantilion est ensuite enrobé dans une résine & froid.

L’ examen métallographique nécessite un tres bon ¢t de surface. Pour cela Véchantillon
est passé successivernent sur différents papiers dont les grains ont une finesse décroissante
120 240,400,600,800,1000 et 1200. Le polissage s’y fuit sous I’eau.

Pour le finissage, on utilise de alumine 0.3 et 0,05 diluée dans 'eauw.

Lnire les différents stades de potissage, lovies les paticules sofides retenues par e metal
soint ¢liminées par nettoyage a 'eau.

La révélation des joints de grain austénitiques par I atlague chimique n'est pas toujours
facile. car méme si on a les solutions adéquates d’apees la documentation (METALS HAND
BOOK METALLOGRAPHY) ne vont pas donner forcément de bons résultals.

Donc dans la pratique il faut vérificr et choisir eelles qui donnent les meilleurs résultats.

Pour cela on a testé 3 solutions qui sont

- Solution n°1 : 20 ml de méthanol + 45 ml d’acide chlorhydngue + 15 ml d’acide
nitrique

- Splution n®2 (Peau régale): | volume d’eau + 1 volume d’acide nitrique 65% + 2

volumes d’acide chlorhydrique.

»

- Solution r°3 (lorry) ;.qui est un mélange de deux solutions, la premicre est | volumeﬁd:@a-_
alyeérine + 2 volumes d'acide chlorhydnque, fa seconde est | volume de glycérine +
volume dracide mirique.

De ce qui concerne la ferrite, on a essayd de fa révdler avee la solution Vellela (i
gramme d’acide picrique + 5 ml HCH+ 100 mi de méthanol), Mais on a pas cu de résultats

exploitables.
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3. 3. Mesure de a durcté.

Pour confirmer I'étude de I'évolution de la taitle du grain d’austénite en fonction du

fraitement & haute température, nous avons procédé & des essats de dureté de Vickers.

La pénétration se fait par une pyramide droite a base carrée et d’angle au sommet de 136°
" sous une charge de 100daN pendant la durée normale de 15 secondes.

+:On mesure les diagonates "d" de I"empreinte,

Fig. 9. - Dureté Vickers [12]
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Chapitre 5 0 Résultaty et interpreétations.

I. Influence du temps de maintien sy la grosseur du grain.

Nous avons indiqué que ces muances austénitiques étaient obtenues par
refrotdissement depuis le domaine 7. Cetraiteiment est appelé wypertrempd (trempe
depuls une température relativement clevée) .

La température d’hypertrempe, entre 9350 o 1150°C, doit étre suffisante pour
bien redissoudre les carbures ou composés intermétalliques qui ont pu se former. Elle
doit Etre limitée pour dviter un grossissement, souvent préjudiciable, du grain v,

Les durées de mainticn doivent étre suffisanies pour assurer une bonne
homogénéité de température, compte tenuw de la faible conductivité thermique de
I"austénite.

Les vitesses de refroidissement doivent due suffisantes pour éviter les
piccipitations de carbures de chrome ou de composes definis. En général, des

refrordissements a Iair sont suffisanty,

Pour ce traitement on a pris différents iemps de maintien aflant de 15 4 180
ninuies pour micux observer I'évolution de la grosseur du grain.
Pour le métal de base et Péchanilion quia subt un traitement de 15 minutes, la
teilte du grain a €1 calculée par un programme MATLALR,
Ce programme donne le nombre de grains sur la micrographie, en procédant de
cette maniére :
- elimination des taches ducs & I"attaque chimique.
- afliner les joints de grain,
- colorer les différents grains.
- dénombrer le nombre de eraing,
eh connaissant la surface de la aucrographic, on peut déduire la surface du gram.
Pour calculer la taille d'un grain, on a considérs quc le grain a la forme d une
sphére,
Pour les autres, vu que les arains sont rop gros et trop maclés, on n’a pas pu
utiliser les différentes techniques de caleul, done on <est contenté dlestimer lu

grosseur du grain par comparaison (vair fisure 10)

-




Chanitre 3 : Résultats el inferpretations.

Le tableau ci-dessous engliobe les résuitats obtenus :

Temps Surface du grain (um?) Taille
(mn) : moyenne du |
L 2 3 4 5 erain (jm) 1]

0 3363 | 4352 | 3746 | 3819 | 3587 35 |
5 1617 | 1630 | 1472 | 1815 | 1621 25
30 50 60 |

- {

45 33000 110 ;
60 57250 55
90 70680 150 a |
120 _ 80425 | 160 i
180 101790 } 50

Aprés calcul et estimation on remarque, que plus le temps de maintien est long,
plus les grains sont gros, sauf pour les petits maintien, on attnbue ¢a un petit
écrouissape que les échantillons ont subl fors d’un amincissement mécanique pour
réduire 'épaisseur de ’échantilion de 4 mm A2 m.

Car lors de ’écrouissage il y’a début de recristallisation par germination aux
points triples, aprés un certain (emps de maintien ces germes vont se développer pour
former des grains, et en fin la taille des grains va s uniformiser.

