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Résumé :

La présente etude traite I’évaluation des taux de phases dans une soudure en acier
inoxydable austénitiqgue de type 304L. Nous avons effectué des traitements thermiques
d’hypertrempe a deux températures a savoir 1050°C et 1150°C pendant differents temps de
maintien. La variation du taux de ferrite en fonction des nombres de passes a été étudiée aussi.

Les techniques de caractérisation utilisées sont: le microscope optique, les essais mécaniques
(dureté, microdureté, résilience), et les techniques d'analyse d'image.

Les résultats montrent que le taux de ferrite augmente en augmentant la température
d’hypertrempe et elle ne varie pas en fonction du temps de maintien qu’apres les 90 premieres
minutes. Le soudage a plusieurs passes fait diminuer le taux de ferrite dans la zone fondue. Des
courbes de corrélations ont été mis en évidence.

Mots clés : acier inoxydable austénitique, hypertrempe, ferrite, soudage, résilience.

Abstract:

This study deals with the assessment of rates of phases in a type 304 L austenitic stainless steel
weld. We did from the heat treatment of solidification at two temperatures: 1050 ° C and 1150 °
C during different time. The variation in the rate of ferrite on the number of passes has also
studied. Characterization techniques used are: optical microscopy, mechanical testing (hardness,
microhardness, resilience), and image analysis techniques. The results show that the rate of
ferrite increases by increasing the temperature of solidification and it does not vary before the
first 90 minutes. Several passes welding decrease the rate of ferrite in the melted area. Curves of
correlations have been highlighted.

Key words: austenitic stainless steel, solidification, ferrite, welding, resilience.
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Introduction générale

Les aciers inoxydables sont des aciers dont I’inoxydabilité est assuree par la présence du
chrome qui est I’élément essentiel de I’alliage avec des teneurs supérieures a 10.5%, en
favorisant en milieu oxydant, une couche passive a sa surface. D’autres éléments d’addition sont
introduits tels que Ni, Mo, Cu, Si.... afin de favoriser la stabilisation du fer a ou bien le fer y

suivant I’état structural final voulu.

Les aciers inoxydables austénitiques possédent une bonne résistance a la corrosion, ainsi

que de bonnes propriétés mécaniques (forte capacité d’écrouissage et ils sont ductiles).

En effet, I’utilisation de ces aciers comme matériaux de structure sur les installations
industrielles requiert I’assemblage de composants de grande taille. La méthode d’assemblage la
plus couramment utilisée est le soudage. Cette opération conduit & des modifications
microstructurales qui peuvent avoir une influence trés importante sur les propriétés mécaniques.

Un des problemes majeurs rencontrés dans le soudage des aciers inoxydables
austénitiques est le probleme de fissuration a chaud dans la zone fondue et la zone affectée
thermiquement. Ce probleme est lié directement au taux de ferrite, qui peut méme atténuer la

résistance a la corrosion. Ce taux de ferrite est lié a plusieurs parametres.

Dans notre travail nous avons effectué des traitements thermiques d’hypertrempe a haute
température en I’occurrence 1050°C et 1150°C pendant différents temps de maintien. Nous

avons étudie I’influence des nombres de passe sur le taux de ferrite existant.
Cette étude est répartie en deux parties principales :

e La partie bibliographique contenant deux chapitres : le premier chapitre traite des aciers
inoxydables austénitiques, le deuxiéme est consacré a la metallurgie du soudage des
aciers inoxydables austénitiques.

e La partie expérimentale divisée elle aussi en deux chapitres: chapitre techniques
expérimentales et chapitre résultats et interprétations dans lequel nous présentons les
résultats obtenus et leurs interprétations.

Nous cléturons ce travail par une conclusion générale et quelques perspectives
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Chapitre | : Les aciers inoxydables austénitiques

I.1. Introduction

Les aciers susceptibles de résister a I'attaque électrochimique sont dits inoxydables. Ils
ont connu un extraordinaire développement essentiellement en raison de la disponibilité a
grande échelle des métaux entrant dans leur composition, tel que le chrome, le nickel, le

molybdéne et le manganese, ce dernier pouvant étre utilisé comme substitut au nickel.

Les aciers inoxydables constituent une vaste famille d’alliages métalliques qui ont tous
en commun de contenir du fer et du chrome. Suivant leur teneur en chrome dont le seuil
minimal est de 10,5 % et les traitements métallurgiques qu’ils ont subis, ils présentent un
large éventail de propriétés [1]. Les nuances austénitiques dites couramment 18-8, contenant
18% de chrome et 8% de nickel [2], sont des alliages fer-chrome-nickel (molybdéne), dont les
propriétés sont dues a I’influence isolée ou combinée des éléments d’alliage :

Le chrome, élément de base de tous les aciers inoxydables, augmente la résistance a la
corrosion (sauf en milieu sulfurique) et a I’oxydation a chaud.

Le nickel, grace a son rb6le gammagene, stabilise I’austénite aussi bien a la température
ambiante qu’aux températures tres basses. Il favorise ainsi la mise en oeuvre par déformation
plastique.

Le carbone, élément fortement gammagene contribue a stabiliser I’austénite lors de
déformations a froid. Par contre, il peut provoquer la formation de carbures de chrome Cr,3Cs
intergranulaires diminuant la résistance a la corrosion intergranulaire.

Le molybdene, élément alphagéne, fréquemment utilise a la hauteur de 2 a 5 % pour
améliorer la corrosion dans presque tous les milieux, a I’exception des solutions nitriques

bouillantes.

1.2. Microstructure

Les aciers inoxydables sont des alliages métalliques a base de fer, plus exactement a
base d’acier, qui doivent contenir au moins 10,5 % de chrome et souvent d’autres éléments

d’addition tels que le nickel et dans une moindre mesure, le molybdéne.
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Les aciers inoxydables présentent une grande variété de structures et donc de propriétés
physiques, mécaniques et surtout chimiques. L une des principales raisons est le fait que
I’élément majoritaire, le fer, présente deux variétés allotropiques de structures cristallines
différentes entre les basses températures et sa température de fusion [3]:

* en-dessous de 910 °C, le fer a une structure cubique centrée, le fer o ou ferrite ;

* de 910 °C a 1400 °C, le fer se transforme en fer y ou austénite dont la structure est cubique a
faces centrées ;

» une nouvelle transformation intervient de 1400 °C a 1538 °C pour donner le fer & dont la
structure est @ nouveau cubique centrée.

Ces transformations qui sont réversibles peuvent se résumer suivant le tableau I.1.

Tableau 1.1. Variétés allotropiques du fer et structures correspondantes.

Fer & (forme haute F?rgi(: l:ztf';ie) Fer o(ferrite)
température) (6> 1400 °C) 1400 °C) (6< 910 °C)

Structure cubique | Structure cubique

Structure cubique centrée . . .
a faces centrées centrée

Les éléments d’addition présents dans les aciers inoxydables ont tendance a favoriser
une structure aux dépens d’une autre, suivant leur concentration. Ces éléments sont ajoutés a
I’acier inoxydable de base afin d’en modifier ou améliorer les propriétés physiques, chimiques
et mécaniques.
Certains éléments sont dits gamageénes, ils élargissent le domaine austénitique vy ; d'autres sont
dits alphageénes, ils réduisent ce domaine au profit de la ferrite a. Le nickel, le manganeése, le
carbone et l'azote sont les principaux éléments gamagenes ; le chrome, le silicium et le

molybdéne sont les principaux éléments alphagenes [4].
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1.2.1. Systéme Fe-Cr-C

La Figure 1.1.(a) représente schématiquement le domaine austénitique des alliages Fe-
Cr-C. Le fait d’ajouter du Carbone a I’alliage Fe-Cr élargit en température et en concentration
le domaine d’existence de la phase y. Par projection du diagramme ternaire sur le plan (T-
%Cr) (Figure 1.1.b), on constate que plus la teneur en Carbone est élevee, plus la boucle y
s’élargit. Ainsi, par exemple, pour un alliage Fe-Cr a 17% en Chrome, entierement ferritique,

on peut avoir apparition de la phase y entre les deux températures T, et T, par ajout d’une

quantité suffisante de Carbone.

10 13% 20 ] 70
Cré%

Figure 1.1 : (a) Diagramme d'équilibre ternaire Fe-Cr-C a trois dimensions (schématique) ; (b) Projection
sur le plan température/teneur en Chrome des coupes du diagramme Fe-Cr-C pour des teneurs

croissantes en Carbone [5].

(b)
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1.2.2. Systeme Fe-Cr-Ni

L’étendue du domaine y des alliages ternaires Fe-Cr-Ni en fonction des teneurs
respectives en chrome et en nickel est présentée dans la figure 1.2. Le nickel étant y-géene
comme le carbone, élargit en température et en concentration le domaine austénitique des

alliages Fe-Cr [5].

1600

Ferme b oua

Figure 1.2. Influence du nickel sur l'extension de la boucle y des alliages ternaires Fe-Cr-Ni

[6].

L'addition du nickel a des teneurs de quelques pourcent a pour effet de repousser la boucle y
vers les fortes teneurs en chrome. Mais, il est remarquable qu’il faille une teneur beaucoup
plus importante en Ni pour élargir la boucle y qu’il n’en faut avec 1’addition du carbone. Le
nickel augmente la capacité de trempe des aciers inoxydables en abaissant la vitesse critique

de refroidissement (Figure 1.3) [7].
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[CIHigh-Perfarmance Austenitlc
CIHigh-Performance Femitic

[High-Performance Duplax
%

2

40 m B0

Figure 1.3. Section a 1100 °C du diagramme ternaire Fe-Cr-Ni (les zones de couleurs orange,

vert et violet représentent les domaines ferritiques, duplex et austénitique respectivement) [6].

1.3. Les familles d’aciers inoxydables

Les aciers inoxydables peuvent étre classés de diverses maniéres selon les critéres de
classification que I’on considére (la composition chimique, les méthodes d’élaboration, la
structure du demi-produit final avant utilisation), mais la classification qui de loin est la plus
utilisée est celle tenant compte de la structure qui, associée a la composition chimique, permet
de définir le plus complétement les grandes familles d’aciers inoxydables. Ces familles
apparaissent dans le diagramme de Schaeffler qui se base sur le calcul de I’équivalent en
Nickel (respectivement en Chrome) qui est la somme des teneurs pondérales y-génes
(respectivement a-genes) affectées de coefficients correcteurs compte tenu du pouvoir y-géne

(respectivement a-géne) qui différe d’un élément a un autre. Nous avons donc [5]:
Creq= %Cr + 2%Mo + 1.5%Si + 0.5%Nb (1.2)

Nieq = 30%C + 0.5%Mn + 30%N (1.3)
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1.3.1 Les aciers inoxydables ferritiques

Ce sont des alliages Fer-Chrome ou Fer-Chrome-Molybdene dont la teneur en Chrome
varie de 11 a 30% [8]. Ces aciers ne contiennent en genéral pas de Nickel. Ils sont
ferromagnétiques et sont caractérisés par le fait que leur structure reste entierement ferritique
dans tout I’intervalle de température. Avec ces aciers, plus la teneur en Chrome est élevee,
plus le risque de fragilisation & 475 °C sera grand. Ce phénoméne se caractérise par une
augmentation de la dureté par suite d’un maintien durant plusieurs centaines d’heures a des

températures comprises entre 400 et 500 °C.

1.3.2 Les aciers inoxydables martensitiques

Pour obtenir un acier inoxydable martensitique, deux conditions doivent étre satisfaites :

= Présence d’une teneur en Chrome supérieure a 10.5%, pour assurer I’inoxydabilité.

= Existence d’un domaine de température ou I’acier prend la structure austénitique.

L’ obtention d’une structure entiérement martensitique, aprés trempe, confere a ces aciers

inoxydables une limite d’élasticité, une résistance a la rupture et une durete élevées.

1.6.3 Les aciers inoxydables austénoferritiques

Ces aciers sont caractérisés par de hautes teneurs en Chrome (22% et plus) et des
teneurs relativement basses en Nickel (3,5 a 8%). lls présentent la particularité de posséder
une structure biphasée (austénite + ferrite) a température ambiante, leur teneur en austénite
étant comprise entre 40 et 60% en fonction des nuances. On les nomme également
aciers « duplex ». Leurs caractéristiques mécaniques en traction sont plus élevées que celles
des aciers austénitiques (environ 1,2 fois pour la résistance et 2 fois pour la limite élastique).
Ils peuvent également étre durcis par écrouissage a froid. Leur résistance a la corrosion est
globalement supérieure a celle des aciers austénitiques, en particulier vis a vis de la corrosion

géneralisée et de la corrosion sous contrainte.
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1.3.4 Les aciers inoxydables austénitiques

Ce sont, de loin, les plus connus et les plus employés parmi les aciers inoxydables : ils
contiennent, outre une teneur en Chrome minimale de I’ordre de 17%, du Nickel
(généralement 7% et plus) et des additions éventuelles de Molybdéne, Titane, Niobium, ...
etc. Leurs caractéristiques mécaniques en traction sont généralement moyennes mais peuvent
étre, pour certaines nuances, considérablement accrues par écrouissage. Ils sont par contre trés

indiqués, de par leur absence de fragilité a basse température, pour les emplois cryogéniques.

