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Nous ‘avons é&tudié, pour un acier de construction faiblement allié en
provenance de l'Acierie d'El-Hadjar, le grossissement du grain austéni-
tique au cours du traitement de haute température, ‘en tenant compte de

deux paramétres d'étude, la température et le temps de maintien.

Nous en avons déduit, l'évolution de la taille du grain gamma en fonc-

tion de la température et du temps : G =F (T) ; G= F(t).

’



INTRODUCTION

Les traitements thermiques effectués dans le but de conférer aux aciers
leurs propriétés d'emploi, comportent généralement un chauffage au-dessus

du point de transformation AC3’ dans le domaine austénitique.

Cette étape, qui conduit 3 la formation d'austénite, solution solide de
carbone, dans le fep gamma, a partir de la phase stable 3 la température

ambiante, s'appelle austénitisation.

On constate, qu'un chauffage 3 une température suffisamment élevée ou
un maintient trop long au-dessus de Ac3 entraine le grossissement du grain

austénitique,Grossissement qui persiste lors du refroidissement ul%érieur.

De plus, la taille des produits de décomposition de l'austénite lors du
refroidissement, dépend étroitement de la grosseur du grain avant

traﬁsformation, en raisons de la trés forte tendance de ces constituants
a germer § partir des joints de grains d'austénite, soit du fait qu'ils

se forment A partir du grain méme, par transformation in situ de ce grain

comme c'est le cas pour la martensite.

Les structures ainsi obtenues sont.d'autant plus grossiéres que la

structure gamma de départ est elle-méme plus grossiére,

On en+déduit, 1'influence importante (aux températures élevées et 3

l'ambiante) de la grosseur du grain d'austénite de l'acier dans les ésais

mécaniques, sur la résistance au choc et au fluage par exemple, dans
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le comportement aux traitements thérmiques sur le pouvoir trempant, -

dans le comportement A l'usinage . tour, fraisage , réctification.

Il est de méme trés important d'éviter quelqgues incidents pouvant

se traduire au cours des traitements thermiques.

Un échauffagé a4 une température trops élevée ou un maintien trop loqg.
particuliérement s'il se produit dans une atmosphére oxydante, peut
causer la surchauffe de l'acier, qui se traduit par un grossissement
éxagéré des grains d'austénité, les propriétés mécaniques s'en trouvent
détériorées,

Un tel traitement, peut méme entrainer la brilure de l'acier et le rendre

inapte & toute utilisation.

On est donc appelé & connaftre la grosseur du grain d'austénite aux

températures rencontrées dans la pratique industrielle etr plus

enconr, a étudier l'aptitude au grossissement du grain austénitique

des aciers, ce qui a conduit les acieristes & élaborer des Aciers dits

" & dimension de grain réglée "

Les températures élevées aux quelles le grain peut grossir, concernant
essentiellement le réchauffage pour forgeage de tous les aciers, les
maintiens prolongés pour cémentatidn‘des aciers extra-doux ou spéciaux,
l'austénitisation avant traitement des aciers extra-durs d'outillage, de

roulements, de ressorts, la trempe haute fréquence et la soudure.



CHA PITRE. A

Afin de placer le phénoméne qui nous intéresse, parmi ceux qui peuvent
se produire au cours d'un traitement de haute, température, nous rappel-
lerons briévement, les Aifférentes transformations que l'acier subit a

1'état solide lors du chauffage et du refroidissement.

A.a. TRANSFORMATIONS OA—% :

a.l,Austénitisation

l'austénitisation, est 1l'opération qui conduit & la formation d'austé-
nite par chauffage de l'acier, depuis la température ambiante on il

se trouve & 1'état A , & une température du domaine 1}

Puis & effectuer un maintient & cette température, dans le but de permet-
tre, la transformation compléte en austénite de la phase stable a la’

temérature ambiante.

Cette phase, peut &tre, soit une structures ‘assez proche de l1l'équilibre 3
la température ambiante, constituée par un agrégat de ferrite et perlite,
dans le cas des aciers hypoeutectoTdes.

Ou bien une structure hors équilibre, du type bainite ou martensite dans

cas le chauffage aura pour effet de décomposer cette structure en ferrite

et carbures avant d'atteindre le domaine¥®.

Le maintien, & la température d'austénitisation & pour objet la mise en
solution plus ou moins compléte  du carbone et autres éléments d'alliage,

ainsi qu'une homogéneisation de 1l'austénite.

= A -



En résumé, l'austénitisation comprend deux phases distinctes, le

chauffage et le maintien.

La premiére, a pour objet la transformation du Fq“en Fev.

Tandis que la seconde, permet la mise en solution plus ou moins compléte
du carbone et des éléments d'alliage, qui précipitent & 1'état de car-

bures ou de composés intermétalliques.

1.1 Chauffage .
Il est courant, lors de pratiques industrielles, que le chauffage ne

réponde pas aux &xigences imposés, par le-tracé des diagrammes d'éqdili—
bres.
Diagrammes, qui tienneht uniquement compte, de lt'aspect thermodynamique

de la transﬂormétion.

Or il est évident que l'aspect cinetique est d'une extréme importance,
dans la mesure les cinétiques propres des processus de germinat%oh et
croissance de l'austenite ainsi que la mise en solution des cargurés et
composés intermétallliques, contrBlent la vitesse d'évolution de la

transformation au cours du chauffage.

Les transformations X-»¥ hors équilibre, se déroulent différemment, sui-

vant le mode de chauffage appliqué.

En général, le chauffage s'effectue, de fagon continu, ou en conditions

isothérmes.

1.1.1. Transformations hors équilibre au cours d'un chauffage continu.

Quand la vitesse de chauffage adgmante, leé transformations succeptibles

d'avoir lieu subissent des modifications importantes.

Ces modifications peuvent &tre observées sur un diagramme de transforma-

tion en conditon continu.



La figure 1 représente un diagramme de ce type, dans le cas d'un acier

hypoeutectoide, faibement alliés

Lo
\{JJ N
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_.'5__ Aloo \ 3 \
\E 3 \1 \\ MIRA
N | [EERE
|2 Moo N\ N i T
| W
~ ~ N
Y I i
Aooo ~H . 3 t
H' S ~. figure 1 : Diagramme de trans-
Agsignitd ‘sg formation en chauffage continu
q Tu% y ~d d'un acier peu allié du type
e } 35CcD4 ( 0,34% C-1,07% Cr-0,17% Mo
Ferfi
foo ) ’ ~
o * |
¥ it
L ]
Foo Ll ‘,
01 ] A0 % 403 4%
Tomps(A)

L'analyse de ces diagrammes, démontre l'influence de la vitesse de

chauffage sur :
Les températures de début et de fin de transformation

. La mise en solution des phases précipitées

. L'homogéneisation de l'austénite.

Les transformations débutent et se terminent & des températures supé-

rieures & ca2lles prévues par les diagrammes d'équilibres.

En s'éloignant des conditions d!'équilibre,chauffage extré&mement lent;

les transformations réelles présentent un retard par rapport aux trans-

formations théoriques.



Cet effet retardateur s' explique par la lenteur de la diffusion du
carbone lors de 1a transforamtion de 1a perlite, par exemple dans le

cas d'un aceir hypoeutectoTde.

Done, plus 1'échauffement est rapide, plus les points de transformations
se déplacent vers les heutes températures.
I1 en est de méme, pour le passage en solution des carbures formés &

partir d'éléments d'alliage A caractére carburigénes.

La température limite de mise en solution compléte, dera également repous-
sée vers les hautes températures, au fup et & mesure que le chauffage

deviendra plus rapide.

L'homogéneité de 1'austénite est étroitement liée 3 la mise en solution

des phases précipitées.

Lors de sa formation, l'austénite présente d'importants gradients de
concentration en carbone.

La teneur en cet &lément est élevée ay voisinage des-paticules de car-
bures en cours de dissolution, elle est par contre trés faible au

cantact de la ferrite restante.

Tout au lom du chauffage d'un acier faiblement allié, il est important
de tenir compte, en plus de la diffusion du carvone, de la diffusion des
éléments d'addition, présents dans l'acier, dont la mobilité dans le
réseau de la phase ¥ est beaucoup plus faible.

Particuliérement pour les éléments d’addition carburigénes dont l'effet
rétardateur sur l'homogénéisation de 1'austénite est beaucoup plus

marqué que les éléments non carburigénes,

Il est donc normal, afin d'assurer 1 homogéneisation de 1'austénite
vis-a-vis du carbone et autres elements d'alllages d'accélérer la dif -

fusion de ces éléments dans la matrlce austenlthue, © €lavant: la



température, loraque la vitesse de chauffage augmente dans des
proportions notables.
Le grossissement du grain d'austénite peut &tre affecté pér une

augmentation de la vitesse de chauffage.’

Il est observé en pratique, que le grossissement du grain austéni-
tique n'apparait qu'aux températures de plus en plus élevées, losque

la vitesse de chauffage augmente.

Cela peut s'expliquer, dans la mesure ou le phénoméne de grossissement

du grain est 1ié & la cinétique de dissolution des phases précipitées.

Cinétique qui conditionnen comme nous venons de le voir 1'évolution der
températures de début et de fin de transformation ainsi que 1'homogén-

éisation de l'austénite.

Il est alors possible, lors d'un chauffage trés rapide, cas de chauf-
fage par indu&tion, d'atteindre des z8nes de températures ol 1'auste-
nite est homogéne sans pour autant provoquer un grossissement iﬂbortant

du grain.

1.2. Maintien :

1.2.1 Transformations hors équilibre au cours d'un chauffage en conditions

isothérmes .

Dans la pratique industrielle, les traitements d'austénitation compor-—
tent généralement un chauffage jusqu'a une température déterminée, suivi

d'un maintien plus ou moins long & cette température.

I1 a été wvu précedemment, que les transformations succéptibles d'avoir

lieu au cours du chauffage sont d'autant plus complétes que la tempéra-

ture est plus élevée.

La phase de maintien est donc particuliérement importante dans la

mesure ol les réactions évolwenten conditions isothérmes.



De méme, qu'un court maintien, peut permettre de réaliser 1'homogénéi-
sation de l'austenite et éviter de cette fagoén de porter l'acier A une
température trop élevée ol le grain austénitique risquerait de grossir

exagérement.

La progression des transformations lors d'un chauffage :a=température
constante, peut. s'cbserver sur un diagramme d'austénitisation en
conditions isothérmes.

La figure 2, en donne un exemple, dans le cas de l'acier 35 CD 4 déja

cité.
)
< ‘\‘ N
8 N N
D Aloo i N \
i oy ¥ Ky .
"é - | Austdnite\| N 5*’“%’
- Y \
¥ 4400 ' figure 2 : Diagramme d'austénitisation
en condition isotherme d'un acier
peu allié du type 35CDh4 .
Agoe
Chauffage initial & la vitesse de
130 °C/s .
300
foo
Joo
et o4 4 40 4%  40%
T@nqu(A)

Pendant'le maintien, les transformations vont évoluer au cours du temps
vers une structure austénitique homogéne, et ce d'autant plus rapidement
que la température. de maintien est plus élevée.

Mais, il est a remarcuer que l'équilibre n'est pas‘pour autant atteint,

puisque le grain austénitique continu & grossir au cours du temps.
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Le traitement d'austénitisat@on, conduit donc a un état entiérement
austénitique caractérisé par deux facteurs éssentiels ‘

. La composition de 1l'austénite vié—énvis du carbone et d'autres
éléments.

. La grosseur 'du grain austénitique.

