REPUBLIQUE ALGERIENNE DEMOCRATIQUE ET POPULAIRE
Ministere de 1’Enseignement Supérieur et de la Recherche Scientifique

Ecole Nationale Polytechnique
F “‘M
'’
R’

Sl a3aaadl s il eyl C=TI
Ecole Nationale Polytechnique Research Centre in Industrial Technologies

Département de Métallurgie
Centre de Recherche en Technologies Industrielles

Mémoire de projet de Fin d’Etudes
pour I’obtention du diplome d’Ingénieur d’Etat

en Génie des Matériaux

Theme

Caractérisation microstructurale et tenue a la corrosion

d’un assemblage Cladde 316L/X60

Présenté par :

SEKAKEN Rima Yasmina.
SIDIBOUMEDDINE Imene.

Encadré par:

ABADLI Kamel Docteur ENP.
DJAMA Mustapha Docteur CRTI.

Devant le jury :

Président M.E.DJEGHLAL Professeur ENP.
Examinateur A.KASSER MCA ENP.
Examinateur N.KERROUBA Docteur CRTI.

ENP 2020







REPUBLIQUE ALGERIENNE DEMOCRATIQUE ET POPULAIRE

Ministére de I’Enseignement Supérieur et de la Recherche Scientifique
Ecole Nationale Polytechnique

4294 il

[ 4
Sl a3zl s I eyl C=TI
Ecole Nationale Polytechnique Research Centre in Industrial Technologies

Département de Métallurgie
Centre de Recherche en Technologies Industrielles

Mémoire de projet de Fin d’Etudes
pour I’obtention du diplome d’Ingénieur d’Etat

en Génie des Matériaux

Theme

Caractérisation microstructurale et tenue a la corrosion

d’un assemblage Claddé 316L/X60

Présenté par :

SEKAKEN Rima Yasmina.
SIDIBOUMEDDINE Imene.

Encadré par:

ABADLI Kamel Docteur ENP.
DJAMA Mustapha Docteur CRTI.

Devant le jury :

Président M.E.DJEGHLAL Professeur ENP.
Examinateur A.KASSER MCA ENP.
Examinateur N.KERROUBA Docteur CRTI.

ENP 2020



padla

laall M8 e i sl 3Y 68 s HLE 43Y 58 i (g O sSall el el gl Al 53 58 Jaall 138 (e Cang])

G oglal | ol G dga s SuilSae 5 (5 seme il o) ja) o daliae JSU iy 8 3K 48 sl g siadl)
3V 8 ae Aumddia 4,3V g bl 53 8 Mo 3V 8 (ge 45 oSl 8 sl @l sl J g dale Jlae Ayl geilind 4l
L) 3Y 8 (e Jual DSl A gl () JST 308 iy b Taall QB ye i of

Al ya s ySI Calag 5S , JSUN A slia 5 ciiu) laall o gaall 3Y &l HLE, 3Y 8 55 Sl 1 alidal) cilalst)

Abstract :

The objective of this work is to study the behavior of an assembly composed of a high
strength low alloy steel and an austenitic stainless steel produced by the cladding process, in
different corrosive environments. A microstructural and mechanical characterization of the
interface between the two materials was done. A study of the results of four scientific works
on the behavior of cladding composed of high strength low alloy steels coated with austenitic
stainless steels in severe corrosive environments showed that the resistance cladding is better

than that of construction steels.

Key words : Cladding, HLE steel, austenitic stainless steel, corrosion resistance, chromium

carbides, hardness.

Résumé :

L’objectif de ce travail est I’étude du comportement d’un assemblage composé d’un acier a
haute limite élastique et d’un acier inoxydable austénitique élaboré par le procédé¢ du
cladding, dans différents milieux corrosifs. Une caractérisation microstructurale et mécanique
de l’interface entre les deux matériaux a été faite. Une étude des résultats de quatre travaux
scientifiques sur le comportement des claddings composés d’aciers a haute limite élastique
revétus avec des aciers inoxydables austénitiques dans des milieux corrosifs séveres a montré

que la tenue des claddings est meilleure que celle des aciers de construction.

Mots clés : Cladding, acier HLE, acier inoxydable austénitique, résistance a la corrosion,

carbures de chrome, dureté.
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Externe ou interne, sous forme de pigQre ou généralisée, la corrosion a toujours été I'ennemie
de l'industrie pétroliere. Impossible d'y échapper, elle se faufile partout et elle a des impacts
majeurs sur les colits d’exploitation des installations industrielles, sur la fiabilité et la durée de
vie des équipements, sur la sécurité des personnes et sur I’environnement.