1.4. Propriétés des aciers inoxydables austénitiques

1.4.1. Propriétés physiques

Les propriétés physiques des aciers inoxydables dépendent fortement de leurs
structures. Les nuances austénitiques sont caractérisés par une phase austénitique
amagnétique, alors que les phases ferritiques et martensitiques sont ferromagnétiques. Il est
donc possible de mesurer par voie magnétique la ferrite éventuelle des austénitiques ou la
martensite formée par écrouissage dans I’austénite [4, 9, 10, 11].

1.4.1.1. Coefficient de dilatation thermique

On sait que le coefficient de dilatation thermique linéaire o d'un matériau est défini par

ou L, est la longueur a 20°C et L la longueur a la temperature t (en °C).
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Les aciers inoxydables austénitiques ont un coefficient linéaire moyen de dilatation élevé, de

I'ordre de 18.10_6°C'1, ce qui les rend sensibles a tout probléme lié & des variations de

température, comme la fatigue thermique. Un indice de sensibilité a la fatigue thermique,

fonction de a, a ét¢ défini par :

R p0.2 k
E o

R =

ou k est la conductivité thermique du matériau.
Le matériau est d’autant plus résistant a la fatigue thermique que cet indice est élevé

(conductivité thermique élevée et coefficient de dilatation faible).
1.4.1.2. Energie de fautes d'empilements

C'est en fonction de I’énergie de faute d'empilement que les aciers inoxydables
austenitiques seront plus ou moins sensibles a la transformation martensitique : une énergie de
fautes d’empilements faible facilite la dissociation des dislocations, repoussant le glissement
dévié vers les plus hautes déformations, les plus hautes températures et les plus basses
vitesses de déformation, et facilite donc la transformation martensitique locale au sein des
bandes de glissement.

L'énergie de fautes d'empilements des aciers inoxydables austénitiques peut étre reliee a la

composition par une relation empirique [5] :

-2
EDE (mJ.m ) = 25,7 + 2(%Ni) + 410(%C) - 0,9(%Cr) -77 (%N) - 13(%Si) - 1,2 (%Mn).

1.4.2. Propriétés mécaniques

Par rapport aux aciers ferritiques ou martensitiques ou martensitiques au nickel, la
structure cubique a faces centrées pure des austénitiques explique leurs propriétés
mécaniques. ls sont caractérisés par : [4,10,11,12]

e Des valeurs de résistance sensiblement inférieures a celles des autres nuances inoxydables,

- N . . 2
les valeurs de la résistance a la traction se situent vers 600 N/mm .



Chapitre | : Les aciers inoxydables austénitiques

e Des valeurs de limite d’élasticité a 0.2 % de I’ordre de 200 a 250 N/mm2 a la température
ambiante (20 °C). Limite d'élasticité (MPa) : 180 < Rpg».

e Elles sont tres ductiles et tres peu fragiles. Ductilité (%) : 33 < A% < 45. Il n'y a pas de
rupture fragile a basse température. Charge de rupture (MPa) : 440 < Ry, < 950.

e Les hautes valeurs de ténacité sont particulierement évidentes.

Les aciers austénitiques offrent ainsi une trés basse limite d’élasticité et une grande sécurité

quant a la rupture sous contrainte.

1.4.2.1. Durcissement de la solution solide
Il s'agit d'un durcissement de solution solide par les interstitiels, azote, carbone ou

bore. Le durcissement di a I'azote est le plus efficace : il permet d'accroitre Rpo ) de 50 MPa

environ par 0,1% d'azote [5].

Des formules prédictives permettent d'évaluer les caractéristiques de traction des aciers
inoxydables austénitiques en fonction de la composition (en % massique), du taux de ferrite et
du diametre moyen du grain d'austénite. Ainsi, ona:

Rpoyz(MPa) = 154 [4,4 + 23(%C) + 32(%N) + 1,3(%Si) + 0,24 (%Cr) + 0,94(%Mo) +

1,2(%V) + 0,29(%W) + 2,6(%Nb) +1,7(%Ti) + 0,82(%Al) + 0,16(%f) + 0,46 d-1/2]

R (MPa) = 154 [29 + 35(%C) + 55(%N) + 2,4(%Si) + 0,11(%Ni) + 1,2(%Mo) + 5(%Nb) +
3(%Ti) + 1,2(%Al) + 0,14(%f) + 0,82 t-1/2]

Avec %f le pourcentage de ferrite résiduelle, d (mm) le diamétre moyen du grain et t (mm),
I'espacement des macles.
Les macles de refroidissement n'existent toutefois que pour les aciers inoxydables

austenitiques a faible énergie de faute d'empilement.

1.4.2.2. Durcissement par écrouissage

Les aciers inoxydables austénitiques durcissent fortement par écrouissage. Dans
I'exemple de la Figure 1.4, des opérations de laminage a froid ou de tréfilage peuvent faire
passer la résistance a la rupture Rm d’un acier X1 CrNil18-10 de 600 a plus de 1500 MPa.

Ceci se fait au dépend de la ductilité A%.
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Résistance & la napture A [MPs)
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Figure 1.4. Courbe d'écrouissage d'un acier X1CrNi 18-10 [5].

1.4.2.3. Durcissement par précipitation

La précipitation intragranulaire de précipités a base de C, N, B, V, Nb et Ti, durcit les
aciers inoxydables austénitiques a haute température, d’autant plus que ces précipités sont
petits, nombreux et bien répartis. Les éléments en solution solide interstitielle ont une
influence trés sensible sur la limite d’élasticité, ce qui explique I’intérét porté a des aciers de
type AISI 316 LN enrichis en azote vis a vis de leur résistance au fluage en particulier et le
fait que les nuances a bas carbone aient les caractéristiques les plus basses a I'état
hypertrempé. Les fins précipités répartis uniformément dans la matrice servent d’obstacles au
mouvement des dislocations [4,9]. La figure 1.5 montre I’influence de I’azote sur les

propriétés mécaniques de I’acier austénitique 304.

mmgm

=] Elongation

Ductility | -

(1s3) ybuang

Figure 1.5. Effet de I’azote sur la résistance et la ductilité de I’acier inoxydable 304.
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1.5. Comportement en corrosion des aciers inoxydables austénitiques

Les aciers inoxydables sont caractérisés par une bonne résistance a la corrosion
humide (ou corrosion électrochimique) et a la corrosion séche (ou oxydation). Cette bonne
résistance résulte de la formation d'un film protecteur passivant, par oxydation du chrome. Ce
film a une épaisseur de 1 jusqu’a 10 nm. En milieu air humide, il est constitué d'un oxyde de

type [Fe,Cr]Zog. La Figure 1.6 schématise la courbe de polarisation d'un acier inoxydable

[4,11,13].
ei /
& —— | transpassif
: Iy - intensité critique
passif . .
6 I, :Intensité passive
. & :tension de Flade
actif g .lensionde
' rupture du film
= /
T .

b Je

Figure 1.6. Courbe schématique de polarisation d'un acier inoxydable [13]

Malgré leur resistance dans de nombreux milieux "agressifs”, les aciers inoxydables
peuvent étre sensibles a certaines formes de corrosion localisée. Le film protecteur peut se

rompre a partir d'une tension de rupture e, le métal sera alors oxydé jusqu'a ce que ce film se

reforme. Les parametres gouvernant cette oxydation sont d'une part, le pH du milieu agressif
environnant et la teneur en chrome du matériau, qui définiront le type de corrosion possible,
d'autre part la teneur en oxygene et la température du milieu agressif environnant, qui
rendront effectifs ou non I'oxydation / corrosion [4].

Les différents cas de corrosion qui peuvent apparaitre sont la corrosion intercristalline
ou intergranulaire, la corrosion par contact, la corrosion sous contrainte, la corrosion par
fatigue, la corrosion par piqdres, en milieu chloré, surtout en présence d'inclusions de sulfure

de manganese (MnS), et la corrosion par crevasse ou caverneuse [4, 11].
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La corrosion intergranulaire est I’une des plus importantes formes de corrosion, qui
peut provoquer une véritable désagrégation du métal par suite de I’attaque sélective des
espaces entre les grains. A la suite de certains traitements thermiques, une précipitation de
carbure de chrome entraine un appauvrissement local en chrome au-dessous de la teneur
nécessaire pour assurer la protection. Des maintiens, méme trés courts, entre 400 et 800 °C
rendent I’acier sensible a cette attaque particuliére: c’est ce qui peut se passer, par exemple,
dans les zones voisines d’un cordon de soudure (Figure 1.7). Pour éviter la sensibilisation des
aciers inoxydables austénitiques a la corrosion intergranulaire, la teneur en carbone de ces
alliages est abaissée ou des éléments carburigenes comme le titane ou le niobium sont ajoutés
a la composition de base (Figure 1.8) [9, 11].

La corrosion sous tension se manifeste par la rupture de I’acier soumis simultanément
a une contrainte mécanique d’extension et a une attaque chimique. Cette corrosion se produit
essentiellement en présence de chlorures et il suffit parfois de quantités extrémement faibles
pour qu’elle apparaisse. L’élimination des contraintes et I’augmentation de la teneur en nickel
jusqu’au dela de 40% constituent de bons remédes contre cette attaque. L addition du silicium
(de 3 a 4%) est efficace dans beaucoup de cas [11,13].

On constate également la cavitation et I’effet combiné de la fatigue et la corrosion dans
certaines conditions d’utilisation des aciers inoxydables [11,13].

) Limite de soubilité du carbone das la
T%“ v soution solide Fe-Cr-Ni
. LD
»% & _ 1500
| o o
= 1% a < Sﬁ\ullnnlsnllda
?1 g 1000 4 OMOgENE:
|
3 _§ Précipitation de carbure Cr23C6
'l a 500 -
¢ 5
Q
s
= | ZonesLﬂestabmsees 0 T T T T T
‘ 0 0,1 02 0,3 04 0,5 08
Joint de grain 0

Figure 1.7. Schématisation de la corrosion Figure 1.8. Limite de solubilité du
intergranulaire au voisinage d’un joint soudé carbone dans la solution solide Fe-Cr-Ni
en 304 : Z6CN 18-09
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1.6. Déstabilisation de I’austénite
1.6.1. Transformations martensitiques

La martensite peut se former dans les aciers inoxydables, a partir de la phase
austénitique, par refroidissement rapide depuis 1050-1100 °C jusqu’aux températures au
dessous de la température ambiante (martensite d'origine thermique), ou en réponse a une

déformation plastique (martensite d’origine mécanique) [13].
1.6.1.1. Transformation martensitique par refroidissement a basse température

Plusieurs formules empiriques illustrent l'effet de la composition chimique sur la
température Ms, température de début de transformation martensitique par refroidissement.
La formule suivante a été développée par Eichelman et Hull [6] :

M, (°F) = 75(14.6 - %Cr) + 110(8.9 - %Ni) + 60(1.33 - %Mn) + 50(0.47 - Si) + 3000[0.068 -

(%C + %N)] [13].
L’équation montre que la température (Ms) dépend des éléments d’alliages, le chrome et le
nickel ont un effet modéré comparé a I’effet trés élevé du carbone et de I’azote. Tous les

éléments d’alliage alphagénes ou gammagenes abaissent M. Pour les nuances les plus

chargées, sa valeur peut étre trés basse, tres inférieure a I’ambiante ou méme proche de 0 °K.
Pour les mémes raisons, la partie en C des courbes TTT est fortement déplacée vers les temps

longs, les vitesses critiques de trempe peuvent étre tres faibles (autotrempantes) pour les
nuances les plus chargées [9].

La martensite obtenue peut étre de type a, quadratique ; pour les nuances les plus chargées, il
peut se former une martensite €, de structure hexagonale et amagnétique. La formation de la
martensite o'(structure cubique centrée) débute a partir de la température Ms. Cette martensite
o' est formée selon un mécanisme de cisaillement qui implique l'existence de relations

spécifiques d'orientation entre la nouvelle phase M et la phase-mere A : [9,13]

(111)A// (110)M
[110]A // [111]M
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1.6.1.2. Transformation martensitique par écrouissage

Sous l'effet de la déformation a froid, une martensite o', dite d’écrouissage, peut se
former a partir de I’austénite au-dessus de la température Ms. La température Md (Md >Ms) a
été définie comme étant la température au-dessus de laquelle aucune transformation ne se
produit quelle que soit la déformation [13] .