Nous verrons ultérieurement, l'effet de ces facteurs sur le déroulement

des transformations lors du refroidissement.

1.3._Relation d'équivalence entre le temps et la température :

Le temps et la température présentent certains effets similaires
de telle sorte qu'il a pu &tre établi entre eux une certaine relation

d'équivalence, quippeut s'exprimer par le paramétre P qui suit :

i K

=}

/

P ( -1 _hR log _t
- T @Q t,

avec
T : température enddgré Kelvin.
Q : chaleur d'activation du phénoméne
R : constante des gaz parfaits
i : log 10 = 2, 303,
t : le temps
to: l'unité de temps

P est une température et! représente la température du cycle .
équivalent pour lequel le temps de maintien est &gal 3 1'unité de

temps t, .

Cette équivalence d'effet, & pu quelque fois &tre réliée aux phéno-
ménes fondamentdux de la diffusion.Or,sachant que l'austénitisation
d'un acier est régie par un phénoméne de diffusion; On en déduit que

ce paramétré peut &tre d'une grande ﬁtilitﬁ dans 1'étude dercertains

T L



phénoméne succéptibles d'avoir liéu lors de l'austénitisation

(homogénéisation de ll'austénite, grossissement du grain austénitique ...)
I1 est a remarquer que le paramétre P n'est utilisable qu'en conditions
isothermes; ilcesse donc d'@tre utilisable en chauffage continu, par

exemple pour les cycles thenmigues 1iés au soudage par fusion.

A.b.TRANSFORMATIONSU—‘PD‘:

b.1 Transformations hors équilibre en refroidissement continu :

Aprés maintien 3 1a température d'austénitisation, 1l'acier subit u
refroidissement Jjusqu'a la température ambiante, au cours duguel la
solution solide d'austénite stable a hautes température se décompose

en constituants stables & 1la température ambiante.

1.1. Influence de la vitesse de refroidissement sur la transformation §-»c\

.

L ¥
L'augmentation de 1a vitesse de refroidissement; & pour effet d'abaisser
les points de transformations,

Parallement, 1a morphologie et 1la proportion des différents constituants
succéptibles de se former, lors de 1la décomposition derl'austénite sont

aménés & évoluer.

La forme des cristaux de ferrite formés par exemple est fortement influen-

cée par la vitesse de refroidissement adoprtée,

Ces phénoménes observés sont encore plus iaccentués dans le cas des aciers
alliés, &tant. données que la diffusion du carbone et autres éléments

d'alliage n'est pas instantanée .,
La vitesse de refroidissement est donc le facteur essentiel, qui régit le

procéssus de décomposition de l'austénite stable 3 heute température, lors

d'un refroidissement continu.

= 11 =



La cinétique de la transformation 6% , se déroulant au cours du
refroidissement continu, est décrite par les diagrammes de transfor-
mations en conditions continues, plus communément appelés diagrammes

T.R.C.

1.2. Transformation Austénite--Ferrite, structure de WIDMANSTATTEN.

Les aciers & bas carbone donnent au refroidissement de la ferrite
proeutectoide dont les cristaux prennent naissance auxX joints des grains

d'austénite.

La vitesse de refroidissement, ainsi que la grosseur du grains austé~
nitique sont pafmi les facteurs essentiels dont dépend la morphologie

N

des cristaux ferritiques.

Dans le cas d'un grainw. austénitique petit, ou lors d'un refrojdis=-
sement lent, la ferrite de détfche auxjoints des grains d'austénite.
La forme des cristaux formés est pdlyédrique, une telle stucture est

dite cellulaire.

Par contre, un grain grossier ou un fefroidissement rapide favorise

1tapparition de cristaux ferritiques ipréguliérs d'aspect aciculaire.

La structume est alors connue, sous le nom de structure en aiguilles
ou de WIDMANSTETTEN.
Ce type de structure est d'autant plus accusé ,que le grains austéni-

tique est grossier et la vitesse de refroidissement plus élevée.

Cet aspect particulier de la ferrite, est du au fait que la crois-
sance des cristaux ferritique dépend d'une part, de la vitesse de
dégagement de la chaleur latente de la transformation , et d'autre~,

part de la vitesse d'élimination du carbone en éxéés par rapport

- 12 -




L]
a la limite de solubilité c¢ans la ferrite en cours de croissance
Par conséquent, lors d'un refroidissement rapide, une plus grande
quantité de chaleur doit étre évacuée par unité de temps a travers
l'interface ferrite-austénite.
la croissance en aiguilles des cristaux ferritiques s'en trouve
favorisée dans la mesure ou la chaleur peut se dégager dans de

multiples directions.

Cette remarque, s'applique également a la diffusion du carbone et

autres éléments d'alliages éxpulsés par la ferrite dans l'austénite

L'observation d'une coupe métallographique laisse apparaltre que les
cristaux de ferrite en forme d'aiguilles ou de plagues épousent a

1'intérieur du grain d'austénite des directions bien définies.

I1 existe donc une relation d' orientation par rapport a l'ancien

grain austénitique, qui est la suivante :

Les plans (111) de l'austénite correspondent aux plans (110) de

la ferrite.

La structure de WIDMANNSTATTEN est donc caractéristique d'un chauf-
fage a haute température, qui conduit & un grain austénitique
grossier, suivi d'un refroidissement plus ou moins rapide.

Cette structure est fréquemment rencontrée dans les soudures.

1.3. Influence des conditions d'austénitisation sur la cinétique

de la transformation :

Les conditions d'austénitisation vont avoir une influence sur la
cinétique des transformations au refroidissement en intervenant
sur deux processus

. Le grossissement du grain austénitique.

La mise en solution des phases précipitées.
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Le grossissement des grains d'austénite entraine une diminu-
tion des joints de grains.

Cet effet se traduit par une réduction du nombre de sites sur
lesquels les grains de ferrite peuvent germer.

La période d'incubation qui précéde l'apparition de la ferrite

est de ce fait augmentée.

Donc, & mesure que le grain grossit, les courbes de début et
de fin de transformation des diagrammes TRC se déplacent vers

la droite.

Ce phénoméne est particuliérement amplifié dans le domaine
supérieure, ou l'aspect diffusionnel des transformations

prédomine.

La mise en solution des phases précipitées, agit dans le méme
sens.

L'élévation de la température permet d'éliminer les particules
de carbures succeptibles de freinet 1'évolution du grain austé-

nitique.

Il est a remarquer également que la mobilité des atomes de
carbone dans 1l'austénite, ainsi que celle des atomes plus
grands qui diffusent lentement , a une influence sensible sur

la cinétique de la transformationB-—»ek .

A.c. Croissance du grain gamma

La formation de 1l'austénite au chauffage est un procéssus
de diffusion régi par les lois principales de la théorie de

cristallisation.
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Dans le cas particulier de la transformationh—= ¥ , on parle de
recristallisation, dans la mesure ol le phénoméne se développe a

1'intérface de deux phases solides.

La recristallisation peut &tre décrite comme un procéssus résul-
tant de deux phénoméne :

La germination d'une nouvelle phase, dont la structure est différen—
te de celle de la matrice, suivie par la croissance des nouveaux
cristaux ainsi formés.

C'est cette dérniére étape de croissance, gui se poursuit par
1'absorption de certains grainspar d'autres plus stables du point

de vue thermodynamique, qui constitue en elle méme un procéssus de

recristallisation.

Le chauffage de l'acier au-dessus du point de transformation
Aclproduit la formation de gérmes d'austénite, qui apparaissent a la
surface de séparation de la férrite et de la cémentite, ol la ﬁrésence
de défaut diminue le travail nécessaire a la germination.

Lorsgue les germes ont atteint une taille suffisante, la recristal-

lisation va se poursuivre par croissance des nouveaux cristaux

ainsi formés.

En d'autres termes, les joints de chague cristal vont migrer en

s'éloignant de leur position initiale.

c.l. Croissance du grain d'austénite au chauffage :

Un chauffage 3 une température élev@ ou une durée d'austénitisation
prolongée, déclenche une cristallisation accumulative qui grossit le
grain.

Certains grains croissent aux dépens d'autres qui disparaissent, de
cette fagon le nombre des grains diminue et leur taille moyenne

augmente.
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La croissance du grain intervient sous l'action d'une force de poussée
qui est 1'énergie de surface des joints de grains.
Quant la taille des grains augmente, leur nombre diminue et 1'énergie

totale de surface diminue également.

Les conditions favorables sont réunies,lorsgue le métal est porté a
haute température et qu'aucun obstacle ne vient freiner la migration

des joints.

A 1l'extréme tous les grains devraient fusionner en un seul cristal,
mais ceci n'arrive pas, car certaines différences d'orientation sont

trop considérabiles.

Une élévation de la température aura pour effet d'augmenter rapidem-
ment le mobilité des atomes, d'une part le procéssus d'absorption est
activé et d'autre part il devient possible de surmonter des différences

d'orientation de plus en plus importantes.

De 14, 1'influence prédominante de la température sur le grossissement
du grain.
Il est & noter également,; le réle important que joue la forme de

1'intérface dans le probabilité d'absorption d'un grain par un autre .

Ure surface concave est plus stable g'une surface convexe, puisque
dans le premier cas les atomes du méme réseau qui entourent un atome
donné sont plus proches et par conséquent plus solidement 1liés & lui,

1'atome considéré posséde donc une moindre énérgie libre.

De plus, il est observé que les parcis migrent vers leur centre de

courbure, ce qui a pour effet de favoriser 1'évolution des grains a

parois concaves.

Généralement, le grossissement du grain peut se produire de deux maniéres
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- Le grossissement des grains est parfois lent et homogéne : c'est

le grossissement continu du grain.

- On observe parfois, un développement exagéré d'un petit nombre de
grains qui envahissent la matrice, aux dépens de leurs voisin dont la
taille augmente .peu, se sera la recristallisation secondaire.

Certains auteurs préférent parler de grossissement discontinu du grain.

Ce dernier type particulier de grossissement du grain est dii a différentes

causes :

L'une des plus-probables est la distribution nom uniforme des phases
précipitées au sein de la matrice.

Cela a pour effet d'entralfner la présence de zones 3 faibles concen-
tration en particules insolubles, ol le grossissement du grain peut

€tre favorisé a la suite d'un blocage insuffisant.

Les joints de grains peuvent ainsi migrer plus rapidement-. On obtient

de cette fagon, le grossissement de seulement quelques grains qui peuvent

atteindre des dimensions importantes.

Ure autre cause probable est la présence de certains grains a orientation

particuliére, qui peuvent grossire de préférence aux autres.

1.1. Effets de la tension interfaciale sur la croissance du grains :

La croissance des grains en entrainant une réduction de la suraface des
joints, tend & diminuer 1'énérgie libre du systéme les joints des grains
doivents &tre considérés comme des surfaces de séparation entre deux

milieux surace a laquelle régne une certaine tension superficielle.

Smith,Mc Lean et al, ont été les premiers A instster sir me réle décisif

joué par la tension interfaciale dans le procéssus de croissance du grains
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L'équilbre structural ( forme & 1'équilibre des grains) du métal ou de
l'alliage peut s'expliquer par l'utilisation du concept de 1'équilibre

de la tension interfaciale aux joints de grain.

Dans le cas des polycristaux, la forme des grains tend vers 1'équilibre
si le vecteur somme des tensions interfaciales abaissé sur un méme plan

normal a l'intérsection de trois prismes est nul.

Illustrons le phénoméne en choisissant un éxemple a deux dimensions,
ol les grains sont représentés par des cellules de forme polygonale.