L'acier au carbone faiblement alli¢ HLE connu pour ses bonnes propriétés mécaniques, dans
la plupart des cas, n'est pas un bon choix pour travailler avec des fluides corrosifs, des
températures élevées et des pressions internes. Par ailleurs, I'utilisation d'acier inoxydable
pour la fabrication de grandes structures est colteuse et économiquement non viable.

Pour faire face a ces problémes, le cladding de 1’acier au carbone/ acier inoxydable a été mis
au point. Cette technique consiste a utiliser de I'acier au carbone pour fabriquer I'équipement
ou les appareils et a le revétir d'une fine couche (3 mm) d'acier inoxydable. Ce qui permet de
combiner les bonnes propriétés mécaniques de 1’acier HLE avec la bonne résistance a la
corrosion de I’acier inoxydable.

Cette theése s’intéresse plus précisément a 1’é¢tude de la microstructure et du comportement
d'un assemblage en acier de construction a haute limite élastique avec un acier inoxydable
austénitique claddé par collage a chaud dans différents milieux corrosifs. Ainsi, ce travail
met ’accent principalement sur deux parties :

1. Une étude bibliographique : elle contient trois chapitres. Le premier sur les aciers a
haute limite élastique (HLE), le second sur les aciers inoxydables austénitiques et le
troisieme chapitre sur la technique du cladding avec ses différents procédés ainsi que
son effet sur la microstructure et la corrosion du matériau claddé.

2. Une étude expérimentale : elle se compose de trois chapitres. Un chapitre présente les
matériaux et les différentes techniques expérimentales utilisés. Dans le second chapitre
nous présentons les résultats obtenus et leur interprétation.

Dans le dernier chapitre, nous exposons une synthése de 1’étude de quatre articles
consacrée au comportement des cladding constitués en aciers HLE et en aciers
inoxydables austénitiques 304, 316 et 316L dans des milieux corrosifs.

A la fin de ce mémoire, nous terminons par une conclusion mettant les points sur les résultats
les plus importants qui nous ouvrent de nouvelles perspectives a étudier et a exploiter.
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Chapitre 1. Les aciers a haute limite élastique (HLE)

1.1. Introduction

Les aciers a haute limite élastique HLE ou HSLA (High StrengthLowAlloy) sont des aciers au
carbone micro alliés qui offrent de meilleures propriétés mécaniques, une bonne soudabilité et
une plus grande résistance a la corrosion que les aciers au carbone. Les aciers HLE différent
des aciers au carbone en ce sens qu'ils ne sont pas faits pour répondre & une composition
chimique spécifique, mais plutét a des propriétés mécaniques spécifiques. Ces aciers se
distinguent par leur limite élastique élevée (supérieure a 275 MPa).

Les aciers HSLA ont été développés dans le but de remplacer les aciers de construction
conventionnels qui ont montré leurs limites. En effet, les aciers destinés a la fabrication des
pipelines de transport de gaz sont confrontés a de nombreux défis de résistance mécanique, de
soudabilité et de résistance a la corrosion.

Les aciers HLE sont destinés aux conduites de transport de gaz et de pétrole, au levage (bras
de grues, monte-charges, bras élévateur...), aux grandes structures métalliques comme les
ponts, les coques de navire, les coques de sous-marins, les appareils a pression, les chaudieres,
les conduites forcées des centrales hydro-électriques, les parois de camion benne,
I’automobile, les véhicules industriels. ..

Ces aciers ont une faible teneur en carbone inférieure a 0,25%, et de faibles additions
d'¢léments tels que le niobium, le cuivre, le vanadium ou le titane. L’addition de ces éléments
provoque une modification de la microstructure ferrito-perlitique des aciers au carbone, pour
produire une dispersion trés fine de carbures, de nitrures et de carbonitrures qui conduisent a
une structure ferrito-perlitique ou ferrito-bainitique avec une trés faibles taille du grain
ferritique obtenue par le laminage controlé,

L'utilisation du laminage thermomécanique pour les tdles fortes s'est véritablement
généralisée vers le milieu des années 60 pour répondrea de nouvelles exigences dans le
domaine de la production des tubes de transport de gaz et de pétrole. Il s'agissait en effet de
développer des aciers présentant des caractéristiquesaméliorées. Ces aciers devaient, en
outre, présenter des caractéristiques de mise en ceuvre (soudabilité...) permettant la
construction et I'exploitation des pipelines dans des environnements séveres (mer du Nord,
Alaska...).