La transformation martensitique est observée fréquemment au cours de la mise en ceuvre des
aciers inoxydables: emboutissage, tréfilage, rectification ou polissage. La quantité de
martensite formée dépend de la composition chimique de I'acier inoxydable austénitique, du
mode, du taux, de la vitesse de déformation et de la température. La température de
transformation martensitique par écrouissage est donnee par la formule empirique : [13]

Md_ (°C) = 413 - 462(%C + % N) - 9, 2(%Si) - 8, 1(%Mn) - 13, 7(%Cr) - 9,5(% Ni) - 18,5(%
Mo) [9].

Ou Md, est la température a laquelle 50% de martensite est formée sous l'effet d'une

déformation vraie de 30%. L'augmentation de la teneur en nickel inhibe la formation de
martensite d'écrouissage o'. Le titane exerce un effet contraire par réduction du carbone et de
I'azote en solution solide [13].

La fraction volumique de phase ao’, parce que magnétique, peut étre facilement détectée dans
la matrice austénitique (amagnétique) par des instruments de type ferritescope. La phase ¢ est

plus difficile a détecter, car elle ne posséde pas de caractéristique particuliére. La martensite

de déeformation se présente en genéral sous forme d’aiguilles de taille nanométrique, difficiles
a observer par des moyens autres que la microscopie électronique a transmission [4].

Yahiaoui [11] entre autres, qui a étudié la fissuration par fatigue de deux aciers inoxydables
austénitiques de types 304 L et 316 L, montre que I’acier 304 L est plus instable que le 316 L,
et donc plus sensible a la transformation martensitique. Dés les trés faibles déformations, les
défauts d’empilement se multiplient suivant des bandes paralléeles et donnent naissance a la
phase &, laquelle favoris ensuite 1’apparition de la phase a’. Aux fortes déformations, seule la
phase o’ subsiste. Ces travaux, effectués a température ambiante, conduisaient a des taux de
transformation martensitique importants : la martensite o’ était détectée par diffraction de

rayons X [4].
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D’aprées Bayerlein et al [6], dans I’acier 304 L a température ambiante, la transformation
martensitique est a I’origine d’un durcissement cyclique secondaire tres marque en fatigue
oligocyclique, des les amplitudes de déformation Aep/2 > 0,3%. Cette transformation
martensitique partielle conduit a une forte augmentation des caractéristiques mécaniques de

I'acier (résistance a la traction et limite d’élasticité) [4,11].
1.6.2. Précipitation des carbures et des nitrures

La présence de carbone dans les aciers austénitiques peut donner lieu a la précipitation

de carbures lors du refroidissement. Les carbures précipités répondent a la formule M,.C.. lls

sont principalement constitués de carbure de chrome, le chrome étant partiellement substitué

par le Fe, le Mo et le Ni. lls évoluent du type (Fe, Cr)3 (Cr, Fe)7C3jusqu’a (Cr, Fe)23C6 si la

teneur en chrome augmente [9, 13]. En plus de la résistance a la corrosion réduite a cause de

la précipitation des carbures M23C6, I’abaissement du taux de chrome augmente la
température M, température de formation de martensite [11]

La figure 1.9 montre une micrographie d’un acier inoxydable austénitique 304 sensibilisé,
obtenue par microscopie électronique a transmission analytique, prise dans trois types de
joints, dans I’austénite adjacente aux particules M,3Cs. La précipitation des carbures est plus
élevée dans les joints de grain courbés ou avec un angle supérieur (fleches, coté gauche
supérieur), tout a fait basse dans les joints de grains maclés incohérents (centre), et
complétement absente sur les joints maclés cohérents (normaux aux joints maclés

incohérents). Les joints de grain courbés sont les emplacements préférés pour la précipitation

et la diffusion en raison du désordre atomique relativement élevé ou les grains de différentes
orientations se réunissent [5].

La courbe en « C » de la figure 1.10 montre la cinétique de précipitation des carbures M,.C,

dans l'acier inoxydable 304. La précipitation la plus rapide se produit entre 800 et 900 ° C.
Au-dessus de 950°C, le chrome et le carbone sont dissous comme atomes dans la matrice
austenitique, il n’existe aucune force motrice thermodynamique pour la formation des
carbures de chrome. En-dessous de 500 °C, la diffusion des atomes de chrome exigée pour la

formation de M 2306 est trop lente et la formation de carbures s’arréte essentiellement [11].
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En se basant sur la cinétique de la précipitation de M23C6, les aciers inoxydables sont traités

aux températures entre 1040 et 1150 °C et trempés pour éliminer la sensibilisation

(Traitement d’hypertrempe). Le traitement de mise en solution dissout les carbures M,.C., et

le refroidissement rapide empéche la reprécipitation de M23C6 a la température ambiante

critique autour du nez de la courbe C. Le traitement d’hypertrempe est également efficace

dans les assemblages austénitiques soudeés ou les carbures M, C_ont pu avoir précipité dans

les zones affectées par la chaleur, zones adjacentes aux zones soudées [11]. Les deux fléches
du coté gauche supérieur indiquent de larges carbures formés sur des joints de grains courbés,
IT et CT se référent aux joins maclés incohérents et cohérents respectivement ( Figure 1.9)
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Figure 1.9. Précipitation des carbures de Figure 1.10. Cinétiques de précipitation

chrome dans plusieurs types de joints de grains  des austénitique 304, contenant 0.05% de
d’un acier austénitique 304. carbone, hypertrempé a partir de la
température de 1250 °C.

Une deuxiéme solution pour éliminer la précipitation des carbures de chrome pouvant étre
nocifs, c’est les additions dites carburigénes. Les éléments d’alliage comme le titane et le
niobium conduisent a la formation de carbures de titane TiC ou de niobium NbC plus stables
que les carbures de chrome. Par conséquent, la présence de ces additions qui forment des
carbures trés stables, conduit a un appauvrissement de la matrice en carbone en solution,
c’est-a-dire en élément gammagene. A ce titre, ces additions apparaissent alphagenes
[9,11,13]
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1.6.3. Formation de la phase intermétallique sigma

Les alliages métalliques contenant un élément de transition B (Fe, Ni, Mn, Co,....) et
un élément de transition A (Cr, Ti, V,...) peuvent former des phases intermétalliques dont la
formule peut varier de B4A a BA A [13].

La précipitation de la phase ¢ intervient quand la concentration en carbone de la matrice
devient inférieure a une valeur critique et quand simultanément la valeur de I’équivalent-
chrome en chrome est supérieure a 18 %. La formation de la phase sigma dans une matrice
austénitique est beaucoup plus lente que dans la ferrite. La présence de la ferrite o, en
particulier dans les soudures, peut étre a l'origine de la formation de phase sigma dans un
acier inoxydable austénitique. La précipitation de la phase sigma est contrélée par la vitesse
de diffusion du chrome et des autres éléments sigmagenes ainsi que par le mode de
germination.

La composition chimique de la phase sigma varie en fonction du temps et de la température.
A T'état d'équilibre, l'analyse de la phase o précipitée dans les aciers 25-20 non stabilisés

correspond a la formule chimique CrFe,N,. La phase o formee dans les aciers stabilisés Fe-

Cr-Ni-Mo-(Ti) répond a la formule (Crl\/lo)35(FeNi)6, le silicium stabilise la phase sigma [13].

Figure 1.11. Coupe du diagramme ternaire Fe-Cr-Ni montrant la stabilité de la phase o sur la

gamme [6].
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1.7. Traitement thermique des aciers inoxydables austénitiques

Les aciers austénitiques comme les ferritiques ne présentent pas de transformation, ils sont
non durcissables par traitement thermique et sont sensibles au grossissement de grains sans
régénération possible par traitement thermique. Seuls des traitements mécaniques a chaud ou
a froid permettent un affinage du grain [9, 11, 14].

Les traitements thermiques appliques aux aciers inoxydables austénitiques incluent le recuit,
les traitements d’hypertrempe (pour empécher la précipitation des carbures de chrome), et les
traitements de détensionnement. Comme les aciers inoxydables austénitiques sont tres
ductiles, ils sont aisément forgés pour former des feuillards ou transformés en tuyauterie ou en
fils minces de fin-diametre par des cycles séquentiels de recuit et de traitement mécanique a
froids. Le recuit engendre la recristallisation de la microstructure durcie par déformation et la
restauration de la ductilité [11].

Les traitements thermiques d’hypertrempe peuvent inclure des traitements de mise en solution
pour dissoudre les carbures de chrome ou des traitements de sensibilisation pour précipiter les
carbures des autres éléments d’alliage et ce par réduction de la teneur en carbone [11].

Les traitements anti-ferrite limitent la teneur en ferrite @ 5% pour éviter les problemes de
fragilisation qu’une teneur élevée en ferrite peut engendrer. De la ferrite peut subsister lors de
I’hypertrempe, dans ces zones ségrégées, qui ne sont pas forcement éliminées au cours des
cycles de corroyage et chauffage ultérieurs, et dont la composition conduit a la présence de
ferrite en dessous de 1100 °C [14,15]. Pour éliminer la ferrite résiduelle, on peut procéder a

un chauffage (ou traitement d’homogénéisation) a une température allant de 1150 a 1200 °C

avec un maintien a cette température de 24 a 36 h. Il sera suivi d’un refroidissement
suffisamment lent (au four) jusqu’au 1050 °C (tempeérature d’hypertrempe) pour transformer
en austénite toute la ferrite mise hors d’équilibre par la diminution de température [14, 15].

Et enfin, les traitements de détensionnement sont appliqués aux assemblages soudés, mais les
contraintes ne doivent pas étre relaxées dans le domaine de température de sensibilisation ou

précipitation des carbures de chrome [7].
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11.1. Introduction :

Les aciers inoxydables austénitiques sont particulierement adaptés au soudage, ce qui
justifie leur place prépondérante dans les constructions chaudronnées en acier inoxydable.
D’une maniere générale le soudage des aciers austénitiques ne nécessite pas ni préchauffage,
ni précaution de refroidissement ou de traitement thermique ultérieur. En effet ces aciers étant
austénitiques a toute température, ils ne manifestent pratiquement pas de transformation

métallurgique lors du soudage et les propriétés mécaniques des joints sont comparables a
celles du métal de base.

11.2. Soudabilité des aciers inoxydables austénitiques :

La soudabilité des matériaux métalliques est leur aptitude a permettre la réalisation
pratique d’assemblages soudés dont les propriétés sont compatibles avec les conditions
d’utilisations imposeées. Elle est étroitement liée aux procédés et aux conditions de soudage

mis en ceuvre et elle dépend essentiellement des types et des propriétés des structures
métalliques obtenues [16].

Les aciers austénitiques ne présentent pas de zone fragile de soudage, il n’y a donc pas de
risques de fissuration a froid, ils sont considérés dans I’ensemble comme faciles a souder [17].
Le risque principal lors de soudage de ces nuances est le risque de fissuration a chaud.

11.3. Soudage TIG :

On utilise souvent ce procédé pour le soudage de tubes et de tbles de faible épaisseur, il est
également utilisé dans les premieres passes des structures de forte épaisseur.

La figure 2.1 illustre le procédé TIG.
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Figure 11.1. Représentation schématique du principe du soudage TIG [18]
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Dans ce procédé de soudage I’électrode non consommable de diamétre de 0,5 a 10 mm, peut
étre en tungstene pur ou en tungstene comportant une addition d'oxyde de zirconium (0,3 & 0,5%) ou
de thorium (1 a 2 %), elle est portée par une torche dotée d'une arrivée annulaire du gaz qui va assurer
la protection du métal fondu. Ce gaz est neutre : argon ou hélium. 1l est nécessaire de mettre en place
une protection gazeuse a I'envers a l'aide d'un gaz qui peut étre identique a celui alimentant la torche
ou différent (azote-hydrogéne).

L'alimentation électrique est le plus souvent réalisée en courant continu avec polarité directe (électrode
négative) afin de ne pas soumettre I'électrode au bombardement des électrons. Le métal d'apport peut
étre introduit directement dans le bain de métal fondu soit sous la forme de baguettes soit sous la
forme de fil a l'aide d'un dévidoir mécanisé permettant, si nécessaire, le préchauffage du fil pour
améliorer la vitesse de dép6t [19 , 20].