Et considérons, la jonction de 3 joints de grains.

B
3
td4d5: étant la tension
Aa interfaciale du joint olady
o d ~6°‘!ﬂ3 : " D{Lﬂfs
g 3
DA, .
Aadho "6_;‘0(,_‘ T . dhadly
dq € : ztant 1'angle formé
par les vecteurs %d445
et ¥
‘A‘,d.:, d"d%

Déterminons a présent la valeur de l'angle © qui correspond a la
position d'équilibre, c'est & dire pour laquelle le vecteur somme des

tensions interfaciales est nul.

Pour ce, projetons l'ensembe des vecteurs le long de 1l'axe du joint a,dy .

Nous obtenons : K,\Ad,‘_ - xmacos( —g' ) _‘dﬂ’fa cos( % ) =0

Supposons que l'anisotropie de 1l'énérgie de l'interface est faible,

ce qui revient & supposer que la tension interfaciale est la méme pour
toutes les parois .

En réalité, il faut-tenir compte du fait que le phénoméne se produit
dans un solide cristallisé ol l'orientation des cristaux & son impor-

tance.
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de la, on obtien :
Uhda =deda:“4‘d1-:
¥ (1-2cos(—=) ) =0

e 2 °
cos(—E—) = 0,5, d'ou &= 120

On en déduit, dans le cas d'un alliage isotrope, gue les surfaces
planes des grains d'équilibre d'une méme phase devront se joindre en

o

des angles de 120 .

Par conséquent, dans un alliage a phase unique presentant uneisotropie
d'énérgie interfaciale et des joints de grains droits, les seules

grains en équilibre seront ceux dont le nombre de cdtés équivaut a 6.

Les grains ayant moins de 6 cOtés devront avoire des joints convexes

o
afin de conserver des angles de 120 aux joints triples.

Par contre, ceux dont le nombre de c&tés est supérieur & 6 auront

des joints concaves.

Sachant qu'un interface concave est plus stable qu'un interface convexe
et que les parois ont tendance a migrer vers leur centre de courbure.
I1 est aisé d'éxpliquer pourquoi les graisn dont le nombre de cdtés et
supérieur a 6 doivent grossir durant la migration des joint.

Tandis que ceux dont le nombre est inférieur a 6 sont amménés a disp-

araltre.

Mis & part l'aspect angulaire, la croissance des graisn peut étre influ-

encée par la valeur de la tension interfaciale unitaire tb

La vitesse de migration des joints est d'autant plus élevée que la

valeur de B est grande/

I1 est important de rappeler que la régle d'équilibre structurale
o

(&=120 et n =6 ),ntest applicable que pour les substances dent

1'énergie interfaciale présente une anisotropie négligeable.Ce qui

est par exemple le cas pour les matériaux a réseau cubique.
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1.2. Lois de croissance du grain .

51 on suppose les écarts des Jjoints de grains a la configuration d'équ~
ilibre comme négligeables . la force motrice de la croissance du grain
serra égale a l'énérgie intérfaciale par unité de volume ‘

Sa valeur maximale peut 8tre évaluée approximativement par ce qui suit:

Supposons de plus que les grains ont la forme d'un cube d'aréte D .,
L'énérgie interfaciale d’ﬂf grain aura pour valeur

‘6 (__) . Kh =3|D 'vh

ol Bp: énergie interfaciale unitaire .,
De 13a ; on en déduit la valeur de l'énérgie interfaciale par unité

de volume . 3 2

‘b’u:(—D—g)UL=3 .¥b/ D

Cependant il est 3 signaler que cette quantité ne représente que le
potentiel dont dérive la force motrice de 1a cr01ssance du grain .,
dans la mesure oll les conditions suivantes sont veriflees

Les grains adjacents sont de tailles différentes .
.L'équilibre de la tension interfaciale aux Jjoints de grains n'est

pas vérifié ,

Si les grains d'un polycristal sont de méme taille et si les Joints
triples sont en équilibre » le systéme ainsi &tabli se trouve dans
un état d'équilibre métastable , durera aussi longtemps qu'il
demeurera 3 l’abrit des fluctuations succéptibles de rompre son

équilibre .
Dans le ¢ ol les grains adjacents n'ont pas la méme taille y la

variation de l'énergie interfaciale par unité de temps correspond

a la force motrice du procéssus de croissance des grains .
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Cette relation montre que la force motrice est proportionnelle a 1la
taille D des grains adjacents . ‘

Elle est d'autant plus grande que la variation D est importante .
On déduit que plus la taille des grains diminue plus la'vitesse

d'absorption de ces grains par leurs voisins est grande .

Partant de considération d'ordre énergitique et en considérant selon
Mottt , Burke et Colinr, la croissance du grain comme résultant de
sauts individuels d'atomes d'un cristal au cristal adjacent , on

ocbtien la formule simplifide ;:
G = kg exp ( = Q_/ RT )
LJE)) g

vitesse de migration du joint de grain .

volume d'un atm gramme ,

O < @

taille moyenne d'un grain .
constante des gaz parfaits .
constante .

énergie d'activation du processus .

Moes

H o8 KX o

température {°K) .

Remplagons G par g%" et intégrons ; on obtien :

5 - B = E S (-Q, /RT) ¥ V.t

D,= taille du grain a l'instant t=0.
S'il est possible de négliger DE.deVant p? , dans le cas ol D, D,
la relation qui lie la taille du grain a la température et au temps

de chauffage est de la forme.

D = ( k.exp(-Qg/RT).'ﬁ,. V.t )}5
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La dépandance de la taille moyenne du grain O vis & vis du temps de

chauffage en condition isotherme est donc de la forme :
- n
B:C.t

ol ; ¢ ettn sont deux paramétres indépendants du temps ¢ dépend formtement
de la‘température.

n'vaut 0,5 pour les métaux purs.

Mais 1'expérience montre que n est en général inférieur a 0,5 et peu
varier de fagon appréciable avec la température de' 1'isotherme.

D'une maniére générale, n croft avec la température et tend vers 0,5.

L'équation ci-dessus n'est valble uniquement pour les valeurs de D

comprises entre Df et D

Df” D»Du

ol Df est la taille maximale que le grain peut atteindre & une tempéra-
ture donnée et dépend de 1la concentration de particules insolubles

(phases précipités).

De maniére identique , 1a relation qui lie 1la vitesse de croissance
des grains & 1la température peut &tre mise sous la forme simplifiée

suivante :

G = G,. exp{ -Qg/ RT)

ou, G, = constante,
L'énergie d'activation Qg-est voisine de l'énergie d'activation de la
diffusion dans les Jjoints de grains, elle dépend fortement de 1la pureté
du métal (ou de l'alliage) et parfois méme de l'intervalle de témpérature
de chauffage.

Cela peut s'expliquer par 1la présence de phases précipitées aux joints de
grains, et par leur dissolution dans éertains intervélle;detempérature.
diiainue donc avec 1'é&lévation de la tempépabure. .
Autrement dit, 1'énergie nécessaire pour activer le procéssus de croig-

sance des grains diminue quand la températurg augmente,
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A.d. Influence des phases précipitées sur le grossissement du grain

austénitique au chauffage :

Le grossissemnt du grain- austénitique au chauffage est parf01s forte-

ment retardé par la présence dans l'acier de phases précipitées.

Le grains des aciers dont la structure présente des carbures non dis-
SOus ne grossit qu'a température trés élevée,
Dans de’ nombreux cas, la taille de grain se met A croftre trés raplde—

ment lorsque la majorité des carbures passent en solution.

En plus de la cémentite et des carbures plus ou moins alliés qui sont
foujours présents en plus ou moins grandes proportions dans les aciers,
d'autres précipités sont succeptibles de se former en fonction des

éléments ajoutés au cours de l'élaboration ou des im uretées présentes.
J ;

La mise en solution des phases précipitées dans les aciers apparaft donc
comme un aspect partlcullerement impottant dans la mesure ol ce processus

conditionne la c1net1que d'évolution de la taille dy grain gamma.

Il est aussi important de signaler 1'influence de la nature et de la
morphologie des précipités présents 3 1'état initdial.

Les grosses particules tout en retardant le grossissement du grain
ne sont cependant pas trés éfficaces, par contre les particules

finement dispersées présentent un effet retardateur trés marque:.
De maniére générale, touts dispersion de particules fines peut inhiher
la croissance du grain au chauffage, mais certaines inclusions sont plus

efficaces que d'autres.

d.1l. Cas des carbures et nitrures.

Nous émgminerons successivement le cas:des uarbures puis celui d'autres

précipités tels que les nitrures et carbonltrures.



1.1. Carbures

Pour des conditions de chauffage données, la vitesse de dissolution

des carbures dépend fortement de 1'état structural initial de l'acier.

La vitesse de dissolution sera d'autant plus lente que les carbures
seront gros et globulaires et qu'ils auront une composition proches

de 1'équilibre,

Le traitement d'austénitisation des aciers 3 haute- teneur en carbone
entraine pas la dissolution compléte des -carbures.

Certaines particules peuvent demeurer 3 1'é&tat précipité et géner 1la

croissance du grain austéBnitique, cependant elles ne sont pas trés

éfficace parceque trop grossiére,

Pour les aciers de construction a bas carbone, les carbures sont
généralement assez facilement solubles dans l'austenite a haute tempera—
ture et n'ont donc qu'une influence assez faible sur le retard au

grossissement du grain gamma.

2.2. Nitrures et carbonitrures :

Ces particples trés fines sont particuliérement importantes pour les
traitements thermiques des aciers, dans la mesure ol leur influence

sur le retard au grossissement du grain est grande,

En présence de certains- éléments & faibles tenmurs, ces particules

se forment par un phénomnée de précipitation tres fine loraque la limite

de solubilité est dépassée,

Citons l'exemple du calmage & 1'aluminium d'un acier,cet élement
tend & former avec l'azote présent des fins précipités de nitrures
d'aluminium qui sont de trés éfficaces obstacles au grossissement des

grains austénitiqueg .,
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Seule une surchauffe A une température telle que ces nitrures soient
mis en solution peut permettre de faire disparaltre ces obstacles et laisser

alors grossir les grains .
D'autres composés comme le nitrure de vanadium , le carbonitrure de
niobium » le nitrure et le carbure de titane , le nitrure de bore,

sont egalement trés éfficaces ét sont fréquemment employés 3 cét. effet .

d.2. Effets des phases précipitées sur le grossissement du grain gamma .

Examinons & présent 1'évolution de la croissance du grain austénitique

au chauffage ,

L'aptitude & la croissance du grain est détérminée par le caractdre de
la désoxydation et par la composotion de l'acier .

Dans la pratique courante , on distingue deux type d'aciers:

Leg aciers. & grains fins et les aciers 3 gros grains .

Les aciers & gros présentent un type de croissance proéréssive qui

correspond & un grossissement continu du grain austénitique .

Au microscope on observe que la taille des grains est uniforme quelle

que soit la température de chauffage .

Par contre les aciersa.grains fins présentent un schéma de croissance

de grain différent.
L'élévation de température n'entraine. pas de modifications notables
de la taille du grain jusqu'a ce qu'on atteigne une température de

grossissement brutal.

Le degré de croissance brutale est d'autant plus marquee que l'inhi-

bltlon a& basse température est plus forte.
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Au-dessus, un cours maintien suffit pour déclencher le grossissement

du grain.