Aujourd’hui, ces aciers ne sont plus utilisés uniquement pour les oléoducs ou les gazoducs,
mais également pour toutes les constructions qui réclament des exigencessupérieures en
ductilité du matériau comme la construction offshore, la constructionnavale mais surtout la
construction métallique.
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Chapitre 1. Les aciers a haute limite élastique (HLE)

1.2. Classification des aciers HSLA

Concernant la classe des aciers a haute limite élastique (HSLA), plusieurs pays producteurs
ont mis en place leurs normes et spécifications. Les normes les plus utilisées dans le monde
sont :

- Norme americaine ASTM

- Norme ameéricaine API

- Norme européenne EuroNorm (EN)

- Norme chinoise GB

Pour ces quatre normes, nous présentons les aciers HLE avec leur composition chimique et
leurs caractéristiques mécaniques.

1.2.1 Norme ASTM

La norme américaine ASTM (American Society for Testing Matérials) présente une gamme
importante d’aciers a haute limite élastique. Les aciers a haute limite é€lastique définis par
cette norme sont présentés dans le tableau 1.1

Tableau 1.1: Composition limite des aciers HSLA selon la norme ASTM[1]

ASTIA Types C Mn B § S Cr Hi Cu ¥ Autre
specibcations | grades 1% %) %) ) ) ) () Pa)

A4 .15 1.00 0.03% .33 . . . .08 min

aI72 Grade 61 | 0.20 133 0.04 0.23 0.30 040,00 |- 0.2

ALES Grode A | 3.3 335 0.04 0.35 0.150.3 .2 04 €0z 0.1

M EDG .22 38135 0. 0.25% . . . 0.1 . Mo: 0,01 Nb00S
LELE Gride la 215 100 0.04 0.25 . . . 0.2 .

AESH 113 1.85 1.2% 0.5 0.4 - - .08 Nt .15

A 690 .22 D.60.5 0.080.15 033 0.1 . 0.40.75 [ (.3 .

A715 3,15 185 [ 0.33% . - - [ WL T13.5 N3 025
AET] 223 150 0.04 0.25 0.3 0.9 1.25 Log .10 M 3.5 Zr 0.15 N3 Ti 305

1.2.2. Norme API

La composition chimique et les caractéristiques mécaniques des différents grades des aciers
API sont présentées dans les quatre tableaux suivants. Le taux de carbone ne dépasse pas
0.3% et la somme des taux des éléments Nb, Ti et VV ne dépasse pas 0.15%.

Tableau 1.2 : Composition chimique % (Tubes de conduite PSL1 soudés) [2]

API SL - | Carbone Manganése | Phosphore Soufre Titane
PSL1 C (max) Mmn (max) P (max) S (max) Ti (max)
X42 0.26 1.30 0.030 0.030 0.04
X52 0.26 1.40 0.030 0.030 0.04
X60 0.26 1.40 0.030 0.030 0.04
X635 0.26 1.45 0.030 0.030 0.06
X70 0.26 1.65 0.030 0.030 0.06

18



Chapitre 1. Les aciers a haute limite élastique (HLE)

Tableau 1.3 : Composition chimique % (Tubes de conduite PSL2 soudés) [2]

APISL - Carbone Manganése Phosphore Soufre Titane
PSL2 C (max) Mmn (max) P (max) S (max) Ti (max)
X42 0.22 1.30 0.025 0.015 0.04
X52 0.22 1.40 0.025 0.015 0.04
X60 0.22 1.40 0.025 0.015 0.04
Xe65 0.22 1.45 0.025 0.015 0.06
X70 0.22 1.65 0.025 0.015 0.06
X380 0.22 1.85 0.025 0.015 0.06
X100 0.22 1.85 0.025 0.015 0.06

Tableau 1.4 : Caractéristiques mécaniques (Tubes de conduite PSL1) [2]

APISL — PSL1 Résistance a la rupture Limite élastique
[N/mm2] (minimum) [N/mm2] (minimum)
X42 414 290
X52 455 359
X60 517 414
X65 531 448
X70 565 483

Tableau 1.5 : Caractéristiques mécaniques (Tubes de conduite PSL2) [2]

APISL - PSL2 Résistaufe a la rupture Lirnil;e élastique
[N/mm~] (min-max) [N/mm~] (min-max)
X42 414-758 290-496
X52 455-758 359-531
X60 517-758 414-565
X65 531-758 448-600
X70 565-758 483-621
X380 621-827 552-690
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Chapitre 1. Les aciers a haute limite élastique (HLE)

1.2.3. Norme EN

Les aciers HLE sont désignés selon la norme NF EN 10027-1 et NF EN 10027-2. Les nuances
les plus courantes sont :

Tableau 1.6 : Composition limite des aciers HSLA selon la norme EN 10025 [3]