Le soudage TIG présente une trés bonne soudabilité pour les aciers inoxydables austénitiques ainsi
gu’un large domaine d’utilisation aussi bien a I’échelle du laboratoire qu’a I’échelle industrielle.il a
I’avantage de réaliser des cordons lisses, d’un bel aspect, exempts de défaut de surface, les propriétés
mécaniques du joint sont donc excellentes.

11.4. Etude thermique de soudage :

11.4.1. Caractéristiques d’une soudure :

Quelque soit le type de soudage par fusion utilisé, le cordon de soudure se constitue de
trois zones :

A. La zone fondue (ZF) :

Suite au refroidissement rapide a haute température, la zone fondue se solidifie a I’état
austenito-ferritique ou totalement ferritique et sa transformation ferrite () — austénite n’est
géneralement pas compléte ; une proportion de ferrite subsiste a la tempeérature ambiante elle
est d’autant plus importante que le refroidissement est plus rapide dans le domaine de
température supérieur a 1250°C.

Par suite des ségrégations issues de la solidification, cette ferrite & est a la fois dans les
espaces interdendritiques et dans les axes des dendrites. L'austénite par ailleurs ne subit
aucune transformation jusqu'a son retour a la température ambiante [21 , 22].

Le métal fondu au cours du soudage a des caractéristiques mécaniques supérieures a celles
d'un méme métal élaboré d’une maniere classique. Ceci est di aux déformations importantes
auxquelles il est soumis et au refroidissement rapide du joint soude.

B. La zone affectée thermiquement :

C’est la zone ou la température est comprise entre le solidus et une température plus
basse mais suffisamment élevée pour permettre des réactions ou des transformations a I’état
solide et pour modifier la structure du métal de base.

Dans cette zone on peut distinguer :
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* Zone de surchauffe ; elle se retrouve au voisinage immédiat de la zone fondue, elle est
appelée ZAT surchauffée ou ZAT de haute température, la température dans cette zone
dépasse 1100 °C environ et le métal a subi plus ou moins partiellement la transformation
austénite— ferrite (8) (la quantité de ferrite () restant néanmoins toujours faible). La rapidité
du refroidissement peut impliquer 1’existence d’une certaine proportion de ferrite (5). Cette
zone devrait subir un grossissement exagéré des grains ce qui provoque une dégradation des
propriétés mécaniques et ceci en fonction de la température et du temps de surchauffe. Mais il
faut noter que I'existence d'une structure biphasée a haute température limite trés sensiblement
le grossissement des grains [23, 24] ;

* Une partie voisine de la zone de surchauffe dont la température atteinte au cours du cycle se
situe entre 1100 °c et 850 °C environ. Dans cette zone, le métal a subi un nouveau traitement
d'hypertrempe et subsiste donc dans un état austénitique comparable a celui du métal de base ;

* Une partie enfin dont la température maximale a été comprise entre 500 et 850 °C environ
et dans laquelle les carbures de chrome ont pu précipiter aux joints des grains d'austénite.

C. Métal de base (MB)

C’est le métal des pieces a assembler, ou la partie qui n’a pas été affecté par la chaleur
de soudage. La figure 2.2 représente les differentes zones d’un cordon de soudure.

Figure 11.2.Représentation schématique des différentes zones constituant la soudure.

1:7ZF 2:ZAT 3:MB

11.4.2. Prevision de la microstructure d’une soudure en acier inoxydable austénitique :

La structure d’une soudure apres refroidissement complet dépend de la quantité de
ferrite qui existait a température trés élevée, et par conséquent des proportions relatives des
éléments alphagénes et gammagénes, chaque élément qui existe peut étre affecté d’un
coefficient qui présente son pouvoir alphagéne ou gammagéne. Les coefficients d’équivalence
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sont définis par rapport au chrome et au nickel, aux quels sont attribués arbitrairement le
coefficient 1.

Il existe de nombreux diagrammes destinés a prédire la structure du métal déposé enfonction
de la teneur en éléments alphagénes et gammageénes, le premier et le plus connu d’entre eux
étant celui établi par Schaeffler [Schaeffler, 1949, figure 11.3].

Le diagramme de Schaeffler rassemble des données sur I’influence quantitative de ces
éléments sur la structure et en particulier sur la proportion de la ferrite dans la soudure. Il
permet de choisir un métal d’apport adapté, garant de bonnes qualités métallurgiques;
d’apprécier la structure de la zone fondue et d’appréhender les différents risques
métallurgiques lors d’un assemblage soude. [25]
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Figure 11.3. Diagramme de Schaeffler

Le diagramme le plus riche d’informations et le mieux adapté aux aciers d’aujourd’hui

est le diagramme WRC 92 (Figure 11.4) car il délimite les zones correspondant aux 4 modes
de solidification et donne aussi, exprimée en terme de « Ferrite Number », la teneur en ferrite
apres refroidissement.
A partir de ce diagramme il est donc possible d’évaluer la sensibilité a la fissuration d’une
soudure en fonction de la position du point représentatif de son analyse dans les domaines A,
AF, FA ou F ; cette analyse pouvant étre le résultat d’une mesure ou d’une évaluation a partir
de I’analyse du métal de base, de celle du métal déposé et du taux de dilution estimé [26].
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Figure 11.4. Diagramme WRC 92 [25]

11.4.3. Modes de solidifications :

En fonction de la composition du métal d’apport, la solidification peut se produire
selon différents modes :

Mode A : solidification en austénite primaire (yp) :

La précipitation de la phase yp a partir du liquide est aussi possible, si la température est
graduellement décroissante. Ce type de précipitation est favorisé par la présence de particules
solides dans le métal liquide, qui peuvent jouer le role de grains méres de la phase yp d’une
maniere sélective. Particulierement, pour des vitesses de refroidissement éleveées, la formation
de la ferrite primaire (8p) peut étre complétement, permettant ainsi a la phase yp Secondaire de
se nucléer et de croitre directement a partir du liquide refroidi ;

- Mode AF : solidification en austénite primaire avec apparition de ferrite par réaction
eutectique et enrichissement en chrome a la frontiére entre deux dendrites.

La ferrite a un aspect squelettique mais elle est interdendritique dans ce cas. Il est toutefois
difficile de distinguer les deux types de ferrite en micrographie. Plus que I’observation de la
morphologie, ce sont donc les profils de composition dans les cellules dendritiques qui
permettent de conclure quant a un mode et a une séquence de solidification.
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- Mode FA : solidification en ferrite primaire puis transformation a I'état solide de la majorité
de la ferrite en austénite. Cette transformation s’accompagne d’un enrichissement en chrome
et d'un appauvrissement en nickel au niveau des cceurs des dendrites. Il apparait alors dans ces
zones de la ferrite résiduelle dite "squelettique” ou "vermiculaire” (5 a 10%).

Si le rapport Cr/Ni augmente, la morphologie de la phase ferritique évolue et prend un aspect
"en lattes™ bidimensionnelles, paralléles et régulierement espacées ;

- Mode F : solidification en ferrite primaire avec possibilité de nucléation de grains d'austénite
au sein de la ferrite (austénite dite de Widmanstatten).

Les modes de solidification peuvent étre déduites par le rapport Creg/Nieq.
11.4.4. Structures de solidification

Lors de la solidification d'un alliage, si les conditions d'équilibre sont maintenues, le
soluté est rejeté a I'interface solide-liquide et diffuse vers le liquide pour former une couche
de diffusion en avant de l'interface. La solidification est alors dite a front plan. Il faut pour
cela que la température réelle du liquide soit toujours supérieure ou égale a la température du

- . . . o dT .
liquidus. Cela se traduit par un gradient thermique G élevé (G = d—XLavec TL température du

liquide et x distance par rapport a l'interface).

Si le refroidissement est trop rapide, ce qui est généralement le cas pour les soudures en acier
austénitique, la diffusion du soluté est limitée. Il y a donc un excédent de soluté au niveau de
I'interface qui peut provoquer le phénoméne de "surfusion constitutionnelle” : le gradient
thermique est suffisamment faible pour que sur une certaine distance x la température réelle
du liquide soit inférieure a la température d'équilibre (Figure 11.5).

Ces instabilités entrainent une disparition de Il'interface plane. La solidification est alors de
type cellulaire ou dendritique (Figure 11.6) avec des branches primaires se développant
parallelement a des directions préférentielles associées a la structure cristalline (direction
cristallographique <100> pour les cristaux cubiques).
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Figure 11.5. Effet du gradient thermique sur Figure 11.6. Croissance selon le mode
la surfusion constitutionnelle. cellulaire dendritique.

Cette structure dendritique est aussi observée a I'ambiante car, méme dans le cas d'un
soudage multipasses, les grains d'austénite de la passe refondue ne subissent pas de
recristallisation. Par contre, ce type de structure n'apparait pas dans les soudures d'acier
ferritique car, lors du refroidissement, une transformation solide-solide détruit la structure
dendritique.

En général, le degré de surfusion constitutionnelle est inversement proportionnel au rapport
DxG/WR (G : gradient de température ; R : vitesse de solidification ; D : coefficient de
diffusion de I'élément d'alliage dans le liquide) et proportionnel a la concentration Cr en soluté
dans le liquide a I'interface liquide/solide.

Les différents modes de solidification pouvant étre obtenus en fonction de ces deux
parametres sont indiqués sur la Figure 11.7.

On montre en particulier que le rapport G/ VRaugmente avec I'énergie de soudage et diminue
avec la vitesse de soudage[27 , 28].

Iy

C
L Croissance
équiaxe
dendritique Croissance
colonnaire

dendritique

Croissance cellulaire
dendritique

Croissance cellulaire

" Croissance planaire

* D*G/+R

Figure 11.7. Types de solidification en fonction des valeurs de C, et de D*G/ VR
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Pour les plages de composition, de vitesse de refroidissement et d'énergie de soudage qui nous
intéressent, la solidification va généralement engendrer une structure cellulaire dendritique
avec des bras secondaires des dendrites peu développés car le gradient thermique n’est pas
suffisamment faible [29]. Un grain colonnaire est alors constitué de plusieurs dendrites de
méme texture.

11.4.5. Croissance par épitaxie et croissance sélective

Lors d'un soudage, si le refroidissement est suffisamment lent (compatible avec la
vitesse limite de solidification), des lignes de solidification orientées selon certaines directions
apparaissent alors. Elles sont dues aux phénomeénes suivants (Figure 11.8):

1- au niveau de l'interface entre deux passes successives, et a condition que le réchauffage di
a une passe ne provoque pas de recristallisation dans la passe précédente, les cristaux du
solide en formation adoptent l'orientation des cristaux sur lesquels ils reposent : la
cristallisation se fait suivant le mode épitaxique. Ce phénomeéne d'épitaxie est observé méme
lors de changements de directions de la ligne de fusion ou lorsque les grains ont des tailles
différentes.

2- les grains colonnaires dont la direction cristallographique <100> correspond a la trajectoire
de solidification (perpendiculaire aux isothermes), auront tendance a se développer
préférentiellement. Ces grains dont la vitesse de croissance est maximale se développent aux
dépens des autres, donnant lieu au phénomene dit de "croissance sélective".

Figure 11.8. Croissance épitaxiale et sélective pour une trajectoire de solidification T donnée
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Il In luence des para tres de soudage :

Les parametres de soudage contrblent la forme, les dimensions et les structures des
régions chauffées du cordon de soudure.
De nombreux parametres vont influer sur la structure métallurgique finale des soudures
austénitiques : I'énergie et la vitesse de soudage, le chevauchement des passes, la position de
soudage ou encore la géométrie de la soudure (dimensions du joint et inclinaison des
chanfreins).

11.5.1. Energie de soudage

L'énergie de soudage E, ramenée a une unité de longueur, est déterminée par
I'équation:

U,l et V sont respectivement la tension, I'intensité et la vitesse de soudage. Elles sont liées a
un procédé donné. C'est le régime thermique produit, dépendant entre autres de I'énergie
fournie, qui va agir sur la vitesse de solidification.
En principe, une forte énergie de soudage entraine une plus forte pénétration des passes et
donc une plus grande hétérogénéité de la structure.

11.5.2. Influence de la vitesse de soudage sur la vitesse de solidification

Considérons une passe de soudage avec I’hypothése d’un régime de solidification
2Ddans le plan comprenant le sens travers et le sens de soudage. La forme du bain de fusion
correspond alors a celle schématisée sur la Figure 11.9 [29].

A Front de
solidification

S

Figure 11.9. Forme du bain de fusion
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La vitesse de solidification R est reliée a la vitesse de soudage Vs par la relation :
R = Vs x cos6( 1.2)

fest défini comme I’angle entre la normale aux isothermes et la direction de soudage.