A titre d'éxemple, les aciers désoxydés par de l'aluminium sont a
grains fins , puisqu'ils sont le sidge de formation des particules -

dispersées de ALN qui ralentissent la croissance du grain austénitique.

L'aluminium est particuliérement indiqué pour le traitement des aciers,
dans la mesure ol il sert & produire des dispértions submicroscopiqueé
tréé fines.

De plus la coalescence du nitrure est rendu. impossible par suite de 1la

faible diffusion des atomes d'aluminium .

Ces deux modes de croissance du grain d'auténite sont illustré par

la figure 3 tirée d'un rapport du M.P.I de Diisseldorf.

'-\
{
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Q
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| — Acier2:avec azote, aluminium et
”m ‘titane,

4000 Moo  Adpo A0 4400

Tomplmtore (°c) Acier3: sans éléments
dispérsoides .,

Elle montre l'influence des nitrures d'aluminium seuls, ainsi quescedle

nitryres d'aluminium et de titane sur la courbe de grossissement du grain

austénitique en fonction de la température pour un temps de maitien de 30 mn.

En résumé , pour s'opposer &fficacement au grossissement du grain austé-

nitique , il est nécéssaire que les précipités formés soient trés fins
et passent en solution le plus tarz%po_ssible .



La figure 4 représente en fonction de la température » les variations
de la grosseur du grain 4!

austenite et du nombre de particules de taille
] 3
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figure.4: variations en fonction de 1a température de maiti

ien, de la
grosseur du grain austénitique et du nombre de particules

de taille inférieur 3 100Ac°,

On remarque aisement & 1'allure des courbes ; l'éxistance d'une relation
inverse entre ces deux grandeurs

La gresseur du grain augmente avec la température au fur et a mesure
que les précipités entrent en solution

On conclut que le contrdle de la grosseur du grain austénitique dépent

essentiellement de la présence en nombre suffisamment élevé de trés fines
particules de rayon inférieur 3

100 A et de leur évolution en fonction des
conditions de chauffage et de maintien & température des aciers .

Lteffet retardateur des particules insolubles sur la croissance du grain
peut s'éxpliquer par le fait

s que l'apparltlon de ces particules aux
Jjoints de grains réduit 1! énergie du Systeme‘x

ey



Chaque joint possé&de une énergie superficielle caractéristique .
Pour dissocier un joint d'une particﬁle » 11 faut donc apporter 1l'énergie

requise pour former une nouvelle surface de joint ( figure §) .

figure.5: représentatign A
geheratiote dhun jaipe

3
g EUS on

Cette énergie peut provenir des fluctuations thermiques .
I1 faut par consequent atteindre des températures élevées pour entrainer

la migration des joints .

Une concentration élevée de particules fines entrafne la diminution
des valeurs de n et c de la reldtion D =c¢ . t°

n peut parfois &tre trés proche de zéro .

Afin de bien comprendre 1'éfficacité des inclusions dans 1'ancrage
des joints de grains , il est nécessaire de faire appel une fois de plus ,

a4 la notion d'énergie interfacialle .

Supposons poue simplifier que les particules sont sphériques et ont un
méme rayon r_ .
Chagye particule pourra diminuer la surface du joint de grain d'une

5 2
valeur maximale de Tl r, .
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Par consequent l'energle de surface aux Jjoints de grains se trouvera
diminuée de'ﬁ r 3L

Eb énergie interfaciale unitaire.
Il est clair » qQue si le joint se déplace d'une distance de T, pout
g¢ libérer d'une particule son énergie augmentera deﬂ'r .
La figure 6 mentre les trois stades de la traversée d'une particule

par un joint de grain .

3 Le déplacemept du joint de 1la position
1 & 2 réduit la surface du Jjoint donc
par consequent 1'énergie 1nterfac1a1e.
Cet effet,est d'autant plus 1mportant
que l'énergie interfaciale unitaire est

élevée ,

Par contre la séparation du joint de la
particule n'est pas favorable du point
de vue énergetique car il §quivaut & un

retour & la position 1 done & une élévation de l'énergie du joint .

La présence de particules aux joints de grains créde une force de freinage

gui s'oppose 3 1la croissance du grain .

Soit une concentration de partlcule donnée N par unité de volume .
La force de freinage par unité de surface du joint est de 1la forme.

q I} LIS ”v ou bien encore , considérant la concentration volumique en

"Sn»

3
particule, f = 4JT. r}. Nv/ 3

Pf§ 3. L b / d ( formule de Zener )
ol ; d: diamétre d'une particule .

Il s'ensuit de la formule de Zener , que l'effet retardateur est u‘aatant plus

important que la concentration volumique en particules est élevée et

que la taille des particules est petite )

w“ 99 .



I1 est 2 remarquer également que la force de freinage Pfr est d'autant

plus importante que Py est slevée .

Tout calcul fait s l'éxpréssion de la migration du joint de grain

‘peut prendre la forme suivante ;

- MR "
olt; PMest la force motrice de la croissance du grain . On
en déduit que le Joint ne pourra migrer que dans le cas ol PM sera
strictement supérieur a P

fr
P P

M ? fr

Or , la force motrice PMest variable au cours du procéssus de crois-
Eance du grain .

Par consequent y les valeurs de f et ¢ seront aussi variables ( mise en

‘solution des phases précipitées ) .

A.e Influence de la grosseur du grain austénitique sur les propriétés

de l'acier .

‘Les propriétés mécaniques des aciers sont influencées par la grosseur
du grain d'austénite » dans la mesure oll les produits de décomposition
de-" l'austénite sont d'autant plus grossiers que la structure gamma

de départ est elle méme plus grossiére .

Les essais sur les aciers de differents types ont montré que la gros-
seur du grain austénitique influde peu sur la dureté et sur les

propriétés mécaniques obtenues par essais i 1la traction statique .

De maniére générale et particuliérement dané le cas des aciers nor-
malisés » une structure A grains fins présente de meilleures caractéristiques
mécaniques gu'une structure a gros grains . .
Les valeurs de 1la dureté et de 1a charge a la rupture augmentent
tandis que 1'allongement diminue . '
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‘A 1'etat martensitique , de tels changements dans la taille du grain
d'austénite n'entrainent pas nécéssairement de modifications & la
dureté maximale car la dureté & l'etat martensitique dépend d'autres

facteurs et avant tout de la teneur en carbone .

La.dureté étant la méme un acier & gros grains normalisé se préte
mieux &.l'usinage par suite & la diminution de la plastisité .

Un grain fin est généralement recherché car il donne une limite ;
élaétique plus élevée . En effet,la limite élasfique dépent du dia-
métre moyen des grains D » suivant une relation de la forme ( Hall -

Petch ) :

. E=E, + K.EAZ

qui montre que la limite élastique est d'autant plus grande que le
grain est fin

Par contre , il est important de signaler que la croissance du grain
diminue brusquement la résilience surtout dans le cas d'une dureté
élevée .

La figure 6 indique comment la résilience varie avec la grosseur du

grain austénitique .
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Il apparait donc que la diminution de la grosseur du grain d'austé-

nite améliore la résilience et abaisse le seuil de fragilité a froid.

La figure 7 montre l'effet défavorable de ce point de vue d'un gros

grain austénitique .

L'aptitude de l'acier aux tapures et déformations de trempe est d'autant

plus €levée que le grain austénitique est grossier .

De plus l'accroissement de la grosseur du grain austénitique augm-

ente la trempabilité de l'acier .
24
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A.f Incidents pouvant se produire au cours des traitements thermiques

de haute température

f .1 Surchauffe et brilure .

La surchauffe se traduit par un grossissement éxagéré du grain d'au-

sténite.

Elle peut &tre la conséquence :

“d'un chauffage & une température trop élevée .

.d'un chauffage trop.long i la température d'austénitisation .

.d'un mantien trop long & une tempéfaturevtrop élevée .
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La surchauffe d'un acier hypceutéctoide donne le plus souvent des
structures a prédominance aciculaire dites de WIDMANNSTETTEN.

11 est reconnu que ce type de structures , comme d'ailleurs toute
structure présentant des orientations ou des alignements , est trés
nuisible aux propriétés de ductibilité et de tenacité .

Un acier surchauffé offre une tendance accusée aux ruptures inter-
granulaires , si bien qu'aprés durcissement par trempe il présente
un gros grain de cassure .

On constate que la rupture se propage suivant les joints de 1l'ancien

grain d'austénite .

L'éxplication de ce phénoméne est simple . Il est clair , que le grain
grossissant lorsque la température s'éléve , la longueur totale des
joints diminue , donc la concentration des é&léments qui s'y accumulent

s'accroft : la fragilité qu'ils provoquent est par consequent augmentée.

51 nous cassons une série d'épravettes d'acier trempé 3 des tempé-
ratures croissantes nous obtenons des cassures de plus en plus grossiéres.
En comparant avec une collection de cassures-types échdonnées par indice-
~de grain ; il nous est possible de tracer la courbe de grosseur de grain-
température .

Les structures de surchauffe sont caractérisées par 1l'apparition

de larges bandes de ferrite aux joints de grains austénitiques .

Ensuite dans l'axe de ces bandes se montrent des inclusions , au début
sphériques et:éspacées , puis se rapprochant jusqu'a former des films
plus ou moins continus .

Ces films traduisant en fait une fusion partielle de la matiére des

Joints .de grains : on dit alors que l'acier est brfilé .

Le brfilure d'un acier peut &tre considérée comme une surchauffe aggr-

avée par un début de fusion se produisant aux joints triples .
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Elle résulte d'un chauffage a-trop haute température .,

1.1 Mécanisme conduisant aux structures de surchauffe :-

Lors du phénoméne de surchauffe , il se superpose au grossissement

du grain austénitique une déshomogénéisation du métal .

On‘émetl'hypothdse que les joints de grains en plus d'une hétérogé-
néité physique constituent égalemet une hétérogénéité chimique qu'il
v a accumulation ( ou , au contraire appauvrissement } aux joints

de grains de certaines substances dissoutes .

Certains éléments dissous diffusent vers le centre des grains ,
d'autres dont le soufre et le phosphore , vers la périphérie de ces
grains , entrainant ainsi un comportement ultérieur particulier

des régions des joints , et notamment la précipitation dans ces joinis

de gulfures , voire de phosphures .

Dans le cas particulier des aciers , cette déshomogénéisation se
révéle capable d'expliquer un certain nombre de faits , parmi lesquels
précisemment la persistance des joints de grains d'austénite a la

température ordinaire et leur influence profonde sur les propriétés.

1.2 Cas du soudage .

En pratique la surchauffe des aciers peut se produire pendant un

forgeage , un formage & chaud ou d'une maniére localisée , pendant

le soudage ( Zone Affectée Thermiquement , Z.A.T ) .

=

Le cycle thermique relativement lent appliqué a un acier pendant

lIe soudage sous laitier éléctroconducteur entralnela formation
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de base d'une =zone surchauffée particuliérement impor-

dans le
tante . Par consequent un acier ayant subit le cyclé thermique du
soudage présente toujours au niveau de la zone afféctée thermiquement,
une structure acict:laire du type de WIDMANNSTHTTEN plusﬁbu moins
prenencée , selon la composition et l'intensité du gradient ther-

ique .

figure B représente schématiquement les structures typiques
qu'on peut observer dans une zone de transition , c'est & dire

entre le corden de soudure et le métal de base non inflencé .