Nuance C Mn Si P S Cu Ni Cr V Ti Nb

(%) | (%) | (%) | (%) | (%) | ) | (%) | (%) | (%) | (%B) | (%)
S355J2 | 0.17 [ 150 | 045 | 0.01 | 0.01 - - - - - -

8 5

S460M | 0.08 | 1.65| 045 | 0.01 | 0.00 | 0.17 | 0.19 - 0.01 | 0.05 | 0.04
L 1 2 2
S460 0.15 | 1.50 | 0.45 | 0.01 | 0.00 - - - 0.01 | 0.05 | 0.017
QL 2 5 2
S690 0.16 | 1.30| 0.30 | 0.01 | 0.00 | 0.06 | 0.15 | 0.40 | 0.01 | 0.05 | 0.04
QL 2 5 2

1. 2.4 Norme GB

Dans la norme chinoise GB/T713, les aciers HLE sont désignée par la lettre Q ( ) suivi par la
valeur minimale de la limite élastique en MPa. Les nuances les plus utilisées sont présentées
dans le tableau suivant :

Tableau 1.7: Composition limite des aciers HSLA selon la norme GB/T700[4]

Grade | C | Mn( | Si(% | P(% | SO | Cu( | Ni( | Cr( | V(% | Ti( | Nb( | N(%

(%) | %) ) ) ) %) | %) | %) ) %) | %) )
Q345 | 920 | 1.70 | 0.50 o.gs 0'503 030 | 050 | 0.30 | 0.15 | 0.15 | 0.07 0.21
Q370 | 518 | 1.70 | 0.50 o.gs 0'g3 030 | 0.50 | 0.30 | 0.15 | 0.15 | 0.07 Ogl
Q390 | 515|170 | 0.50 o.gs 0'g3 030 | 050 | 030 | 02 | 0.15 | 0.07 O'gl
Q420 | 420 | 170 | 0.50 0'23 0'g3 030 | 0.80 | 030 | 0.2 | 0.20 | 0.07 Ogl
Q460 | 420 | 1.80 | 0.60 0'83 o.gz 055 | 0.80 | 0.30 | 02 | 0.20 | 0.11 Ogl
Q500 | 518 | 1.80 | 0.60 | 0.30 0'22 055 | 0.80 | 0.30 | 0.12 | 0.20 | 0.11 o.g1

1.3. Constitution des aciers HSLA

On regroupe sous cette désignation les aciers ayant une limite élastique comprise entre
355MPa et 900MPa. Ces aciers doivent garantir une sécurité maximale dans leur
fonctionnement. lls doivent donc avoir une limite élastique élevée, une résistance a la rupture
et a la sollicitation élevées et ils doivent étre soudables. Ils doivent pouvoir subir les
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Chapitre 1. Les aciers a haute limite élastique (HLE)

variations de température, les intempéries, étre résistants quel que soit le sens dans laquelle la
tole subit les contraintes (sens long, sens travers long, sens travers court)

1.3.1. Effets des éléments

L’influence des éléments sur la structure et les propriétés mécaniques des aciers API est
décrite de la maniere suivante :

1. Le Carbone est un élément d’insertion qui accroit la teneur en perlite. Il augmente la
dureté, la limite élastique et la résistance a la rupture. Il diminue la ductilité, la soudabilité et
la résistance a la corrosion.

2. Le Manganese contribue au durcissement de la ferrite, augmente la quantité de la perlite
provoque ’affinement du grain ferritique et améliore trempabilité de 1’acier. Le manganése
fixe le soufre sous forme d’inclusion MnS.

3. Le Silicium est nécessaire a la désoxydation en cours d’élaboration. De ce fait, une certaine
proportion est fixée sous forme d’oxydes dans les inclusions ; la part non oxydée se retrouve
en solution solide et participe au durcissement de la ferrite.

4. Le Phosphore est un élément de substitution qui cause un durcissement de solution avec
un effet de fragilisation.

5. L’aluminium La présence de I’aluminium en solution solide a pour objectif de neutraliser
I’influence néfaste de 1’azote sur la température de transition. Ainsi, des nitrures fins de type
AIN sont formés au cours de I’¢élaboration de Dl’acier par laminage et chauffage avant
normalisation dans le domaine 600°C-700°C.

6. Le titane et le niobium forment, par traitements thermiques et thermomécaniques, des
précipités de carbure NbC et TiC et de nitrures NbN et TiN trés fins et trés stables. Le
niobium forme des carbonitrures Nb Cx Ny.