R est alors minimale sur les bords du bain de fusion et maximale et égale a Vs au centre du
bain (a 1’opposé, le gradient thermique G = J0T/0x est maximal sur les bords (croissance
planaire) et minimal au centre (croissance dendritique)). La solidification se produit a l'arriere
du bain, entre les points A et B (8= 90°) et le point C (6= 0°).

Toutefois il existe une vitesse limite de solidification RL. Tant que R est inférieure RL(vitesse
de soudage lente et bain arrondi) les grains se développent bien perpendiculairement aux
isothermes et leur direction d’élongation est paralléle au sens de soudage dans le centre du
bain (cas a) de la Figure 11.10.

Si la vitesse de soudage augmente mais reste inférieure a Ri, la forme du bain de fusionest
plus allongée et les grains se développent jusqu'a la partie centrale quasi-transversalementpar
rapport a la direction de soudage (cas b) de la Figure 11.10.

Enfin pour une vitesse de soudage encore plus importante (30-100 cm/min) qui
devientsupérieure a Ri, la solidification orientée perpendiculairement aux isothermes n'est
pluspossible et la cristallisation se fait alors d'une maniére équiaxe (cas c) de la Figure 11.10
[30].

Sens de soudage N Sens de soudage

IR b ®

Figure 11.10. Principaux aspects de la structure de solidification en fonction de la vitesse de
soudage : vues en plan et coupes transversales (a) :Vs< RL,(b) :Vs= R, (c) :Vs> RL.
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11.5.3. Influence de la position de soudage et de I'enchainement des passes

Sur la Figure 2.11, pour une soudure en position horizontale-verticale (soudage
horizontal et couches verticales), les grains vont s'orienter a environ 30° de I'horizontale. En
effet, comme la passe en cours est déposée sur le coin formé par la passe et la couche

précédentes, la chaleur sera donc dissipée selon les directions Hy et Hy indiquées sur le
schéma suivant.

Figure 11.11.Direction du flux thermique pour une soudure horizontale — verticale.

Dans le cas d'un soudage a plat (soudage et couches horizontaux), la profondeur de lapasse
étant moins importante et les passes étant enchainées de la gauche vers la droite, les grains
s'orientent cette fois-ci a 15° de la verticale (voir Figure 11.12).

Figure 11.12. Direction du flux thermique pour une soudure a plat.
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Pour une soudure reliant deux tubes horizontaux coaxiaux, les positions de soudage
évoluent sur toute la circonférence (soudage en position horizontale verticale en sommet, en
position verticale sur les c6tés et en position plafond en dessous). Dans le cas d'un contréle
ultrasonore, qu'il se fasse axialement ou radialement aux tubes, I'angle entre le faisceau et les
grains colonnaires variera alors selon la position sur la circonférence. Cela affectera donc la
propagation des ondes ultrasonores. Tomlinson propose alors d'incliner le plan des couches
(voir Figure) d'un angle de 55°, pour que l'angle faisceau/grains varie peu et soit surtout
proche d'une valeur de 45° qui correspond a des conditions de contrdle favorables dans ce
genre de matériau.

Ces conclusions ne tiennent toutefois pas compte d'une inclinaison des grains dans le sens de
soudage (composante Hz du flux thermique), en particulier en positions verticale et plafond
[21 ,22].
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Figure 11.13. Soudure en corniche couches déposées a 55° de I’axe des tubes

11.5.4. Influence du rapport Creqg/Nieq :

Dans le cas de mode FA, si le rapport Cr/Ni augmente, la morphologie de la ferrite
évolue et prend un aspect en lattes bidimensionnelles, paralléles et régulierement espacées.
dans le cas du mode AF, la ferrite a aussi un aspect squelettique mais elle est interdendritique.
Il est toutefois difficile de distinguer les deux types de ferrite en micrographie. Plus que
I’observation de la morphologie, se sont donc les profils de composition dans les cellules
dendritiques qui permettent de conclure quant a un mode et a une séquence de solidification.
[23]

Il a de plus été montré que les modes de solidification pouvaient se déduire d’un rapport noté
Creq
Feq.
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. Creq
Si — < 1,25: mode A ;

Nigq
cr,
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Si 1,48 < =2 <1,95 : mode FA ;
ieq

Si <fed %1 95 - mode F.
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De nombreux aciers de la classe AlISI 300 contenant 60 a 70% de fer sont proches de
la frontiére entre les modes FA et AF correspondant au rapport : % = 1,5 [28]. Il est alors
eq

difficile d’interpréter les microstructures. Or il est important de déterminer si la solidification
se produit en mode FA présentant une meilleure résistance a la fissuration a chaud ou en
mode FA qui, tout comme le mode A, est plus sensible a ce type de fissuration. [33]

11.6. Traitement thermique des soudures austénitiques

Pour les aciers inoxydables austénitiques, il faut faire la distinction entre les nuances a bas
carbone (C <0,03 %) et celles a teneur moyenne (C » 0,06 %) susceptibles d’étre sensibilisées a I’issue
d’une opération de mise en ceuvre (par exemple apres soudage). Dans ce cas, le traitement qui doit étre
pratiqué est une hypertrempe. Il a pour but d’obtenir a la température ambiante une structure
austénitique homogeéne. Pour ce faire, on chauffe I’alliage entre 1 000 et 1 150 °C ; le maintien étant
de I’ordre de 1 a 3 min par millimetre d’épaisseur. Ce maintien est suivi d’un refroidissement tres
rapide dans I’air ou dans I’eau [35].

Avec les nuances austénitiques a bas carbone, les joints soudés, a I’état brut de soudage, ne sont pas
sensibilisés et, de ce point de vue, il n’est pas nécessaire de pratiquer une hypertrempe. Par contre, les
joints soudés contiennent quelques pour-cent de ferrite qu’il sera nécessaire, dans des cas spécifiques,
de faire régresser en pratiquant une hypertrempe.

Les opérations de soudage peuvent provoquer des contraintes résiduelles qu’il sera nécessaire
d’éliminer ou de réduire par un traitement de détensionnement [35].

Il existe deux types de traitement de détensionnement. Le premier a I’avantage de ne pas provoquer de
modifications d’ordre métallurgique. 1l s’agit d’un traitement long entre 200 et 400 °C suivi d’un
refroidissement lent. Le temps de maintien a la température de traitement varie entre 10 et 20 min par
millimetre d’épaisseur. Le second s’applique aux nuances a bas carbone, insensibles a la corrosion
intergranulaire. Il s’agit d’un traitement court & environ 850°C. Le temps de maintien a la température
de traitement est de I'ordre de 3 min par millimetre d’épaisseur suivi d’un refroidissement
relativement lent [35].
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11.7.1. Sensibilité a la fissuration a chaud :

La fissuration a chaud est un probléme important dans le soudage des aciers austénitiques plus
particulierement les nuances stabilisées et les nuances complétement austénitiques. La fissuration a
chaud dans les soudures austénitiques est causée par les eutectiques a bas point de fusion contenant
des impuretés a bas point de fusion S, P et les éléments d’alliage comme le Ti et le Nb. L’azote a des
effets complexes sur la microstructure de la soudure et sur la fissuration. Dans les nuances stabilisées,
le Ti et le Nb agissent avec le S, N et le C pour former des eutectiques a bas point de fusion [36].
L’azote augmente la fissuration significativement, au cours du soudage, la fissuration est réduite en
minimisant le taux de Ti ou Nb par rapport au C et au N présents. La tendance métallurgique a la
fissuration a chaud est déterminée par la ségrégation préférentielle, qui se manifeste a une température
de fragilité qui peut étre déterminée par le test varestraint. La longueur totale de la fissure (TCL),
utilisée largement dans I’évaluation de la fissuration & chaud, fait preuve d’une grande variabilité due
aux facteurs extérieurs comme comparé au BTR. Dans les aciers austénitiques, la ségrégation joue un
role décisif dans la détermination de la susceptibilité a la fissuration [36].

Aprés retour a la température ambiante, il subsiste dans le métal fondu une proportion de ferrite
variable avec la composition du métal mais généralement supérieure a quelques pourcents. Cette
teneur doit croitre avec la présence d'éléments nocifs. Sa limite supérieure sera fixée en fonction des
exigences relatives a la tenue a la corrosion et aux propriétés mécaniques. Il est également conseillé de
souder en limitant I'apport d'énergie et de vérifier qu'entre passes, la température du joint s'abaisse
suffisamment (6< 150 °C). La présence de ferrite dans un acier austénitique (éventuelle dans le métal
de base et la ZAT, recherchée dans le métal fondu) peut toutefois engendrer un processus de
fragilisation si le métal est maintenu longtemps a une température comprise entre 650 et 900 °C
environ. En effet, la ferrite peut étre le siege d'une précipitation de composes intermétalliques formés
de fer et de chrome (et éventuellement d'autres éléments présents dans le métal) désignés sous le terme
général de phase sigma [37].

Le diagramme WRC-92 peut étre utilisé comme un guide général pour maintenir un mode de
solidification désirable durant le soudage. Pour éviter la fissuration a chaud des soudures
austénitiques, on peut déterminer la composition du métal d’apport en se basant sur le diagramme
WRC, et en prenant plusieurs valeurs du facteur de dilution et les injectant dans le diagramme [38].

11.7.2. Précipitation des carbures

La présence de carbone dans les aciers inoxydables austénitiques méme pour des teneurs
faibles (C = 0,06 %) peut étre responsable d'une détérioration de leur résistance a la corrosion lorsque
ces derniers ont été soumis a un maintien de longue durée a des températures comprises entre 500 et
850 °C environ. Dans les assemblages soudés d'un acier austénitique, on constate I'apparition de deux
zones d'attaque symeétriques par rapport au cordon de soudure; ces régions représentent des zones de
corrosion intergranulaire, Ce type de corrosion, plus particulier aux aciers austénitiques, est une des
causes de la non soudabilité des aciers destinés a la construction des appareils devant présenter une
grande résistance a la corrosion.
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Les éléments d’alliage gammagene tel que le nickel et le silicium, en diminuant la solubilité du
carbone, favorisent la précipitation des carbures MZSCG. Par contre les éléments alphagéne tel que le

chrome, le molybdéne et I'azote par contre limitent cette précipitation. Les remédes pour réduire ou
éliminer le risque la précipitation intergranulaire sont :

- diminuer la teneur en carbone, ce qui réduit la quantité de carbone pouvant précipiter et modifie la
cinétique de précipitation (le domaine de température est abaissé et la durée du maintien tres
sensiblement augmentée) ;

- ajouter des éléments ayant pour le carbone une affinité plus grande que celle du chrome; les éléments
ainsi ajoutés sont genéralement le titane et le niobium. La précipitation des carbures de Ti (TiC) et de
niobium (NbC) intervient dans un domaine de température supérieur a celui dans lequel précipiterait
MZSC6 et le carbone ainsi « piégé» ne peut participer a cette derniére précipitation.

11.7.3. Formation de la phase sigma

Dans le diagramme des alliages Fe-Cr, on peut remarquer I'existence d'une phase ¢ pour une
composition équiatomique de fer et de chrome. Ce composé intermétallique dur et fragile est une des
causes de fragilisation des alliages a haute teneur en chrome et aussi des aciers austénitiques fer-
nickel-chrome. La température maximale de stabilité de la phase ¢ vers 820 °C pour 47% de chrome.
A 600 °C les domaines des différentes phases se trouvent dans les limites suivantes: [39]

- pour le domaine a. + o : 21 a 41 % de chrome;

- pour le domaine a une seule phase Cr : 41 a 50 °C de chrome ;

- pour le domaine o + o : 50 a 71 % de chrome.

Certains éléments d'alliage tels que le Mo, le Si, le Ti, augmentent le risque d'apparition de phase
sigma. Lorsqu'une précipitation de phase sigma est constatée, il est possible de la faire disparaitre par
un chauffage a température supérieure a 1000 °C.

La phase o est considérablement plus dure que la ferrite initiale; pour une ferrite a 48 % de chrome
donnant 250 Vickers, aprés transformation en phase Cr, sa dureté croit a 900 Vickers. La phase sigma
dure, fragile et non magnétique, est responsable d'un léger durcissement mais surtout d'une
fragilisation importante et d'une diminution de la résistance a la corrosion dans les milieux trés
oxydants.
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I11.1.Introduction

Dans cette partie nous présentons en détail les techniques d'observation, d'analyse et de

caractérisation et les matériaux utilisés pour la réalisation de ce travail.