1 : soudure ; 235": zone de transition;6 : acier de base
E non influencé

figure 8 : structures de la soudure et de l'acier soudé influencé
par le cycle thermique du soudage ( représentation sché-
matique avec des transitions abruptes et irréelles )

La structure grossiére de la zone 3 résulte du grossissement du grain

austénitigue par sirochaufife. -



Lors du soudage , le rapide refroidissement gqui suit la fusion , laisse
parfois subsister dans la Z.A.T des inclusions intergranulaires de pho-

sphures, qul favorisent la fissuration a chaud .

Lorsque le chauffage est hétérogéne , comme dans le cas du soudage il
est nécéssaire de tenir cbmpte en plus du grossissement du grain et
da dp déshomogénéisation du metal , de la diffusion qui sous l'effet
des différentes de température , affecte d'autres éléments en solu-
tion .

Ainsi l'aluminium dissous diffuse trés rapidement vers les régiond

froides.

Les conditions du soudage par points dépendent de la grosseur du
zrain de l'acier .

Un gros grain correspond & une moindre résistance au cisaillement
des points de soudure .

En effet il est observé gque la conductibilité therﬁique est dfautant

plus élevée gque le grain est gros .

A.p Regéneration des aciers surchauffés :

Tant que la fusion locale , caratérisant l'acier br{ilé n'est pas
intervenue , l'acier surchauffé peut &tre régénéré par un trait-

ement d'affinage structural , appelé également recuit de régénération.

Par contre , l'altération subi par un acier br{ilé est irrévérsible

et le rend inapte & son emploi.
L'affinement des grains 4e l'acier ( & condition que ce dernier solt
capable de la transformation kés® ) peut €tre obtenue gréce au

procéssus de germination et de croissance de l'austénite .

En effet , les transformations de phase qui se deroulent au chauffage



comme au refroidissement , ‘entrafnent une recristalisation et un

affinage du grain qui peut méme &tre réglé,

Le traitement d'affinage comprend donc un chauffage & température
juste suffisante pour 1fobtention aisée d'une austénite homogéne ( 1lé-
gérement supérieur & ACB dans le cas d'un acier hjpoeutéétbfde). -
Tout chauffage & une température supérieure , entrainerait un gr-
ossissement du grain d‘austénite y qui rédnirait.dfautant:1'éfficacité

du traitement .

Lors du chauffage au-dessus de Ac3 , les grains de ferrite et de pérlite
se transforment en grains ‘d'austénite plus petits , dont le nombre

est principalement détérminé par la germination , donc par consegquent

de la vitesse & laquelle la température de transformation est franchie .
Il est clair gue 1l'affinage du grain est fortement influencé par les

vitesses de chauffage et de refroidissement .

Sadovsky , Bogacheva et Sokolov ont clairement montré qu'en réalité
l'affinement ne se produisait gue si la vitesse de chauffage au

cours du nouveau traitement dtausténitisation est comprise entre deux
valeurs critiques vletvz,si la vitesse de réchauffage est inférieur

a v, ou supérieur a V,; on observe la concervation de l'ancien

grain d'austénitique de surchauffe .

Le refroidissement qui suit le chauffage doit &tre réaliser de

maniére a obtenir au retour. A l'ambiante, une structure de l'acier
constituée de ferrite et perlite ( cas d'un acier hypoeutectoide)

En augmentant la vitesse de refroidissement, on aboutit & une structure
ferrito-perlitique plus fine, présentant de meilleurss propriétées

mécaniques.

Tl est évident que les opérations de chauffage et de refroidissement
peuvent &tre répétées plusieurs fois lorsqu'on veut obtenir une
structure trés fine ou si l'on part d'une structure primaire trop

grossiére. = g7



La régénération des aciers surchauffés est donc un phénoméne
beaucoup plus complexe que ne le laisse suggérer une analyse

sommaire des principes de transformation des aciers.
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CHAPITRE.B.

METHODES ET TECHNIQUES EXPERIMENTALES.

B. a_RAPPEL DES METHODES PRECONISEES POUR METTRE EN EVIDENCE LE GRAIN
D'AUSTENITE.

Les aciers subissant au refroidissement la transformationd—+ "%, le grain
gamma ne peut &tre observé i la température ambiante que dans la mesure

oli la structure gamma laisse des traces visibles, ce qui exige que celle-
ci ait, en quelque sorte, été Tigée morphologiquement par un procédé
approprié,

La plupart des procédés utilisés dans ce but, mettent a profit la
différence de comportement physico-chimique de la matiére entre le

voisinage immédiat du joint de grain et le coeur de la masse du grain,
Ces méthodes peuvent se diviser on trois groupes :

1) Les méthodes basés sur la formation d'un constituant patticulier
(ferrite, cémentite, troostite, ete...), qui prend naissance a partir
deé Jjoints de grains d'austénife au cours d'un refroidissement dans

des conditions données ( refroidissement continu avec une certaine
vitesse, trempe &tagée, trempe intérrompue, etc...) tandis que le centre

des grains se transforme en un autre constituant.

2} La méthode d'attaque martensitique due & VILLELA qui colore de
fagon différente la martensite d'un acier trempé suivant l'orientation
cristalline du grain de fer qui lui a donné naissance ( cette attaqgue
ne révélé p?s les joints, mais permet de distinguer la forme générale

des .grains.)



3) Les méthodes basées sur la diffusion d'un<élément étranger au métal
(carbone ou oxygéne) qui s'insinge préférentiﬂlgmeﬁt le long des

joints et permet ensuite de reconnaltre la position de ces derniers

par les constituants dont ils provoquent la formation (cémentite, oxyde*
de fer).

Vue la diversité des méthodes proposées, nous ne citerons que les plus

importantes: & usage courant.
Parmi ces méthodes on distingue :

La précipitation isotherme de ferrite ou de cémentite,

Cette méthode préconisée par GROSSMAN est basée sur le rejet
proeutectoide de ferrite (acier hupoeutéctoIde) ou de cémentite
{acier hypereucect01de) aux frontiéres des grains d!' austénite,

Tormant ainsi un réseau plus ou moins complet,

‘Elle consiste donc en une austénitisation dans des condtions dEflnles,
suivie d'un maintien suffisant pour avoir un début de précipitation
de férrite ou de cémentite et enfin d'une trempe pour conserver A la

matrice un aspect homogéne.

+ Trempe martensitique incompléte.
Cette méthode est basée sur la formation de troostite prenant

naissance aux joints des grains de l'austénite primaire, au cours

-

d'un refroidissement & une vitesse légérement inférieure & celle de

la vitesse critique de trempe.

+ Trempe martensitique et attaque chimique du joint de grains primaire.
Cette méthode, mise au point par Mme S. Béchet et L. Beaujard, est
basée sur l'emploi d'un réactif micrographique composé d'une solution
agueuse saturée d'acide picrique additionnée de 0,5% d'agent

m@uillant ( alkylsulfonate de sodium :Teepol).
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Ce réactif a la particularité d'attaquer les joints de grains
pr:m*tlfs de l'austénite de 1a majorité des aciers trempes ou

trempés et revenus.

- Trempemartensitique, revenu, attaque chimique différentielle.

La relation étroite éxistant entre les grains d'austénite et les
grosseurs des structures martensitiques qﬁi en sont issues, permet
par mesure directe et l'emploi d'un. réactif approprié. de
connaltre les dimgnsions du grain gamma dans les aciers trempés
ou trempés et revenu dans la zone de fragilité. On obtient ainsi

une coloration différenteille @'un grain & 1'autre.

- Méthode Mc QUAID EHN par cémentation & 925°C.

Cette méthode est baséec sur la séparation de la cémentite dans

les joints des grains gemma au début du refroidissement de la solution
saturée en carbone aprés une cémentation.

L'échantillon est donc chauffé a 925°C pendant 8H dans un cémept
énergique; il se développe alors sur toutes les parties extérieures

de 1'écahntillon une couche hypereutectofde qui, par refroidissement
lent, donne un réseau de éémentite sur matrice perlitique qui

dessine le grain d'austénite a 925°C.

+ Oxydation sélective (A.Kohn).

La méthode proposée consiste 3 austénitiser l'échantillbn préalablement
poli dans une atmosphére neutre (argon, azote,par exempie) et &
réaliser en fin d'opréation une oxydation de tréscourte durée.

Aprés trempe et repolissage une attaque par un réactif convenable
_révéle les joints de grains qui sont d'avantage creusés que la

matrice,

Condensation d'alliage syncristallisable (Pomey~Vigneron)®

Cette méthode consigles sur la surface prealablement palie d'un
échantilion qustcn1t1se sous vide eleve, & effectuer un dépdt
métallique syncrlstallln et exempt de transformations au refroidi-

ssement. - 41 .



Methodes par fractures-.
Cette methode repose sur le fait qu'il y a dans de fombreux cas
une relatlon étroite entre 1l'apparance de la cassure d'un acier
trempé énérgiquement et la grosseur du grain primaire d"austénite .
Elle consiste donc en une austénitisation 3 la température désirée
pendant le temps voulu , avec finalement une tremﬁe énergique .
L'échantillon ( préalablement entaillé avant traitement ) est alors
cassé et la fracture de la zone martensitique est comparée avec une échelle
standard de cassures .
Bien,que l'examen des résultats obtenus & l'aide de ces différentes
méthodes montre une certaine concordance dans l'évaluation de la
taille du grain austénitique . Il est cependant utile décsignaagler
qu'elles présentent pour la plupart des avantages et des incon-

vénients qui ont pour effet de limiter leur champ d'application.

- les méthodes du premier groupe ne sont applicables qu'a certaines
nuances d'aciers , et il est parfois délicat de reproduire corre-

ctement les conditions de refroidissement voulues.

. La méthode d'attaque martensitique , valable lorsque les grains

sont grossiers , donne des images confuses avec les aciers & grains

Hy

ins .

. Les méthodes du troisidme groupe ont l'inconvénient de faire
intervenir un élément étranger & 1'acier susceptible d'influencer

fortement la cinétique de croissance des grains de Fer lors de

l'austénitisation .

De maniére générale , les méthodes d'oxydation sélective & chaud
et de dépdt métallique syncristallin ne présentent pas de
contre-indication et permettent une éxploitation précise du grain

en température et dans le temps .
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De plus , on peut considérer la méthode par dépdt métallique
syncristallin comme la plus générale dans la mesure ol elle
permet d'obtenir les joints et les macles de l'austénitg sans

repolissage ni attaque.

B.b Mode opératoire .

b.1 Materiau .
Notre étude & porté sur un acier de construction faiblement allié:,

en provenance de 1'Acierie d'El-Hadjar , désigné par la notation 110F.

Ce type d'acier est déstiné & la fabrication de tubes sans

soudure.

L'échantillon de base nous a été remis sous forme de td8le légére-

ment ondulée d'environ 12mm d'épaisseure , prélevée dans un tube .

La composition de l'acier est la suivante :

C:0,31 % Mo : 0,00

Mn: 1,215 v : 0,032
Si: 0,26 Al : 0,0255
P : 0,0175% Cu : 0,044
S : 0,019 Sn : 0,005
Ni: 0,023 Nb : 0,035
Cr: 0,57 Ti :.0,013

Elle est assez proche de la nuance ( 35 MC.5 ou 35 M 5 ) de la norme
Frangaise AFNOR .

L'examen au microscope de deux coupes métallographiques de notre
acier { l'une prélevée dans le sens du laminage , l'autre dans le
sens transversal ) démontre 1'éxistance d'une structure d'appara-
fnce fibreuse ,constituée par des bandes altérnées de ferrite et

perlite appellée '"structure en bandes"
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Les Micrographies la et 1b ( voir MICROGRAPHIES ) relatives a ces
coupes. metallograpnlques montrent que les bandes de ferrite et

perllte se présentent paraléllement & la dlrectlon de laminage.