7. Le vanadium forme des précipités de carbure VC trés fins et tres stables et des nitrures de
type VN

1.3.2. Mécanismes de durcissement

Les mécanismes de durcissement dans les aciers a haute limite éelastique ont plusieurs causes :
la précipitation des carbures et des carbonitrures, 1’affinement du grain ferritique et
durcissement par solution solide.

1.3.2.1. Durcissement par solution solide

L'introduction d'atomes en solution solide d'insertion (carbone, azote)ou de substitution
(Manganeése, Silicium, Cuivre,..) entraine une distorsion du réseau cristallin. Cela induit un
durcissement sensiblement proportionnel a la teneur en solutés dans la matrice (aciers peu
alliés). La Figure 1.1 donne I’effet de quelques éléments a la température ambiante. Les plus
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actifs sont le carbone et 1’azote libres en solution. Ils sont cependant peu solubles dans la
matrice ferritique, aussi les retrouve-t-on précipités sous forme de carbures, nitrures ou
carbonitrures.

CetN
P
a 300
E
£ i
£
=
et 200
|
b
£ Cu
S 100 o
[ =4
Q
S o
0 Ni
| | | \ L
0 0.5 1.0 1.5 2.0 25

Teneur des solutés, % poids

Figurel.l: Effet de la teneur des éléments d’alliage sur le durcissement
de la ferrite par solution solide a 20°C [5]

1.3.2.2. Durcissement par preécipitation.

L’addition en faible quantité d’éléments comme le niobium, le vanadium et le titane, entraine
la précipitation de fins carbures, ou carbonitrures dans la matrice. Le durcissement résultant
est directement fonction de la fraction volumique des précipités et de leur diameétre. La figure
1.2 montre le durcissement engendré par I’addition de différents types de précipités en
fonction de leur concentration par freinage du mouvement des dislocations, et de la croissance
des grains ferritique.

La précipitation des carbures, nitrures et carbonitrures peut avoir lieu dans quatre contextes
différents :

— dans le domaine austénitique au refroidissement s’il est suffisamment lent, et
conformément aux conditions d’équilibre ;

— dans le domaine ferritique ou ferrite-perlite au moment de la transformation de phase ;

— aprés un refroidissement suffisamment rapide, en évitant le domaine de précipitation,
refroidissement suivi d’un revenu que la phase transformée soit de la ferrite, de la bainite ou
de la martensite ;

— au cours d’un recuit de recristallisation de produits écrouis a froid, en général au moment
du chauffage et a condition qu’une certaine proportion de I’élément soit restée en solution [6]
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Durcissement Ao (NNmm?)
g 8

A

'o Al Ll L] L)
0,0002 00005 0,001 0,002 0,005 001 002

Fraction volumique /

Figure 1.2 : Durcissement obtenu par différents types de précipités [6]

1.3.2.3. Effet du taux de perlite

Malgré la teneur basse en carbone des aciers pour tubes, la tres faible solubilité de cet élément
dans la ferrite a pour conséquence la précipitation de la perlite dans la matrice. Le taux de
perlite croit avec la concentration en carbone, ce qui entraine un durcissement de 1’acier. La
perlite, plus dure que la matrice ferritique, modifie la limite d'élasticité finale de I'acier
comme le montre la figure 1.3

o (daN/mm?)
A
80 L
103 Teneuren C %

0.48
0.34

0.21

T Noos

Alflp
0 1 1 1 1 1 1 1 >
5 10 15 20 25 30 35 (%)

Figure 1.3 :Effet du taux de carbone sur la courbe de traction conventionnelle [7]
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1.3.2.4. Effets de la taille des grains

La taille des grains ferritiques est contr6lée par les paramétres de chauffage, de déformation
par laminage, par le role des précipités et par la vitesse de refroidissement. L’opération est
conduite pour obtenir une structure a grain fin. Le mécanisme de durcissement par affinement
du grain ferritique est le seul qui permette en méme temps d'augmenter la limite d'élasticité et
de diminuer la température de transition fragile-ductile des aciers (figure 1.4).
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ferritic grain size

Figure 1.4 : Effet de la taille du grain ferritique sur la limite d’élasticité
et la température de transition [7]

1.4. Le laminage thermomécanique (M ou TM)

1.4.1. Procédeé de laminage thermomécanique
Le procédé de laminagethermomécaniquen’est applicable que jusqu’a des épaisseurs dont la
limite décroit quand la nuance augmente, de ce fait cette gamme d’aciers thermomécaniques a
dGétrecomplétée par le procédé de trempe et revenu notamment pour les épaisseurs plus
élevées.
Pour les produits destinés a la construction métallique, les filieres de production par
traitement thermomécanique se répartissent suivant les nuances et les épaisseurs en :

e laminage thermomécanique + refroidissement a l'air

e laminage thermomécanique +refroidissement accélere ACC (Accelerated Controlled

Cooling).