111.2. Présentation du matériau :

111.2.1. Métal de base :

Le metal de base que nous avons utilisé dans notre travail est un acier inoxydable
austénitique de type 304 et désigné par A312 TP 304 (selon la norme ANSI B36.19-1965).
L’acier nous a éte livré sous forme d’un tube de 9 mm d’épaisseur et de 25 mm de diameétre.
Il est utilisé dans les industries qui présentent des conditions séveres de corrosion et de
fatigue (industries pétrochimique, pharmaceutique, agroalimentaire, chimique...).

A. Analyse chimique

D’apreés le certificat de conformité, les constituants chimiques présents dans I’acier utilisé

sont résumeés dans le tableau suivant :

Tableau I11.1 : Composition chimique du 304L.

L’élément C Si Mn P S Cr Mo Ni Cu V

(%) 0,063 | 0,68 | 1,64 | 0,033 | 0,018 | 18,47 | 0,03 | 9,12 | 0,12 | 0,10

Les résultats du tableau I11.1 sont conformesa la norme (ANSI B36.19-1965).

Tableau 111.2 : Composition chimique selon la norme ANSI B36.19-1965.

L’élément C Mn P S Si Ni Cr Mo

(%) 0,08 | 200 | 0,04 | 0,03 | 0,75 | 8,00-11,00 | 18,00-20,00 -
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B. Analyse métallographique

La figure I11.1 présente la micrographie du métal de basea I’état de reception. Il s’agit
donc d’une matrice austénitique granulaire qui contient une certaine quantité de ferriteau
niveau des joints de grains avec la présence des macles de recuits caractéristiques des
structures cubique a faces centrées. La taille moyenne des grains, déterminée selon les
conditions de la norme NFA04102, est de 125 m. On note aussi I’absence des précipités

(phase sigma, carbures...), ceci vient du fait que cet acier est initialement hypertrempé.

Figurelll.1l:Micrographie du métal de base a I’état de réception (G=200)

C. Caractéristiques mécaniques

Les caractéristiques mécaniques de I’acier a I’état brut sont résumées dans le tableau suivant :

Tableau 111.3: Caractéristiques mécaniques de I’acier inoxydable 304L.

; 7
Re0.002 (MPa) R (MPa) A (%) Durete KCv (daJ/cm)

268 543 37 182 23.5
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111.2.2. Métal d’apport :
Le type de métal d’apport utilisé est : ER308L selon la norme ASME SECTION IX 2000. Sa

composition doit étre aussi voisine que possible de celle du métal de base.

La composition chimique du métal d’apport choisi est résumée dans le tableaulll.4:

Tableau I11.4: Composition chimique du métal d’apport (308L).

L’élément C Mn Si Cr Ni
(%) 0,015 1,7 0,4 20 10

Cette analyse est conforme a celle définie par la norme ASTM.

Les caractéristiques mécaniques du 308L sont illustrées dans le tableau 111.5 :

Tableau I11.5: Caractéristiques mécaniques du métal d’apport

Re (MPa) Rm (MPa) A (%)

400 560 42

111.3. Soudage

111.3.1. Choix des parametres de soudage :

Pour obtenir des soudures exemptes de défauts, plusieurs considérations doivent étre
respectées. On choisi les parametres de soudage selon les conditions suivantes :

1. Une intensité trop élevée provoque la formation d’une structure a gros grains, peut
prolonger le maintien du métal fondu dans I’intervalle de température (870 - 425°C) ou
s’effectue la précipitation des carbures, elle peut aussi provoquer une déformation les piéces a
souder.

2. L’apport de chaleur au joint doit étre maintenu a un niveau modéré en suivant les regles

suivantes :
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- Le préchauffage n’est pas bénéfique. Cependant un refroidissement rapide sera favorisé. On
peut utiliser des supports massifs en cuivre par exemple.

- L’intensité adoptee doit étre minimale et la vitesse d’avancement doit étre aussi élevée que
possible.

- Le cordon doit étre étroit et exécuté en plusieurs passes selon I’épaisseur.

- Energie de soudage : 28 KJ/cm

- Vitesse de chauffage moyenne : 0.052 cm /s

111.3.2. Choix du procédé de soudage
Pour raccorder les tubes, les pieces de forme et les appareils accessoires des tuyauteries en
acier, on utilise généralement les procédés de soudage a énergie électrothermique. De
nombreux procédés de soudage par fusion peuvent étre employés dans la mise en ceuvre des
aciers inoxydables : soudage a I'arc avec électrode enrobée, sous flux, MIG, TIG, soudage au
plasma, soudage par faisceau d'électrons et soudage par faisceau LASER [1,2].
Les procédés de soudage utilisables devront assurer une bonne protection du bain de fusion.
Ce but est facilement atteint avec les procédés de soudage a l'arc électrique : soit sous
atmosphére gazeuse neutre ou réductrice, soit sous laitier apporté par une électrode enrobeée.
Dans notre cas, nous avons choisi le soudage par les procédés TIG manuel et I’arc électrique
avec éelectrode enrobée. Ce dernier a I'avantage de la réalisation de cordons lisses, ayant un
bel aspect, exempts de défauts de surface et possédant une bonne compacité. De plus il est
conseillé pour le soudage des épaisseurs minces, d’utiliser le procédé TIG en raison des
propriétés mécaniques et de la qualité du joint soudé excellentes. La soudure a été réalisée en
trois passes :

- premiere passe (de pénétration): procédé TIG

- deuxieme passe (de bourrage) : procédé a I’arc électrique avec électrode enrobée

111.3.3. Déroulement de I'opération de soudage

En vue de réaliser une soudure seine et de qualité nous avons procédes aux opérations
suivantes:

1- Chanfreinage des tubes : Le chanfreinage des bords en V avec un angle de 75 ° a été
effectué au tour parallele. On a opté pour le chanfreinage V car il n’est pas possible d’accéder

a I’envers de la soudure et I’épaisseur du tube est relativement mince. Les bords ont été
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coupés avec précision afin de présenter un écartement régulier puisque la soudure sera

executée avec un métal d’apport.

2- Nettoyage des bords a souder : On a procédé au nettoyage des bords de la maniere
suivante :
- Premiére étape : a l'aide d'une brosse et d'une lime en acier inoxydable
- Deuxiéme étape : dégraissage par un solvant

Les graisses, les huiles et I’humidité sont susceptibles d'entrainer une carburation du métal
fondu et des zones voisines et par suite une contamination du bain fondue au cours du

soudage.

3- Alignement et pointage des tubes a souder : Les bords des tubes a souder ont été placés
dans la position permettant un soudage vertical a I’aide d’un montage d’axe horizontal puis

immobilisés par un pointage a I’aide des plaquettes qui ont été dessoudées ultérieurement.

4- Réalisation de la protection a I'envers : cbté soudage est mise en action, Pour éviter le
risque d'oxydation a I'envers du cordon de soudure (d( a lI'oxydation du bain de fusion par

I'air), on a couvert les extrémités du tube a l'aide d'un papier réfractaire.

5- Réalisation de la premiere passe. La soudure a été réalisée par le procédé TIG. Le métal
d'apport, sous forme d’une baguette de fil dressé de 1,6 mm de diameétre, est amené
manuellement dans le bain de fusion. La protection du bain de fusion de I'atmosphére externe
est réalisépar un gaz inerte de protection: I’argon. Le gaz protecteur est introduit a l'intérieur
du tube par une fente d'un petit diamétre. La protection par ce gaz supprime pratiquement
toutes pertes en éléments d’addition et protege la soudure contre les risques d’inclusion du

laitier.

6- Réalisation de la deuxiéme passe : procédé a I’arc electrique avec une électrode enrobee.

Le diameétre de I’électrode est de 3 mm
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Entre chaque passe, on a procédé au control de la température pour vérifier qu’elle ne dépasse
pas 150°C

8- Finition de la soudure : le cordon est nettoyé par meulage et brossage pour enlever le laitier

de la troisieme passe.

37.57+2,5°
45° T Sl e 1.60.8

Figurelll.2: Préparation des joints en vue de soudage.

I11.4. Préparation d’éprouvettes

111.4.1. Découpage et usinage

Le tube soudé a été déecoupé a froid en plusieurs éprouvettes a I’aide d’une scie électrique.
Les éprouvettes ont été usinées, a I’aide d’une fraiseuse, selon les dimensions des éprouvettes
standard destinées a la qualification du procédé de soudage. Nous avons préparé dans le cadre
de ce travail 36 éprouvettes de résilience et 06 éprouvettes de traction. Les éprouvettes de
résilience ont servi pour les essais de fatigue thermique, pour la caractérisation structurale et
pour les essais mécaniques. Les éprouvettes de traction ont servi por la caractérisation
mécanique de I’acier de base et pour les soudures.

Les éprouvettes de résilience et de traction sont prélevées transversalement au joint soudé et a

entaille en V réalisé dans la zone fondue ayant une section réduite (figure 3.2).
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Figure 111.3 : Localisation des éprouvettes de resilience et de traction.

Aprés usinage, un poingonnage a eté réalisé au niveau de chaque éprouvette, pour pouvoir

distinguer les éprouvettes apres les essais de fatigue thermique et apres les essais destructifs.

I11.5. Traitements thermiques
Avant le processus du soudage, I’acier utilisé est déja hypertrempé.
Les traitements thermiques que nous avons réalisés au niveau de I’Ecole Nationale

Polytechnique sont les suivant :

Traitement 1 :hypertrempe a T = 1050°C pendant des durées de t;=30mn, t, = 60mn, t3 =
120mn, t4 = 180mn, ts = 240mn.

Traitement 2 : hypertrempe 2 & T = 1150°C pendant les méme durées.

Aprés avoir effectué les traitements thermiques nous avons procédé au polissage des
échantillons au niveau de I’ENP.

Les échantillons ont été polis aux différents papiers abrasifs de granulométrie croissante (80,
120, 180, 240, 320, 400, 600, 800, 1000 et 1200).

Un polissage de finition a la pate diamantée de 6 et 3 microns est effectué en dernier sur un
feutre sous une lubrification appropriée. Les échantillons étaient nettoyés a I’eau distillée puis
avec du méthanol et sont immergés dans un bain de nettoyage ultrasonore et sechés a I’air
avant d’étre attaqués. Vu la grande déformabilité des aciers austénitiques, les vitesses de
rotation choisies, ne devrant pas étre élevées, étaient fixées a150 tours/minutes L'échantillon
subit une rotation a 90° a chaque changement de granulométrie pour effacer les raies
précédentes de polissage. La durée de polissage est d'environ 2 minutes par granulométrie.
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111.6.1. Attaque chimique :

Les aciers inoxydables, plus particulierement les austénitiques ont une résistance a la
corrosion, dans les milieux agressifs, élevée. De ce fait la structure des aciers inoxydables
austénitiques (surtout les joints de grain) est tres difficile a révéler par attaque chimique. Le
choix et I’optimisation des parametres des solutions d’attaques est donc nécessaire.

- Pour les caractérisations en microscopie optique L’attaque chimique a été réalisée par I’eau

régale glycérinée a la température ambiante pendant 10 mn.

111.6.2. Attaque électrochimique :

L’ appareillage utilisé pour I’attaque électrolytique se compose d’un Becher de 1 a 2 litres
contenant I’électrolyte avec I’échantillon (anode) placé a une distance de 3 centimeétres de la
cathode en acier inoxydable austénitique 304 L. Les électrodes sont reliées a une alimentation
en courant continue qui débite une tension réglée. Un voltmeétre et un ampéremetre permettent
de suivre les caractéristiques electriques de fonctionnement de I’essai (Figure 111.4)

Aprés plusieurs essais, et tenant compte des résultats, nous avons opté pour une attaque

électrolytique avec une solution d’acide oxalique a 10 %.

_ Anode (échantillon)
Source
de
courant Cathode
continu
Bain

d'eélectrolyte-_

Figure 111.4: Dispositif d’attaque électrolytique
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I11.7. Examen au microscope optique

L’observation micrographique est effectuée a I’aide d’un microscope optique de type ZEISS
au laboratoire de Meétallurgie au niveau du département metallurgie a I’Ecole Nationale
Polytechnique (ENP).Les photos sont prises par une caméra numérique reliée a un PC, nous
avons pris les microstructures des différentes régions du joint de soudure de tous les

échantillons, avec différents grossissements.

111.8. Traitement et analyse d’images :
Pour le traitement et I’analyse des micrographies obtenues par microscope optique, nous
avons utilisé le logiciel ImageJ. Ce dernier est un logiciel écrie en Java par le National
Institute of Health qui permet d’effectuer plusieurs taches.
Les étapes suivies pour I’analyse des images sont :
1. La lecture des images qui représentent les micrographies d’un méme échantillon pour
cela on clique sur la commande Imp rt puis Ima e equence
2. Sélectionner toutes les micrographies choisies
3. Binariser les micrographies en utilisant la commande r cess puis choisir la
commande inar ensuite a e inar
4. Sélectionner les mesures voulues en allant vers la commande nal e puis et
esurments ensuite choisir les mesures, pour notre cas onchoisi rea racti n.