Ce type de structure est principalement d{i aux microségrégaticons
apparues lors de la solidification de l'acier et qui ne se sont
que partiellement atténuées au cours des transformations et

traitements thermiques ultérieurs.
On remarque de plus que la structure présente des grains de ferrite
et perlite trés fins qui laissent supposer que l'acier ait subi un’

traitement visant a affiner le grain

b2 Préparation des échantillons avant traitement .

£

L'acier & étudier est découpé A la trongonneuse de fagon a obtenir

des échantillons cubiques de 1 cm3 environ .

Chaque échantillon ainsi obtenu est marqué & l'aide d'un poirdon de manié-
re a pouvoir éxaminer aprés traitement la méme face pour l'ensemble

des échantillons .

"On se fixera pour l'observation la face pérpendiculaire & la diréct-

ion de laminage .

lAO"WM face a observer
]
dérection ] %
€. YR o I
lamirage /j_ - - \\\ A9 rmvm
marqug/'( P \\\ .

face & & la direction de laminage

representation schématique d'un echantlllon et de la partie &
éxaminer .

0.3 Traitements thermiques subis par les échantillons :

3.1 Réalisation de l'appareilla . .
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Les traitements d'austénitisation ont été &ffectués dans un four
de laboratoire classique ( four éléctrique & résistance EURAEUS )

sans contrdle d'atmosphare .

Afin de moduler la vitesse de refroidissement , nous avons eu recours
& un appareil de ventilation & vitesse variable .

L'appareil est placé en face de 1la porte du four maintenue ocuverte,
De cette manidre le refroidissement de l'échantillon 3 1'intérieuf

du four éteint , s'éffectuera sous 1'action comﬁinée de l'atmosphére

du four et de l'air frais preoduit par le ventilateur .

On peut également déplacer 1'échantillon vers la porte du four
diminuant de la sorte 1'effet des éléments chauffants qui se refroidi-
ssent plus lentement .

On peut ainsi produire Plusieures vitesses de refroidissement.

—— ! air frais produit par le
ventilateur .
! air chaud se dégageant du four

appareil de ventilation

porte du four

échantiTTom

nacelle

four d'austénitisatioh

L

Dispositif éxpérimental ge refroidissement continy
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3.2 Traitement d'austénisation:.

Notre étude sur le grossissement du grain d'austénite comporte deux
parties distinctes :

. une étude Isochrone oll on ferra varier uniquement la température , le
temps de maintien étant fixé ,

. une étude Isotherme oli c'est le temps de maintien qui variera , la

température étant fixée.

Il va de soit , que la seconde partie est &troitement lide 3 la
premiére dans la mesure ol les températures de traitement de 1'étude

isotherme en sont déduites .

Nous obtiendrons ainsi les d'évolution du grain austénitique de
notre acier en fonction des deux facteurs les plus influents

sur le phénoméne -, la température et le temps de maintien .

' Meth di. 5 ;
3.2.1 Choix de la Sra de mise en évidence du'grain gamﬁ% .

Nous avons Dpté sur la méthode de précipitation de ferrite proeu-
tectoldeaux joints de grains d'austénité lors d'un refroidissement

continu .

Aprés polissage et attaque chimique au nital d'une coupe métallograph-
ique , on peut observer au microscope un fin:liseré de ferrite de
couleur blanch@tre déssinant les joints de grains de 1'ancien rés—

eau gamma .

Tandis que le fond apparaft de couleur sombre constitué de perlite

ou de bainite , ou bien encore par une structure mixte perlite~bainite

Cette méthode trés commode ne nécessite aucun appareillage particulier

et.convient parfaitement au type de materiel dont nous disposons .
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De plus , elle a l'avantage de ne faire intervenir aucun élément

étranger au métal .

Le seul inconvenient de cette méthode est la nécéssité de . la défi-

tion précise et délicate des conditions convenables de refroidissement.

3.2.2 Etude isochrone .

Le traitement d'austénitisation proprement dit comporte un chauffage
isotherme & la température désirée y Suivi par un refroidissement

continu assez lent .

On effectue des maintien de 20 mn dans une gamme de température
allant de 850° & 1350°C .

-

Le temps de mahtien a été fixé & 20mn de manidre & permette une homogé-

néisation compléte de l'austénite .

L'intervalle de température a été choisi en tenant compte de deux
considérstions :

On a pu évaluer les températures_de transformation Ac1 et Ac3 a l'aide
des formules empiriques proposées par ANDREWS valables dans le cas

d'aciers faiblement alliés.

1]

Acl
Ac3

723 ~ 10,7Mn - 16,9Ni + 29,1Si + 16,9Cr + 6,384 + 290 As
910 - 203C - 15,2Ni - 44,7Si + 104V # 31,5Mo + 13,1W ~ 11Cr + 20Cu
+ ( 700P + 400A1 - 120As + 400Ti ).

il

On a obtenu pour valeurs respectives de Acl et Ac

Acl = 737,81%

Ac3 = 824,24°¢c

3
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De 1la,on fixe comme premiére température de traitement 850°c , de
maniére a4 se siuer au-dessus de la limite inférieuré du domaine gamma.
D'autre part , des éssais effectués 3 1325° et 1350°¢ ont laissé:
apparalitre un début de fusion de nos échantillons .

Nous avons donc tenu & inclure ces deux températures dans notre étude,
afin de pouvoir observer les altérations occasionnées par certains
phénoménes succeptibles d'avoir lieu & trés haute température( brdlure

de l'acier ),

Au début du traitement , les échantillons sont introduits rapidem—
ent dans le four déja chauffé & la température d'austénitisation .
Dans ce cas la mise en température des échantillons ne demande gu'un

temps particuliérement cours .

Le temps de maintien ont &té comptés & partir du moment ol la températu-

re du four s'est & nouveau stabilisée .

I1 est & remarquer que chaque échantillon a été placé dans une nacelle
; ceci afin de ne pas avoir a toucher directement les échantillons

avec des pinces froides .

Des mesures directes ont montré que la température de la surface de
notre échantillon était inférieur d'environ 50°c & la température
indiquée par le thermocouple du four .

Pour y remédier & cela nous avons eu recours & un thermocouple du
type Pt-Pt.Rh placé & proximité de la surface de 1'échantillon.

De cette fagon la température -de ce dernier nous est indiquée de
maniére précise tout an long du maintien .

Une fois la durée de maintien achevée l'échantillon est refroidi &

1'aide du dispositif cité précedemment jusqu'a la température ambiante .

-



Les renseignements nécéssaires sur les lois de refroidissement
qui conduisent & la structure recherchée sont contenus dans les
diagrammes du type T.R.C de notre acier.

Les figures 9 et 10 représentent deux de ces diagrammes établis

pour des températures d'austénitisation de 925° et 1000°c.

Amo
T(%)
Boo \\ N \\r figure 9 :
N N\ N N diagramme T.R.C
N oy & 925%
r
‘00 X \ \ ‘__,a-/f:
\\1; 1_( WA B F&ric
v \ \ Ehh‘i; FhkC
A b | R
Lao M A+ -+ {C 1!
'n V \
MF t‘; L ‘l ]
foo AR ‘ 5
' M+ A l "
ﬁ 'é & /)
40 1o ) 103 fol &p)
Aeoo
T¢c)
N
$00 \. AN \‘; figure 10 :
N \ \ N diagramme T.R.C
\ \ a4 1000°¢
\yf’~‘; + F ANAL
6” h L i Y / '
),\4\‘4\ Jyf | Fl+ C
400 A 1 A \F\: J i
X , "
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il
| & & 0%
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On en déduit & l'éxamen de ces courbes que lorsque la température
d'austénitisation augmente, les courbes de début et de fin de

transformation subissent un léger décalage vers la droite.

On remarque également un étalement des différents domaines et plus

particuliérement du domaine supérieur A+F.

Il nous est & présent assez aisé de retrouver les différentes lois

de refroidissement relatives 3 chaque température de traitement.

On adoptera donc des vitesses de refroidissement allant de 1 a 58¢/s,
de maniére & pouvoir traverser le domaine A+F, ol la ferrite prend

naissance..aux joints des grains d'austénite.

Les vitesses de refroidissements &tant connues, il nous reste 3
présent & déterminer 1'emplacement éxact de l'échantillon & 1'inté-
rieur du four,qui lui ferra correspondre une vitesse de refroidis-

=

sement convenable,

I1 est clair, lors du refroidissement, que plus 1l'échantillon sera-
proche de la porte du four (moindre inflaence des éléments chauffants)

plus il se refroidira rapidément:.

En plagant 1'éxtrémité d'un thermocouple (Pt-Pt.Rh) en différents
endroits de la plate forme du four et en suivant le refroidissement
de ce dernier, on peut determiner~papproximativement la position de

notre échantillon.

Un .fois que tous les paramétres sont fixés :
. emplacement de 1!'é&chantillen.

. vitesse et position (distance par rapport a la porte du four) du

ven%iliteur.



On entreprend les traitements d'ausgténitisation.
A chague température on effectue plusieurs éssais. Tous les

échantillons sont polis, attaqués et observés au microscope.
L'assai est considéré comme concluant,dés que la trace de l'ancien
grain d'austénite est visualisé par un réseau ferritique net et continu

sur fond sombre de perlite ou d'un tout autre constituant.

3.2.3. Etude isotherme :

A partir de la courbe isochrone G=f(T)(déduite de 1'é&tude isochrone)
tracée a l'aide des mesures de grosseurs &e grains. On définit un
domaine de température pour l'é&tude isotherme,

Bui: on procéde ‘4 chaque température, & des maintiens de durées

croissante:n.
On a choisi pour temps de maintien :5,10,20,45,90,180mn
De 13, connaissant la température d'austénitisation et le temps'de

maintien, on procédera de la méme maniére que 1l'étude isochrone.

3.3. Préparation des éprouvettes micrographiques.

Aprés traitement thermique les échantillons sontrdécoupés en deux

a la trongonneuse.

Les observations ultérieures porteront sur l'une des faces nouvel-
lement formés.

On évite de cette fagon les altérations, occasionnées par l'oxyda-
.tion superficielle et par une éventuelle décarburation en surface de

ltacier, en contact avec l'atmosphére du four.

Les échant llons sont ensuite enrobés a l'aide d'une résine thermo-

durcissabls & chaud.

_— e



L arfaccs 3 éxaminer =ubissent,un polissage mécanique sur une
série de payiérs Eméri {120,320,600,1000). La finition ‘est réalisée

sur drap et feutre 3 la pite Hiamentée.

Une fois le polissage terminé les échantillons sont attagqués au Nital

(HNOQ :4ml et CZHSOrH : 100 ml) puis observés au microscope.

-

3.4. Mesure de la dureté.

lous avons effectué des éssais de dureté Vickers sur nos échantillons

by

a l'état trempé.

=

Etant donné que plus le grain d'austénite de départ est gros, plus
lez aiguilles de martensite sont grossiéres; on a pensé que l'évolu-
tion de la dureté. Viekers en fonction de la température d'austéniti-

sation, a l1'état trempé serait significatite.

Nous avons donc réalisc les mémes traitements que pour: les étudest
précédentes, mais danc ce cas les échantillons en fin de traitement
subissent ur. trempe énérgique 3 l'eau.0On obtient ainsi une structure

en®ifremert martensitique.