L’évolution de la taille moycnne du grain cn fonction du temps de maintien suit
la fonction S= K t*( voir partic bibliographique). D aprés la figure 11 on a constate
que le grain austénitique subit un grossissement progressif et lent jusqu’a la duree de
15 mn. A partir de cette durée survient un grossissement brutal qui s’alténue a fa
durée de 40 mn, qui représente dans lc graphe le point d’inflexion pour €voluer de
facon lente par la sutte.

Notons que dans la premiere phase du grossissement, e grain est fin. Dans l¢
domaine d’accroissement sensibic de la tailic des grains, on rencontre des grains

mixtes. Dans la trotsiéme phase le grain est vranment gros a tres gros.
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Chapitre 3 0 Résultats et interprétations.

200
180 . !
160 — |
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taille du grain (um)
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i

Fig. 11. — Evolution de 1a taille moyenne du orain en fonction du temps de maintien

Pour pouvelr déterminer les valeurs des deux constantes K et x on a élevé au {1/x)

cette Squation pour obtenir ¢

X oy piin,
-S = LT R

. 1o My . .
L'allure de ce graphe est une droite, avec K77 comme tangente, mais avant (i -

faut déduire x qui tend vers V2 pour un métal irés pur et une température relativement

s

eievee.

L)

. F : [ : v s PAT .

Apres ‘:y{uw»ﬂr{./"mj onadéduitiavaleurde x =034 et K" =4124
Futen

Donc:

Apres avoir évalué les deux constantes expérimentales { K et x), on peut prévoir

I"allure du graphe pour des temps de maintien nlus importants,
g ! ! : 2o



Chepitre 3 0 Résultats et interprétarions.
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Fig. 12, —Application du modele de i tailie du oram

En conclusion la tailie du grain austénitique Evelue sulvant la relation suivante,
5=20,56t", cette relation dvajude expenmentalentent peut nous donner une idée sur

I"évolution de la taille du grain pour des temps de maintien plus importants.




Chapitre 5 : Résuliats et interprétations.

2. Essais de dureté.

Les mesures de dureté ont ét¢ réalisées sur une surface de I’échantillon
préalablement polie, en faisant balayer toute la surface pour donner le résultat le plus
~ juste possible.

Les résultats sont regroupés dans ce tableau.

~ Temps Dureté Vickers Dureté 1
(mm) Vickers
moyenne l
1 2 30 4 |
Mtal de base 144 142 s | 147 | 1445
S R
E 147 (47 a7 a7 |
L
30 133 132 134 | 136 133,75
|
1
| 60 127 128 i35 1 135 | 131,25
| i
90 139 127 140 128 134
120 127 (23 128 129 126,75
|
180 118 118 122 121 119,75

La variation de la dureté est donc contenue dans une bande relativement mince
(147-119,75)HV.

On peut dire que la dureté d’apres e graphe suit une allure descendante, mais
aussi qu’elle est pratiquement constante sur tout le long des durées de maintien. De

plus cette valeur constante de la dureté, correspond & la dureté de ["austénite.



Chapitre 3 : Résultats et interprétations,

profil de duretée

Dureté HV

0 50 100 150 200

i Durée de maintien {mn)

Fig. 13. - Evolution de la dureté Vickers en fonction de la durée de maintien




Chapitre 5 : Résultats et interprétations.

Conclusion

Par son influence sur les propri¢tés mécaniques de Pacier, la taille des grains de
["austénite revét une importance particuliére, elle méme étant fonction du traitement
appliqué & 'acier, surtout a haute température.

L. étude présente a permis de déterminer Uaptitude au grossissement du grain de
I’acier tnoxydable 304L.

Nous a~vons fait varier le temps de mainticn, ¢t en gardant le baramétrc
température fixe.

L’¢chantiilon d’acier est chauflé dans des conditions de température et de temps
définis a ["avance, puis refroidi a une vitesse telle que I"on puisse éviter |’apparition
des carbures.

l.a grosseur du grain est déterminée alors par un petit programme qui caleul le
nombre de grains sur toute la surface de la micrographie.

L’>évolution de la taille du grain est plus au moins rapide suivant les stades de
cette évolution.

I n’éxiste pénéralement pas d’équations de base, pour tratter théoriquement
dans son ensemble I’évolution de la taille du grain en fonction du temps de maintien,
car les parameétres et les mécanismes sont {rop nombreux.

Néanmoins, le support de certaines équations est d’une aide appréciable pour
prévoir le sens de I"évolution du grain. Tel est le cas de la loi qui est séus forme
(S=K1t").

Nous avons effectué des essais complémentaires de dureté sur des échantillons,

nous avons vu une pelite variation entre la valeur supérieure et la valeur inférieure.

De plus les essais de résilience et de traction apportent des renseignement -

meilleurs sur le comportement de 1 ‘acier aprés traitement, et permettront de délimiter
le domaine de travaille a haute température.
Pour révéler la ferrite une attaque électrochimique peut donner de meilleurs

résultats.

4]
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