5. Mesurer le taux de ferrite delta en cliquant sur la commande nal e puis esure.

Aprés avoir les mesures de chaque micrographie, on calcule la moyenne des résultats obtenus.

I11. 9. Diffraction des rayons X :

Lors des traitements thermiques que subit le métal, différentes réactions
peuvent avoir lieu : transformation de phases cristallines, croissance de grains, dissolution ou
formation de précipités, ...etc. La diffraction des rayons X est I’une des techniques
permettant le suivi de la formation des phases cristallines et de leur évolution lors d'un tel
traitement.

L'identification des phases cristallines par diffraction rayons X est rendue possible
grace a la périodicité de l'arrangement atomique (structure) des cristaux qui sont uniques

d’une phase a I’autre. Ces périodicités sont dues a un empilement de plans identiques dans un
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cristal et sont décrites par des longueurs correspondant aux distances entre les plans
d’empilement. Pour que la diffraction se produit, il faut que les ondes diffractées par les
differents plans soient en phase, c'est-a-dire que la difféerence de marche des rayons
rencontrant ces plans soit égale a un nombre entier (Figure 111.5). Si I’on connait la longueur
d’onde A du faisceau de rayon X, on peut mesurer a partir de 1’angle 6 I’équidistance d et
ainsi identifier la nature du cristal. Cette distance nommée dy, est donnée par la loi de Bragg
ou les indices hkl désignent la direction considérée dans le cristal:

2dn.Sin 6 = n.A
avec :
n : Ordre de la diffraction.
Z: longueur d’onde du faisceau de rayons X.
d : distance entre deux plans réticulaires.

0: angle d’incidence des rayons X.

‘M.._H‘R /

Faisceau . Faisceau
incident T \ / o8 diffracté
)@ °

/
/

Plans
atamiques

,Q/

Figure I11.5. Diffraction des rayons X selon la loi de Bragg.

111.10. Caractérisation mécanique

111.10.1. Essai de micro dureté

Les deux phases constituant la structure de la soudure, I’austénite et la ferrite, sont le siege de
phénomenes métallurgiques et mécaniques tels que les variations de la configuration des
dislocations et le développement des contraintes résiduelles. Leurs duretés respectives sont
inhérentes a ses phénomenes. La mesure de la dureté de chaque phase est un indicateur de
I’évolution mécanique des phases.

Les duretés des phases ferritique et austénitique ont été mesurées par indentation Vickers sur
des échantillons polis et légérement attaqués pour révéler les phases. Les mesures de
microdureté ont éte effectuées avec une charge de 50g avec un microduromeétre de marque
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BUEHLER Micro met.Les essais ont été réalisés sur les éprouvettes de résilience avec un
temps de maintien de la charge de 15 secondes.

Nous avons pris la dureté de I’austénite dans la zone fondue (phase blanche majoritaire dans
la zone de fondue). La dureté d’une dendrite de ferrite, dans le cordon est difficile a mesurer.
Le constituant présentant une finesse plus grande que I’empreinte du microdurométre. La

mesure de cette dureté nécessite I’utilisation d’un nanoduromeétre.

111.10.2. Essai de dureté Vickers :

Le pénétrateur est une pyramide droite a base carrée et d'angle au sommet de 136°.
Sous une charge F, la pyramide est imprimée dans I’échantillon (Figure I11.6). On mesure les
diagonales "d" de I'empreinte et on calcule la valeur de la dureté Vickers a partir de la

formule:
: F
HV =0.1892 E

Ou F est le niveau de la charge appliquée ; d est le diamétre de I'empreinte et dm est la
moyenne des deux diagonales de I’empreinte ;

_dy+dy
T2

dm

Figure 111.6. Principe de I’essai de dureté Vickers.
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La charge qui a été appliquée dans notre cas était de 10 Kgf. Une valeur moyenne a été

calculée.
Nous avons effectue un balayage de le long de I'échantillon, en prenant pour chagque position

Xi trois (03) valeurs sur une méme vertical Yi.

4m: Zr / . . / k 5
0 / \:XImml

2 F ZAT MB

Figure 111.7. Mode de balayage pour la mesure du profil de dureté Vickers.

111.10.3. Essais de résilience

La résilience d’un matériau caractérise sa capacité a absorber un choc sans se rompre ;
celle-ci peut étre mesurée sur des machines de type Charpy. La résistance au choc Charpy
représente I’énergie du choc absorbée par I’éprouvette lors de sa rupture, rapportée a la
section initiale de I’éprouvette.

L’essai de résilience est réalisé sur une machine de type INSTRON WOLPERT selon
la norme ASME B31.3-2002 au laboratoire de I’entreprise GTP de Réghaia. Les éprouvettes

de cet essai sont ceux définis par la méme norme.
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Chapitre IV : Résultats et interprétations

IV.1. Introduction :

Nous nous sommes intéressés dans ce travail a I’évaluation des taux de phases dans un acier
inoxydable soudé, pour cela nous avons un état de référence (soudure brute) défini par sa

structure et ses propriétés mécaniques.
IV.2. Structure de la soudure brute :

1VV.2.1. Structure du métal de base :

Aprés I’opération de soudage nous avons préparé un échantillon de référence, la figure ci-

dessous représente le métal de base de la soudure brute :

Figure 1V.1 :Micrographie de métal de base (G = 200)

La structure de métal de base est une structure austénitique granulaire, les grains sont

homogeénes, on constate la présence des macles caractérisant la structure cubique a faces

centrées.

On remarque aussi qu’il n’y a pas de précipitations.
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IV.2.2. Structure de la zone affectée par la chaleur (ZAT) :

Figure 1V.2 : Structure de la zone affectée thermiquement (G=200)

La zone affectée thermiquement possede une structure austénitique granulaire avec variation

de la taille des grains, car on voit de gros grains a coté d’autres grains plus petits. On constate

I’absence des précipités.

1VV.2.3. Structure de la zone fondue

B L e
{'.:"; %o h “vd J’ . S 50pm
i A S NS —n

FigurelV.3.Structure de la zone fondue (G=200)
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La structure de la zone fondue est une structure composée de la ferrite et de I’austénite
(structure biphasée), la matrice en blanc c’est I’austénite et la ferrite est représentée par de
fine dendrites orientées perpendiculairement & I’interface zone fondue — zone affectée
thermiquement, sa morphologie est de type Widmensttaten: ¢’est une structure dendritique de

solidification issue de la décomposition nom complete de la ferrite § a haute température en
austénitesd - y.

IVV.3. Répartition du taux de ferrite moyen dans la soudure brute :

En utilisant le logiciel décrit auparavant nous obtenons des images binarisées de la zone
fondue comme suit :
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Figure V.4 : Micrographie de la zone fondue

[P C T AR i w BeeeE T BT SR AR SN L S

< N N I I -+ MNisgls o

1'.\. : L‘T ‘!"u . 5‘-":,-5 .3, Tyl A ‘—?t(- P Ay 2 =
tcE .

,**-:-' % f‘

H e -
.- - - PR S 5 - o
% VIR L e T ,53 P

Figure IV.5 :Image binarisée de la zone fondue



Chapitre IV : Résultats et interprétations

On peut calculer le taux de ferrite dans le métal de base en utilisant la formule suivante :

_ (Cr+ Mo +0,6551-17.,6)
(N1+20C + 8,3N + 0,08Mn - 5,18)

Le tableau ci-dessous représente le taux de ferrite moyen le long du cordon de soudure.

Tableau V.1 : Taux de ferrite dans le cordon de soudure

Zone | Zone fondue ZAT MB
o (%) 16,20 11,50 3,60

Le taux de ferrite moyen dans la zone fondue est de 16,20%, c’est une valeur acceptable pour
pouvoir éviter les risques de fissuration. C’est un taux un peu élevé cela peut étre expliquée
par le fait que la réaction de décomposition de la ferrite § issue de I’état liquide n’est pas
compléte. En fait, le refroidissement lors de la solidification du métal fondu est tellement rapide
que cette ferrite n’a pas eu le temps suffisant pour se transformer entiérement en austénite.

La répartition de la ferrite le long de la soudure est continue.

IV.4. Variation de la dureté dans la soudure brute :

La dureté Vickers de la soudure brute est représentée dans le tableau () :

Tableau V.2 : Dureté HV le long de la soudure

Zone ZF ZAT MB
Dureté HV50 177 165 142

Les résultats de la dureté HV50 dans la soudure on montré qu’en allant de la zone fondue vers la zone

affecté thermiquement la dureté diminue, cela est justifié par:

o laferrite est Iégérement plus dure que I’austénite.
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Chapitre IV : Résultats et interprétations

e Le taux de ferrite est important dans la zone fondu et relativement faible dans la zone affectée
thermiguement et le métal de base

L’abaissement du taux de ferrite dans le sens ZAT— MB est justifié par le grossissement de grains.

IVV.5. Variation de taux de ferrite dans le cordon de soudure :

IV.5.1. Variation de taux de ferrite en fonction des conditions de
traitements thermiques dans la zone fondue:

Figure 1V.6: Maintien & 1050°C pendant 90 mn (G=200)  Figure 1VV.7:Maintien & 1050°C pendant 240 mn (G=200)
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Figure 1V.8: Maintien & 1150°C pendant 90 mn (G=200)  Figure 1VV.9. Maintien & 1150°C pendant 240 mn (G=200)
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Chapitre IV : Résultats et interprétations

D’apres les micrographies de la structure de la zone fondu (figure et ), on remarque qu’il n’y a pas un

changement remarquable ni dans la structure de la ZF ni dans le taux de ferrite existant.

En augmentant la température de 1050 °C a 1150°C il n’y a pas une grande différence par apport au

taux de ferrite.

Le tableau 1V.3 regroupe les résultats obtenus sur I’effet des conditions de traitement thermique sur le

tauxde ferrite dans la zone fondue :

Tableau 1V.3 : Effets des conditions de traitements thermiques sur le taux de ferrite dans la ZF

Durée (mn) | 0 30 60 90 120 180 240
T=1050 °C 11,20 11,22 11,33 11,84 12,68 13,92 14,86
T=1150°C | 11,20 11,24 11,45 12,38 13,44 15,34 16,23

La courbe ci-dessous représente la variation du taux de ferrite en fonction du temps de maintien et la

température d’hypertrempe :

5%
17
15
=¢—1050°C
=fi—-1150°C
13
11

0 30 60 90 120 180 240 qurée (mn)

Figure 1V.10 : Effets des durées de maintien sur le taux de ferrite dans la zone fondue aux
températures 1050 et 1150 °C
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Chapitre IV : Résultats et interprétations

D’aprés I’allure de la courbe représentant le taux de ferrite en fonction des durées de maintiens, on
remarque que le taux de ferrite augmente tout en augmentant le temps de maintiens ,car a ces
températures d’hypertrempe on est dans le domaine biphasé 6+y plus on augmente le temps de
maintien on donne le temps a la phase & pour se former au détriment de la phase y, mais cette

augmentation n’est significative qu’apres les 90 premiéres minutes de maintiens.

Le taux de ferrite a 1150°C est plus élevé qu’a 1050°C ce résultat peut étre interprété par une coupe

du diagramme ternaire Fe-Cr-Ni a 70%Fe :

1600
X L m
Tem peratura (°C) I|
i
1400 | |
L+ : L+@
-
1200 | L+ I a
n
[ &
I
oo | i
|
I
T Ll
800 |- | a -
R
1 ¥ |t
IS
G000 |- | q
|
|
70 % Fa ]
400 | !
I (%% anmassel 30 20 1a a
Cr (% anmassel o 10 0 0

Figure 1V.11: Figure Diagramme pseudo binaire Fe-Cr-Ni a 70%Fe

On constate que plus on augmente la température de I’acier inoxydable on passe du domaine
monophasé y au domaine biphasé 8+ypuis au domaine monophasédeltadonc on a transformation de la

phase gamma en delta.

A 1150°Cona plus de delta qu’a 1050°C , le traitement d’hypertrempe nous permet de figer la

structure a haute température d’ou il résulte un taux de ferrite a 1150°C plus élevé qu’a 1050°C.
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Chapitre IV : Résultats et interprétations

IV.5.2. Influence des conditions de traitement thermique sur le métal de

base :

Figure 1V.12 :MB aprées maintien a 1050°C pendant Figure 1V.13 : MB aprées maintien & 1050°C pendant
60 mn (G 200) 240 mn (G 200)

Dans le métal de base on constate qu’il y a un léger grossissement de grains tout en augmentant le
temps de maintien et la température de maintien, mais qui n’est pas observé dans tous les régions du
métal de base ; on remarque qu’il n’y a pas de présence de précipités.