Vue la petite taille de nos échantillons et de la difficulté d'obtention
de deux faces paralléles par découpage & la trengonneuse, nous avons été

contraint de procéder aux éssais sur des échantillons enrobés.'
Des éssais effectués antétieurement sur un échantillon enrobé- et non
enrohé n'ont pas montré. de variation sensibles de la valeur absolue de

la dureté.

De fagon & rendre négligeable 1'influence de la résine sur les valeurs

de la dureté nous avons retenu une charge assez faible de 10 kgf.
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Cette chorge est par ailleurs parfaitement compatible avec la surface
de la sec tion considérée de 1'échantillon et le nombre de mesures

( dimensions de 1l'empreinte )

La dureté de 1l'échantillon nous est donnée par la moyenne arithmétique

de cing mesures disposées de la maniére suivante .

\ : section polie de 1'échantillon

: empreinte de dureté Vickers

: enrobage

La valeur ainsi obtenue est assez représentative de la dureté .

b.4 Mesure de la grosseur du grain ;

4.1 Evaluation par eomparaison & des images typeées :

L'examen micrographique d'une coupe polie de 1l'échantillon met en
évidence la grosseur du grain austénitique ( réseau de ferrite pro-

eutecto’ '@ clair sur fond sombre )

Par comparaison avec des images types pour la grosseur du grain
{ Norme AFNOR A.04-102 )} , on évalue approximativement la taille

du grain austénitique de l'échantillon considéré .

Chaque grosseur de grain est caractérisée par un indice noté G .
~
La relation qui éxiste entre 1'indice G d'un grain et le nombre
. = 2
de grains m dénombrables sur 1 mm de surface de la coupe , dans

la région éxaminée s'écrit :



Par conséquent , aprés polissage et attaque chimique , les échantillons

sont observés au microscope .

Les vues obtenues sur le verre dépoli au grossissement de 100 sont
comparées & la série dimages-types . .

L'indice e la grosseur du grain austénitique relatif & chaque
échantil on , nous est donné par l'image dont le grosseur de grain

€% la p.us voisine de celle de l'échantillon observé.

4.2 Remarque sur la reproductibilité des mesures et leur validité:

L'éstimation de la grosseur de grain par comparaison A des images
types présente une précision de mesures rarement meilleure que la

demi-unité .

Les mesures ont-porté sur huit plages différentes de la surface

de 1l'échantillon .

Nous avons pu constater que la reproductibilité des mesures dtune

plage & l'autre , était assez satisfaisante , tant que la croissance

du grain austénitique s'effectuait dans le domaine de température
relatif & la croissance uniforme du grain . |

- Par contre , les écarts de mesures devenaient importants dans le domaine
de croissance discontinu du grain ( apparition d'un certains

nombre de grains de¢ dimensions notablement differentes de celles

de l'ensemble) A

On obtie [ pour chaque échantillon en regroupant les mesures prises aux
differer . =s plages éxaminées , une grosseur moyenne assez proche

de la gr sseur rédlle du grain .

Afin d'obtenir une plus grande précision dans 1'évaluation de la

grosseur du graih , les mesures ont &té effectudes par deux observateurs.
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L'indice du grain n'est retenu que dans le cas ou la difference

des indicies obtenus par ces observateurs n'excéde pas uné demi-unité.
De-plus 1'éstimation de la grosseur du grain d'austénite est rendue
difficile , car la zone dé l'échantillon ol 1'on pent nettement
distinguer un reseau complet de ferrite est en général limité . Par
consequent les mesures ont le plus souvent porté sur les zones

périphériques de 1l'échantillon .
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CHAPI ' RE.C

AESULTATE DES ESSAIS ET DISCUSSION

C.a LEVC'U7ION DE LA TAILLE DU GRAIN AUSTENITIQUE.
a.l Etd: isochrone.

L3 traiterents d'austénitisation de méme durée a température
croissanie - , définis plus haut , permettent & partir des mesures

de gross:i - du grain , de tracer la courbe isochrone suivante { figure 11 )

Les mesure . sont consignées dans le tableau 1 .

" tableau 1

température

¢ o | deo | ato | Awwo |Aote |4100 | 4% | Adoo | AMS | Ao | 3K | 4200 | 482( [4300
(°c) ' '

grosseur b
moyenne_du #0 |Moqla-¢ l4-% |36 |6 |4 [4-3|a-D|nY |4-c|4-9 P"(“)l -2

grain G

— ﬂ fizure 11 : &volution de la taille du graiﬁ'austéniti&ue en fonction
G de la température pour un temps de maihntiende 20mn.

'-"\-bt.ll“-\ﬁfxz.

oW R P o
| J

tic doo Afe 4ooo oo 4ioo Jl_AlQo 4!;:0 4;»(0 A‘.iw A;ffo T (c)
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La courbe obtenue est une courbe sigmoIde classique .

La croissance

du grain est rapide aux températures élevées , entre

1200 et 1390 °¢c .

L'examen ( cette courbe permet de dégager trois domaines de temp-
~€@rature , plus ou moins distincts l'un de 1'autre ¥
Dans le promier domaine , le grain austénitique présente un grossisse-

ment progrissif assez lent , jusqu'aux environs de la température |,

" de 1200°c

Les micrographies ont montré que la taille du grain gamma était
uniforme sur toute la surface observée de 1'échantillon .

On se trouve donc , dans le domaine de grossissement continu du grain.
De plus on remarque que le grain initial de 1l'acier est fin » Vue

le faible grossissement obtenu aprés maintien de 20mn 3 850°% .

Au -dela d. 1200°c ( deuxidme domaine ) , apparaft un grossissement
brutal du :‘rain austénitique , qui se poursuit jusqu'aux environs de
1300°¢

Dans ce cas , 1l'examen des micrographies montre la presence de grains
mixtes .

On se trouv e donc dans leé domaine de croissance discontinu du grain,
carctérise¢ par la presence de certains grains de dimensions notablement

supérieur=: a celles de'l'ensemble .

Au tempér. ures supérieures & 1300° ( troisiéme domaine), la croiss-—
ance du gr.in tend 3 se stabiliser pour n'évoluer que lentement par
la suite .

On note sur les micrographies l\éxistence de trés: gros grains pouvant

atteindre 2 grosseur AFNOR de -2 3 la température de 1350% .
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On éxplic.e le grossissemeht rapide du grain austénitique au-deli3
de 1200°c per la mise en solution des phases prépipitées aux joints

de grains

En effet la composition de l'acier étudié dénote la présence de

artains e'éments cuccéptibles de donner de trés fines dispersions

par suite ¢ leur précipitation sous forme de carbures ,, carbonitrures ou
nitrures

Citons pou éxemple le cas particuliérement important de 1'aluminium

( présent ns l'acier en une teneur de 0,0255% ) . Cet élément
-en ce comb.iant & l'azote donne de trés fines particules de ALN qui
ralentisse © la croissance du grain d'austénite .

Seule une ,lévgtion de température peut entrainer la dissolution de

ces partici les et permettre une croissance rapide du grain aus?énitique v
Une fois la croissance du grain stabilisée , 1'élévation de température
unlfDFmJSP la grosseur du grain d'austénite et l'acier n'est plus

‘constitué que par de trés gros grains .

De maniér: identique , Nb et V retardent aussi le grossissement du

grain gam . ,vue leur grande aptitude A& former des nitrures et carboni-
trures de lLaute stabilité thermique .

'Il est a noter égalerent , le réle non négligeable des éléments carburig-
énes ( Ti , Mo,Cr ) dont lteffet est moindre , mais qui en donnant

des carbur s assez stables contribuent 3 entraver la croissance du grain

austénitici . .

a.2 Etude | otherme.

Dfaprés la ourbe isochrone , nous avons défini les températures de
1'étude isp. herme .

Nous avons hoisi les températures suivantes : 1250 et 1300°c .

we
.

Apartir des mesures de grosseur-de grain contenues dans les tableaux 2 et
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nous avons
austénit
rme ( fi

en fonc!

tableau 2

1e en fonction du temps de mainrtien

tracé les courbes d'évolution de la taille du grain
y en condition isothe-
@12 ). Plus précisemment , la grosseur du grain d'austénite

du logarithme du temps logt compté en minutés .

températir- 1250°¢
temps de T 10 o 45 do A%0 -
maintie:
grosseu:
moyenne_< 5 4 4.3 s $.4 d-14 | 4-0 -
grain G
tableau 3
températur - 1300°%¢
N . o S |40 | Lo | 45 | B | 430
mahgéen
grosseur : ..
moyenne_.. 3-% 3.4 | 4-0| o o-(4| -4
grain G
& r fisure 12 : évolution du grain austénitique en condition
‘ isotherme .
By AR
-4l . 1300°¢c
oL .1250°c
“41
4
31
§1 :
|
‘b

- 59 -



Les courics obtenues peuvent &tre assimilées a des droites

Lesgrossisement du grain austénitique présente Qoné uhe évolution
linéaire « ' fonction du logt , pour des durées de maintien n'éxcédent
pas 180m . |

On remary gu'un court maintien (5mn) & de telles températures entr-

aine un g ssissement considérable du grain austénitique .
Les valeur de grosseur de grain & 1300°c sont supérieures a celles
obtenues . 1250°c.Ceci é&tait prévisitle dans la mesure ou le grain

austénitic ie est d'autant plus gros que la température est plus élevée .

De plus , i1 est & remarquer que les pentés des deux courbgs:sont
sensiblement égales , ¢e qui démontre que la cinétique de croissance
du grain custénitique ne subit pas de modifications notables-entre

1250 et 1200°c .

De mani¢re générale un maintien isotherme emtraine une mise ery solution

progréssivo des phases précipitées , favorisant ainsi 1'homogénéisa-
tion de | austénite et par suite un grossissement du grain gamma.
a.3 Conclusion .

La tempé. . ure et le temps de maitien sont donc les deux facteurs
principaux qui conditionnent la croissance du grain austénitique .

Cependant il est bon a signaler gque le facteur —~temps- présenfe

un effet r indre que le facteur température .

L'état in: ial de l'acier , particuliédrement sa composition peut

avoir une nfluence marquée sur le groésissement du grain d'austénite.
En effet , les éléments d'alliages présents dansll'acier peuvent
coptribuew a4 la croissance du grain gamma , ou au contraire , 1l'inhiber

suivant g 'ils diffusent rapidement dans l'austénite ou qu'ils se



fixent scus forme 4 précipités insolubles aux joints de grains .

De-, plus 1> mode d'élaboration de l'acier , selon qu'il ait &té
désoxydé non influe fortement sur 1'évolution du grain d'austénite
a. chauffapes ,

Les acier . désoxydés seront 3 grains fine présentant une croissance
progréss v et lente Jusqu'a atteindre un seuil critique de temﬁé—
rature oll |1 croissance est brutale .

Par contre sour les aciers non désoxydés & gros grains , un fort

developpem: 1t s'observe méme A des températures relativement basses .

c.b Essais e dureté vickers %

Des éssais Je dureté vigkers ont été effectués sur des échantillons
austénitisés A températures . croissantes pour une durée de maimtien

constante {(20mn) , puis trempés énergiquement i 1'eau .
Les valeur:s obtenues sont regroupées dans le tableau 4 .

tableau 4
A S O

TR Lo soofo e 1900 1) s h A’ﬁ"!/\%“ 1 5|
m;;i;- o 535 [P A g b [<hb LY a8 [Got | AA [ oS |ufto ot

Hv

A partir de -es valeurs on trace la courbe dureté vickers-température d'aus—
ténisation ( figure 13)

On remarque que la courbe ne présente pas d'évolution particuliaire.