Le traitement ACC est tres souvent utilisé pour les tdles les plus épaisses et les nuances a plus
haute limite d’¢élasticité afin de garantir une bonne homogénéité de leurs propriétés.
Ce processus necessite des cages de laminoir puissantes, car le laminage est généralement
terminé a basse température, et des cages rapides pour empécher le grain de grossir entre
passes.
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Avant laminage, les aciers possédent une structure de solidification grossiere. lls sont d’abord
réchauffés a des températures se situant generalement entre 1100 °C et 1250°C pour les faire
passer a I’état austénitique et mettre en solution tous les carbures.

Puis au cours du laminage a chaud, les grains sont déformes et absorbent donc de 1’énergie.

Suivant la quantité de déformation réalisée et la durée des opérations, le laminage peut

conduire a deux états :

= Si la déformation est relativement limitée, les grains d’austénite sont déformés et écrouis
et, si la température est relativement basse, leur transformation allotropique se fait avec
germination importante de grains o et conduit donc a une ferrite fine,

e la déformation est élevée, dépendant de la température, la recristallisation (par germination
et croissance de nouveaux grains) peut se produire. Ainsi apparaissent de nouveaux grains
qui, lors de leur formation, sont tres petits si la quantité d’énergie absorbée est importante
et si la température est relativement basse.

La premiere phase de laminage, a des températures supérieures a 1000°C, provoque un
premier affinement de la structure par recristallisation tout en ébauchant la mise en forme. La
deuxieme phase de déformation a des températures basses (légerement supérieures a Ars,
voire comprises entre Arz et Ar1) permet aux grains d’austénite d’étre trés fins et écrouis en
fin de derniére passe de laminage.

Un refroidissement accéléré peut étre réalisé dans des installations situées en ligne apres la
derniere cage de laminoir, donc des la sortie de la derniére cage du laminoir. Ce
refroidissement permet de bénéficier d’un affinement supplémentaire des grains par
augmentation du nombre de sites de germination et abaissement des températures de
précipitation des précipités de niobium et vanadium. Il conduit a une intensification du
durcissement. Les divers parameétres du refroidissement (température de début, température de
fin, vitesse) sont contrélables, tandis que la vitesse d'un refroidissement a I'air ne dépend que
de I'épaisseur du produit. La figure 1.5 illustre le mécanisme d’affinement de taille de grain au
cours des différentes passes de laminage, schématisées par les figures en zigzag. Le schéma
présente la succession des opérations dans le temps, de la sortie du four de réchauffage des
brames au refroidissement de la téle. La figure 1.6 sont présentées les différentes structures
obtenues apres le traitement thermomécanique.
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Figure 1.5 : Schéma de laminage thermomécanique [8]
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Figure 1.6 : Structures des aciers HSLA aprés différents traitements thermomécaniques [3]
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1.4.2. Traitements de trempe-revenu
L’opération de trempe, peut étre réalisée :

- Soit apres une austénitisation effectue sur le produit fini (aprés laminage et
refroidissement de la tole). Il est alors nécessaire de veiller a limiter le grossissement
des grains d’austénite. Pour ce faire, on ajuste la température de maintien a son niveau
le plus bas mais on utilise aussi un acier calme a I’aluminium (et/ou au titane) pour
bloquer le grossissement des grains d’austénite,

- Soit immédiatement a la sortie du laminage afin de bénéficier du grain fin confere par
le laminage. Il faut alors tenir compte de la baisse de trempabilité liée a la finesse des
grains d’austénite.

Ce mode de durcissement qui passe par la formation de martensite et éventuellement de
bainite exige que soit mis en ceuvre un moyen de refroidissement d’autant plus énergique que
le produit traite est épais et que 1’acier posséde une trempabilité d’autant plus élevée que le
produit traite est épais. Ces exigences, lorsque 1’on veut fabriquer des produits épais,
imposent le recours a des aciers faiblement allies dont la trempabilité peut constituer une
entrave au soudage en imposant un préchauffage et éventuellement un post chauffage.
L’application de ce mode de durcissement aux aciers non alliés ne peut se faire que sur des
produits relativement peu épais (la limite dépend de I’efficacité du moyen de refroidissement).
La figure 1.7 ci-dessous montre que les propriétés de résistance de cet acier sont fortement
dégradées suivant les parameétres de revenu utilises alors que sur la figure 1.8, les
caractéristiques de résistance a la rupture fragile sont dans le méme temps nettement
améliorees.
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Figure 1.7 : Influence de la température de revenu sur la dureté et la résilience
de I’acier HSLA 4140 [9]
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Figure 1.8 : Influence de la température de revenu sur la courbe
detraction de ’acier HSLA 4340[9]