IVV.5.3. Influence des conditions de traitement thermique sur la zone affecté

par la chaleur :

Figure IV.14 : La ZAT aprés maintien a 1150°C pendant 60 mn (G 200)
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Chapitre IV : Résultats et interprétations

Figure IV.15 : La ZAT apres maintien a 1050°C pendant 60 mn (G 200)

Figure IV.16 : La ZAT aprés maintien a 1150°C pendant 180 mn (G 200)
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Chapitre IV : Résultats et interprétations

La zone affectée thermiquement n’a pas marquée un changement remarquable on observe dans

certains régions un grossissement de grains léger mais ce n’est pas le cas dans d’autres régions tout en

restant dans la ZAT.
Notons qu’il n’y a pas de précipités.
IV.5.4. Influence du nombre de passe sur le taux de ferrite

En variant le nombre de passe, nous avons obtenu les micrographies suivantes :
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Figure 1V.18: Structure de la ZF (soudure 2 passes apres maintien a 1050°C pendant 60 mn)
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Chapitre IV : Résultats et interprétations

Figure 1V.19: Structure de la ZF (soudure 1 passes aprés maintien a 1050°C pendant 120mn)

D’aprés les micrographies représentant la zone fondue avec une passe et deux passes on constate que
le taux de ferrite dans cette zone soudée avec une seule passe est élevé par rapport a la soudure avec

deux passes.

B

T T T T T T 1
4 5 e B [ B

Figure 1V.20 :Variation du taux de ferrite en fonction de la distance x.
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Chapitre IV : Résultats et interprétations

Le tableau suivant représente la variation du taux de ferrite en fonction de nombre de passe :

Tableau V.4 : Effet de la variation du nombre de passe sur le taux de ferrite

Distance x(mm) 0 3 6
Premiere passe 1P 9,30 14,80 17,50
Deuxieme passe 2P 9,40 11,20 13,70

La distance x est mesurée a partir du centre de la zone fondue en allant vers le métal de base.

On remarque que le taux de ferrite qui existe dans la soudure avec une seule passe

estsupérieur que celui dans la soudure réalisée avec deux passes.

(Ts)1> (Ts )ap0u encore d’une maniére générale : le taux de ferrite dans une soudure

réalisée en une seule passe est supérieur a celui d’une soudure réalisée en deux passes ; en
effet I’exécution de la premiére passe se traduit par une premiére montée en température
jusqu’a la température Tr, , suivie d’un refroidissement caractérisé par la vitesse V. la 2°™
passe intervient avant que la température au point A n’ait rejoint la température initiale Ty ;

elle est encore a T;>Ty lorsqu’un nouveau cycle thermique intervient.

Du fait de cette 2°™ passe le temps de maintien entre deux températures T.; et Tp
(intervalle de température dans lequel se produit la décomposition de la ferrite en

austénite) est prolongé (voir la figure) on aura donc :t;= At + Aty.
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Figure IV.21 : Variation de la température en fonction du temps

Cette prolongation At, se traduit par un exceés en austénite et une diminution en ferrite. Ceci peut

étre explicité par la réaction de la décomposition de ferrite dans les deux cas :

-une seule passe : Ferrite (0 ) — Austénite (¥ ), ti= A

- deux passes : Ferrite (0') — Austénite (7), L=At, + Aty

IV.5.5. analyse par diffraction des rayons X :

L’examen par diffraction des rayons X nous a donné les spectres représentés par les figures

suivantes :
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Counts

Counts

IﬁR EL
[l Taenite, syn (00-047-1417)
Il Chromium, syn (00-006-0694)
y(111)
3000 —
d (200)
2000 —
8(211)
= v(200)
1000 —
110)
o
3‘0 4‘0 5‘0 6‘0 7‘0 B‘O 9‘0 1(‘)0 1‘10
Position [°2Theta] (Copper (Cu))
Figure 1V.22 : Spectre de la diffraction des rayons X
Echantillon traité a 1050°C pendant 180mn
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Figure 1V.23 : Spectre de la diffraction des rayons X

Echantillon traité a 1150°C pendant 180mn
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Counts
ACIER 1L
Izenite, syn (00-023-0297)
[ Chromium (01-085-1336)
6000 — 6(211)
4000 —
5 (200)
¥(111) ]
2000 —
v(200)
110)
v(220) :
3‘0 4‘0 5‘0 e‘o 7‘0 8‘0 9‘0 1(‘10 1‘10
Position [°2Theta] (Copper (Cu))
Figure 1VV.24 : Spectre de la diffraction des rayons X
Echantillon traité a 1050°C pendant 60mn
Counts
ACER 2
Izenite, syn (00-047-1417)
[l Chromium (01-085-1336)
4000 — ’Y(lll)
3000 — S (200)
2000 —
= v(200) 5(211)
1000 — %110) T =
& g
é{
v(220)
3‘0 4‘0 5‘0 6‘0 7‘0 s‘o 9‘0 u‘)o 1‘10

Position [*2Theta] (Copper (Cu))
Figure 1V.25 : Spectre de la diffraction des rayons X

Echantillon traité a 1150°C pendant 60mn
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Counts
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1000 —

V(ﬂll) 5 (200)
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A i A
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jﬂ(k ¥(200) }k (220) 5(211)
110 (220
A
v(111) 5 (200)
v(200) 8(211)
§(110) v(220)
DA Py T e e

Figure 1V.26: Spectre de la diffraction des rayons X

a- Echantillon traité a 1050°C pendant 180mn, b- Echantillon traité a 1150°C pendant 180mn

c- Echantillon traité & 1050°C pendant 60mn, d- Echantillon traité a 1150°C pendant 60mn

D’aprés les spectres de diffraction des rayons X on a trouvé que l'alliage est biphasé (Alpha

+gamma) la proportion de la phase alpha est relativement petite, elle varie entre 9 a 12 %.

Tableau IV.5 : Intensités des phases

20 [434 44,3 50,7 74,4 81,8 90,4
Ech (hkl) | y(111) 3(110) ¥(200) 3(200) ¥(220) 3(211)
a 2800 800 1000 2200 200 1350
b 2000 650 2400 3400 100 800
c 2300 200 500 2450 600 100
d 3000 600 1000 2600 1000 200

Il est difficile de faire une analyse quantitative précise. Les calculs montrent que les

paramétres alpha= 2,88 A et gamma = 3,60 A. Les différences d'amplitudes des pics sont

attribuées aux traitements thermiques.

- Plus I’intensité des pics 6(110) sont élevées plus le taux de ferrite est éleve ;
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Chapitre IV : Résultats et interprétations

- D’apreés ces résultats le taux de ferrite varie de la maniere suivante :

¢ (T=1050°C, t = 60mn) < a (T=1050°C, t = 180mn)

d (T=1150°C, t = 60mn) < b (T=1150°C, t = 180mn)
IVV.6.Variation des caracteristiques mécaniques en fonction des conditions
de traitement thermique :

IVV.6.1. Microdureté :

Nous voulions mesurer la microdureté dans la zone fondue mais a cause de la finesse de la

structure il est difficile de la mesurer.
Tandis que la zone affectée par la chaleur est tres étroite.

Le tableau 1V.5 suivant représente la variation de la dureté de I’austénite dans le métal de base :

Tableau 1V.6 : Variation de la dureté de I’austénite dans le métal de base

Durée (mn) | 0 30 60 90 120 180 240
T=1050 °C | 282 279 262 254 241 225 209
T=1150°C | 282 278 253 240 226 208 192

Les résultats regroupés dans le tableau ont donné le graphe suivant :
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210 =¢=—1050°C

=i—1150°C
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Figure 1V.27 : Variation de la microdureté en fonction du temps de maintien

Interprétation :

D’aprés I’allure des courbes ci-dessus on remarque une diminution de lamicroduretéce ci est du au
grossissement de grains.

La cause de I’abaissement de la microdureté est I’augmentation de la taille des grains car on a
diminution de la densité des joins de grains donc diminution des défauts dans la matrice par
conséquence diminution de la dureté.

Les micrographies obtenues auparavant confirment ces résultats.

IVV.6.2. Dureté :

Les résultats de la variation de la dureté en fonction des conditions de traitement thermique dans la

zone fondue sont regroupés dans le tableau suivant :

Tableau 1V.7 : Variation de la dureté en fonction des conditions de traitement thermique

Durée (mn) | 0 30 60 90 120 180 240
1050 °C 177 179 182 185 191 196 203
1150 °C 177 183 186 194 199 205 211
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Les courbes suivantes sont réalisées a partir des résultats du tableau précédent :

B15 -
@10
B05
@00

185

BRER

=¢—1050°C

120
=i—1150°C

1R5

120

15 T T T T T T 1
0 50 100 150 @00 @50 @00

BElurée (mn)

Figure 1V.28 : Variation de la dureté de la zone fondue au cours du traitement thermique
Interprétation :

La dureté dans la ZF augmente tout en augmentant la durée de maintien du traitement d’hypertrempe

cela est justifié par I’augmentation de la ferrite delta que nous avons traité au paragraphe 11.1.

La dureté a 1150°C est légerement éleve a celle & 1050°C car le taux de ferrite & 1150°C est élevé a
celui & 1050°C.

Tous ces résultats sont conformes aux résultats du paragraphe I1.1.
IV.6.3.Résilience

Le tableau ci-dessous représente la variation de la résilience en fonction des conditions de

traitement thermique :

Tableau 1V.8 : Variation de la résilience en fonction des conditions de traitement thermique

Durée (mn) | O 30 60 120 180 240
1050 °C 17,36 16,82 15,54 13,90 11,80 9,74
1150 °C 17,36 16,55 14,60 12,44 10,35 7,43
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Chapitre IV : Résultats et interprétations

A partir des résultats du tableau précédent nous avons pu tracer les courbes suivantes :
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Figure 1V.29 :Variation de la résilience en fonction des conditions de traitement thermique

La résilience étant une propriété mécanique de I’acier inoxydable austénitique, diminue tout comme

les autres propriétés mécaniques ceci et di a I’augmentation du taux de ferrite.

IVV.7.1. Microdureté en fonction du pourcentage de la ferrite delta :

B @ErRERureR
BERER
@15 -
R0
=¢==1050°C
=fil=1150°C
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EI00
1B5
1R10

1B5
1R0

185 10 15 10 3

Figure 1V.30: Microdureté en fonction du pourcentage de la ferrite delta
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IV.7.2. L énergie de résilience en fonction du pourcentage de la ferritedelta:
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Figure 1V.31 : Résilience en fonction du pourcentage de la ferrite delta

Conclusion :

La présente étude nous a permis de déduire les conclusions suivantes :

1. Le temps de maintien et la température d’hypertrempe influe sur la structure de I’acier inoxydable

austénitique de la maniére suivante :

Plus on augmente le temps et la température du traitement plus le taux de ferrite augmente et il y a
grossissement de grains ; la microdureté dans la ZF augmente et diminue dans le MB, la résilience

diminue.

2. Le nombre de passe a une influence directe sur le taux de ferrite existant dans I’acier étudié, une

deuxiéme passe va diminuer le taux de ferrite.
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Conclusion générale

Dans ce travail nous avons traité I’influence:
e De la température d’hypertrempe sur le taux de la phase ferritique delta ;
e De la durée de maintien sur le taux de ferrite 3 ;
e Des nombres de passes sur le taux de ferrite delta ;

e Ladurée de maintien sur les propriétés mécaniques :microdurete, résilience.

Pour cela, nous avons utilisé des techniques de caractérisation a savoir le microscope optique, les

essais mecaniques ( microdureté, résilience) et les techniques d'analyse d'image.
Cette étude nous a permis de déduire que le taux de ferrite augmente :

e Avec la température du traitement d’hypertrempe ;
e Avec le temps de maintien ;

e En diminuant le nombre de passe.

Les propriétés mécaniques varient en fonction du temps et de la température de maintien comme
suit :
e Dans le métal de base la dureté de I’austénite diminue en augmentant le temps et la
température de maintien ;
e Dans la zone fondue : La microdureté augmente ;

La résilience diminue ;
Au terme de ce travail des perspectives restent ouvertes, nous proposons :

e Une analyse microscopique électronique et diffractométrique ;
e Des durées de maintiens plus longues ;

e D’executer plusieurs nombres de passes.
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