Les valeurs ‘e dureté sont contenues globalement dans une bande

comprise da' i l'intervalle { 475 - 525Hv i

L;'dureté 4 L'état trempé est donc sensiblement constante qu'elle que scit

la température d'austénitisation congidérée .,
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Hv

Tigure 13 : dureté vickers & l'état trempé en fonction de la
température d'austénitisation .
Kok
g o Vs — /
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On en dédui gue les changements , dans la taille du grain d'austénite,
n'entrainern pas nécéssairement de modifications 3 la dureté maximale.
Car la dure.® & 1'état martensitique dépend d'autres. facteurs daui ont

teridance 2 iasquer 1'effet de la grosseur du grain gamma

il est inté: >ssant & remarquer que la valeur de la dureté ainsi obtenue

correspond . u maximum de durcissement lorsque , l'homogénéisation de

ltausténit~ st achevée |,

C.c Compar:s 110 8 un acier de nuance différente . dont 1'étude a été
menée <. jointement .

Nous avons * uu & faire ressortir 1'effet important de la composition

chimique de Ltacier sur le procéssus de croissance du grain austénitique

au chauffa « |
bn dlautre  ermes & mettre en évidence le rdle de certains éléments
succeptibler de former des dispertions trés fines , qui se fixent aux

joints des ¢ ains et freinent le grossissement du prain d'austénite



Une &tude paralléle 3 donc été mende sur un acier de construction
déstiné &g: lement A la fabrication de tubes sans soudure , élaboré

a l'acierie d'El-Hadjar , noté55A .

La composiiion de cet acier est la suivante :

0,27% Mo: 0,022%
1,05 vV : 0,015
0,23 Al: 0,019
0,021 Cu: G,047
8 : 0,023 Sn: 0,006
N. : 0,026 Nb: 0,034
¢t 0,032 Ti: 0,020

L]
Gri dénot la présence d'une moindre quantité d'éléments dispersofdes

{ AL,Nb et v ) .
De plps la feneur globale en éléments carburigénes est moins importante
{ Ti,Mo,Cr «t.Mn).

Un a procéde de maniére rigoureusement identique , afin que les résultats

obtenus soi .t assez représentatifs .

Nous avons =dopté pour 1'étude isochrone la m&€me gamme de températures

(850-1350°¢), pour un méme temps de maintien de 20mn .

La températi e de 850°c convient parfaitement & ce type d'acier.

Un calcul 3 1'aide de la formule embirique d'ENDREWS donne une valeur
de Ac3= 84 _

Par consequent , on se situe bien dans le domaine austénitique .

Une fois 1l'auziénitimation achevée , les échantillons subissent un
refroidisscn nt continu jusqu'a 1'ambiante .

Un refroidiecsment plus rapide que dans le cés de notre acier , est
néahmois nacissaire afin de faire apparaitre la ferrite proeutectolde
aux joints dcs grains d'austénite
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Ce qui éta.t prévisible vue la plus faible teneur en éléments d'alliage.

La courbe (irossissement du grain-Température obtenue par mesure de
la grosseur de grain , présente une allure semblable & c€lle de

notre acier ( sigmoide classique , figure 14 )

G figure 14 : comparaison des courbes d'évolution de la taille du
2k grain gamma en fonctiop de F
- la température,des aciers 55A et 110F.
“A¥ Lemps de maintien :20mn :
DF
4 /‘/'
L4
'5\.
5 |
‘i—
&k
¥+
:' — i $CR-
' 4o L " —— ]
]

1 i 1 1 i i i i | [ e
o 4w Ao Ao Ao Atee MG M AUo Ao A foq
Mais dans c¢ cas le domaine de croissance rapide est décalé vers la
gauche ,
On remarque que l'acier présente sensiblement les m@mes grosseurs 'de

grains aux hasses températures , ot le grossissement s'effectue de

fagon progrissive et lente .
Il se poursuit jusqu'aux environs de 1050°c , ol le grain grossit

rapidement pour atteindre un indice de 0,5 ( Norme AFNOR ) & 1200° .
La croissarnce se stabilise par "la suite et tend & rejoindre celle

de notre acier .

Ainsi la présence d'une plus grande quantité d'éléments succéptibles de
former desc nitrures,carbonitrures ou carbures , se traduit non seulement
par un affinage supplémentaire du grain initial mais aussi par un freinage

important du grossissement du grain aux hautes températures .
3* * +*
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C.d MICROGRAPHIES .

Micrographies a .

1. G= X200

coupe perpendiculaire
direction de laminage .
structure ferrite- perlite a
grains trés fins sans dispo-
sition en bandes .

s
o
W

2. G=X200

coupe paralléle a la direction de
laminage .

structure ferrite-perlite .

la structure en bandes est a peine
visible .

structure initiale de l'acier avant traitement .

>
(o,

(" vy

3 . G=X200
950°-20mn/RC lent

-
4 . G= K500

950°-20mn/RC lent



structure ferrite-perlite en bandes. .
On remarque que les grains de ferrite sont un peu plus grossiers
dans les bandes sans perlite que dans les bandes perlitiques .

Micrographies b .

1.G= X500 2.G=X 500
850°-20mn/RC lent 950°-20/RC lent

3.G=%X500
1000°-20/RC lent

ferrite disposée en réseau aux anciens joints des grains austénitiques
sur fond de perlite

les cristaux de ferrite présentent une forme cellulaire .

la taille des grains d'austénite est uniforme .



4.G=X 200 5.G= X200
1150°-20mn/RC lent 1200°-20mn/RC lent

o6.G=)n( 5(30 ' 7.G=XK1000
1200°-20mn/RC lent 1300°-20mn/RC lent

la taille du grain d'austénite n'est pas uniforme , on observe la
presence de certains grains dont les dimensions sont notablement
superieures par rapport 3 celles de 1'ensemble . "
la figure 7 montre des aiguilles de ferrite paralléles qui s'enfoncent

3 l'interieur du grain . cet aspect aciculaire des cristaux de feritte
est caractéristique de la structure de WIDMANNSTATTEN .

de plus., il y a apparition de perlite trés fine ( troostite ) sous

forme de chapelet aux joints des anciens grains d'austénite .

= B7 =



Micrographies c.

1.G= K500 2.G=%X500

1325°-20/RC lent 1325°-20/RC lent
— g

4.G=X 500

3.G=X 200
1350°-20mn/RC 1
1350°-20mn/RC lent A350°-20mn/ ——

la ferrite apparait en une large bande aux joints des grains d'austénite.
la quantité de perlite fine ( troostite ) est bien plus importante que

lors des observations précédentes .
-un grossissement plus poussé nous aurait permis d'appercevoir la presence
de précipités aux joints de grains (sguflures) .
ces structures sont caractéristiques de la brilure de 1l'acier
- 68 - »



Micrographies d.

1.G=X100
1300°-45mn/RC lent
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3.G=X200
1300°-180mn/RC lent

2.G=X 100
1300°-45/RC lent

les micrographies 1 et 2 visualisent
un gros grain d'austénite & parois
concaves entouré par de petits pgrain
a parois convéxes .

par contre la figure 3 visualisent
des grains de tailles sensiblemes+
idehtiques .
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Micrographies e.

1.G=X 100 2.G=%X100
1300°-90mn/RC lent 1300°-180mn/RC lent

les micrographies 1 et 2 mettent en évidence la relation étroite qui
éxiste entre le grain d'austénite et la grosseur des structures martensitinue

qui en sont-issues. ;

les aiguilles de martensite dé la micro 2 sont plus grossiéres que celles
de la micro 1 , donc pour un grain austénitique plus gros correspond de
plus grosses aiguilles de ma?tensite G

de plus lesrelations qui éxiétent entre l'austénite et la martensite ,
permettent de visualiser la taille du grain gamma & 1'état trempé .

i
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CONCLUSTION

Nous avons « ;udié 1'évolution de la taille du grain austénitique

de l'acier 110F, en fonction du traitement de haute température .

Deux paraméires ont été retenus , la température et le temps de mai?tien 8
Etant donncc , la liaison étroite qui lie la temperature et le temps ,
nous avons tenu a séparer notre étude en deux parties distinctes.

- uné étude icochrone ol on fait varier la température , le temps
étant mair*-nu fixe.

- une étucde .sotherme ou c'est le temps qui varie , tandis que la
température demeure constante .

De cette menidre ;, l'effet de chaque paramétre sur le procéssus de
croissance du grain d'austénite apparait clairement .

Nous avons nc. fait subir & chaque échantillon une austénitisation

4 températu : et temps fixés , de fagon & lui faire correspondre

une certain: grosseur de grain gamma .

Une fois le maitien achevé , un refroidissement de maniére a faire
apparaitre |la ferrite proeutectoide en fin réseau blanc , permet

de visualis:r la trace de l'ancien grain austénitique .

On peut ainsi évaluer la grosseur du grain gamma par comparaison avec
une série d'images-types au grossissemt de 100,
‘De-12a on a pu tracer les courbes d'évolution Grossissement- de..grain-Temp-

érature et (rossissement de grain-temps de maintien .

La,.courbe reclative & l'étude isochrone montre que le grain subit une
croissance lente et progréssive jusqu'a une certaine valeur de la

température ol il crolt rapidement pdur se _stabilisé par la suite.
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Nous avons u que le grossissement grutal est du & une mise en
solution de . phases précipitées déssiminées en fines- particules

1

dans l'aus! nite , plus précisemment aux joints dé grains.
Ces résulta!s sont en accord avec ceux dé BAIN et PAXTON { bibilographie )

De méme , 1.1e &tude menée conjointement sur un acier de nuance differ-
ente {55A) confirme l'effet retardateur des particules insolubles

sur le gr-cissement du grain austénitique .

En effet ‘2 courbe grossissement du graih-température qui lui corresp-
ond laisse apparafire que la croissance rapide s'effectued plus basses
températures . Cequi 3'éxplique par une teneur moindre en &18ments
dispersoi:cs et carburigénes .

Des éssais e dureté vickers effectuds sur des échantillons & 1'état

trempés . avant subis'les conditions 2'austénitisation de 1'étudd
iscchrone . n'ont montré aucune évolution particuliére de la dureté
gn foncticn de la température d'austénitisation .

Nous avons ' i constater , que l!'état de durcissement maximal était
ortenu une is gue l'austénite est devenue homogéne , la dureté
gardant par 'a smite une valeur constante » indépendante de la grosseur

du grain au “énitique.

Dans le cas de 1'étude isotherme, la éroissance est plus réguliére,
elleprésentc une allure linéaire en fonction du logarithme décimal

du temps. .

On se trouve donc au début de 1'évolution éxponentielle de la grosseur

nlogt )

De longues cirées de maintien sont nécéssaires pour entrainer un

en condition isotherme { D=c.t"=c.e
gro ssissencnt notable du grain gamma.

En conclusion , la présente étude aurait pu donner de meilleurs resultats,

plus fiables par applicetion d'une méthode de mise en évidence du grain
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gamma plus précise , qui ﬁermet-d'obtenir la taille réélle du grain

et non une valeur approchée due & de vagues répercussions:morphologiques.
De blus des &ssais de résilience et de traction auraient ete plus
démonstratiis .Dans la mesure ot 1'influence de la grosseur du grain

d'austénite apparaftrait clairement.
L'etude pré:znte avait pour objectif d'apporter un complement d'infor-

ation sur un type d'acier élaboré par la S.N.S , tant du point de wvue

travaux éxy.:rimentaux que recherche bibliographique.
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