1.4.3. Influence des conditions de refroidissement sur la structure des aciers

En pratique, les conditions de refroidissement ont également une trés grande influence sur
I’état structural d’un acier. Les différentes évolutions sont décrites par le diagramme de
transformation en refroidissement continu (TRC) (Figure 1.9) qui, pour une composition
chimique donnée de I’acier, représente les domaines d’existence des différentes structures
(austénite, ferrite, perlite, bainite, martensite) en fonction de la vitesse de refroidissement : les
structures ferrito-perlitiques sont obtenues pour les vitesses de refroidissement plus faibles
(courbe C), les structures bainitiques pour des vitesses de refroidissement plus élevées (courbe
B), et les structures martensitiques lors de refroidissements tres rapides (courbe A).

La microstructure finale dépend des conditions de refroidissement.. Une augmentation de la
vitesse de refroidissement permet de former des microstructures finales plus fines. Les
vitesses de refroidissement typiques a l'air sont d'environ 2°C.s™ Le procédé de laminage a
température contrélée a permis, en maitrisant les conditions de déformation et de
transformation de l'austénite, d'obtenir des microstructures ferrito-perlitiques trés fines. Les
tailles de grain atteintes actuellement sont de quelques microns seulement. L'emploi
d'éléments de micro-alliage permet encore d'augmenter I'efficacité de ce traitement (Figure
1.10). Pour affiner davantage la microstructure, les producteurs de tbles sont amenés a
augmenter la vitesse de refroidissement. Cela permet d’obtenir des microstructures de type
bainitique.
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Figure 1.10 : Structure de 1’acier HSLA aprés traitement thermomécanique [10]

1.5. Proprietés mécaniques

1.5.1. La limite d’élasticité

La maitrise du procédé de laminage et du traitement thermomécanique a ainsi permis
d'augmenter la limite d'élasticité des aciers depuis la nuance S355N dans les années 60
jusqu’a la nuance S690QL couramment employés de nos jours en gardant des microstructures
ferrito-perlitique. Le passage a des grades supérieurs, passe par le développement d'aciers de
microstructures bainitique ou ferritobainitiques (Figure 1.10).
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Courbes de traction sur éprouvette en acier S355N,

1.5.2. La Ténacité
La résilience des aciers pour tubes est usuellement appréciée par les essais CHARPY V et

BDWTT. Celle-

ci est fortement dépendante de la température.
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Figure 1.12 : Courbe de résilience des aciers S460ML et S690QL
en comparaison avec la nuance S355J2 [3]

1.6. Soudabilité des aciers HSLA
Les aciers HSLA sont soudables par tous les procédés de soudage classiques.

Au cours des opérations de soudage, l'acier subit un cycle de réchauffage — refroidissement
trés rapide. La conséquence en est la présence de zones fondues ou de zones affectées par la
chaleur, dans lesquelles des transformations métallurgiques importantes se produisent,
entrainant la formation possible de phases dures fragilisantes.
On definit la soudabilité de I'acier comme son aptitude a ne pas former de structures de
trempe fragilisantes durant I'opération de soudage. L'effet du carbone est prépondérant, mais
d'autres éléments d'alliage interviennent également. On a donc défini la notion de Carbone
équivalent qui intégre l'effet des principaux éléments d'alliage. Les aciers pour pipelines
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possedent généralement un taux de carbone équivalent inférieur a 0.5%. La présence
d'éléments d'alliage est de ce fait nécessairement limitée. Il ne faut pas oublier que les
specifications imposent des niveaux de résilience minimum sur le métal de base, mais aussi
dans les zones soudées.

Pour connaitre la soudabilité des aciers créés, on utilise le Carbone Equivalent (CE), dont les
expressions les plus utilisées par les pétroliers sont dans le Tableau 1.8 suivant :

Tableau 1.8 : Composition chimique et carbone - équivalent des aciers HSLA [11]

535512 S460ML S460QL S690QL

EN 10025 Compos. EN 10025 Compos. EN 10025 Compos. EN 10025 Compos.
Partie2 typique  Part4  typique Parlie6 typique Pariet6  typique

CL 047 0.42 0.47 0.39 0.47 0.39 0.65 0.54

Pem - 026 - 0.19 - 0.19 - 0.29
CET - 032 - 0.26 - 0.26 - 035
Carbone équivalents:

CE=C+Mn/6 + (Cr+ Mo + V)5 + (Ni + Cu)15
Pem = C +8i/30 + (Mn + Cu + Cr)y20 + Ni/60 + Mo/15 + V/10 + 5B
CET = C + (Mn + Mo} 10 + (Cr + Cu)/20 + Ni/40

La formule du CEIIW [8] ne prend pas en compte le Nb, B, N. De plus la fissuration a froid
dépend de la composition, de I’épaisseur soudée, mais aussi de la résistance du métal de base,
de I’histoire thermomécanique, de la dureté, de la sensibilité a I’hydrogene, de la géométrie du
joint [12]. D’ou une multiplication des formules, selon le type d’acier, le pourcentage de
certains €léments ou I’application finale. Parmi ces expressions, I’équation du Pcm est la plus
employée. Elle a été développée par Ito et Bessyo [9] pour déterminer la contrainte critique de
fissuration a froid des aciers a différentes teneurs en hydrogene. La valeur Pcm est d’ailleurs
moins pessimiste que le CEIIW pour une teneur en carbone inférieure a 0.12 %.

Les propriétés de soudabilités sont meilleures si ce paramétre Ceq est plus faible ceci explique
I’évolution de la soudabilité des aciers pour tubes au cours des 40 dernieres années est
présentée dans un diagramme (C, Ceq). Aujourd’hui la plupart des aciers utilis€s pour
fabriquer des tubes ont une teneur en carbone de I’ordre de 0,05% [14].
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Figure 1.13: Diagramme(C, Ceq) pour les aciers des tubes [13]

1.7. Corrosion des aciers HLE
1.7.1 Différents types de corrosion

En général, la plupart des types de corrosion, a quelques exceptions pres, se produire par des
mécanismes électrochimiques, mais les produits de corrosion ne sont pas nécessairement
observables et la perte de poids de métal ne doivent pas étre appréciable pour entrainer des
dommages importants. Les principaux types sont les suivants :

- Corrosion atmosphérique

- Corrosion uniforme

- Corrosion par piqure

- Corrosion par cavitation (érosion)

- Corrosion inter granulaire

- Corrosion sélective

- Corrosion de contact

- Corrosion sous contrainte

- Lacorrosion par fissuration

Dans I’industrie pétroliere, les pipelines sont des outils essentiels de transport massif des
hydrocarbures, sur de grandes distances, ils allient des débits importants et confirment année
apres année qu’ils sont le mode le plus sir et le plus économique de transport des
hydrocarbures. Cependant, leur enfouissement conduit a une série de pertes systématiques et
les autres sont accidentelles. Les pertes par corrosion, représentent une composante
importante du pourcentage des pertes technologiques au cours du processus de transport par
pipelines, ainsi qu'une considérable source de pollution. [14]
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La corrosion interne des pipelines est caractérisée par un double effet, ’endommagement des
canalisations et ces conséquences, ainsi que la contamination des fluides transportés par les
produits de corrosion. Elle peut étre le fait soit du caractére corrosif du produit transporté, brut
sulfureux par exemple, ou plus couramment des traces d’eau qui accompagnent toujours le
fluide transporté et qui se déposent sur la paroi de la canalisation, ou s’y condensent dans le
cas de transport de gaz .[15]

1.7.2. Principaux risques de la corrosion des pipelines
La corrosion et I’une des causes principales de rupture de canalisations d’hydrocarbures. Les
pertes économiques en mateériel attribuées a la corrosion en général sont trés importantes. On
distingue :

e Des pertes de production (fuites dans les canalisations, émissions de gaz,..).

e Codlt de l'entretien et du contréle (maintenance, mise en peinture, protection

cathodique).

e Codt dd a l'utilisation de matériaux plus nobles.

e Contamination du produit par les produits de corrosion.

e Arrét de production.

La corrosion provoque un gaspillage important de matieres premiéres et d’énergie, et peut en
plus causer des accidents graves, et contribuer a la pollution de I’environnement naturel [15].

1.7.2.1. Les Facteurs Influencant La Corrosion

Les problemes les plus importants posés par la corrosion dans les puits et conduites en acier
sont causés par des substances chimiques conduisant a une acidification de I’eau contenue
dans le brut ou le gaz naturel. Les principaux facteurs conférant a 1’eau une agressivité est :

1.7.2.1.1. Facteurs Liés Au Milieu
e Influence De L'oxygéene
e Influence Du pH
e Influence De NaCl
e Température

1.7.2.1.2. Facteurs Métallurgiques
Les facteurs métallurgiques sont nombreux et ont de grandes influences sur les processus
réactionnels de la corrosion. Nous ne citerons sommairement que les plus importants, a
savoir:

e composition chimique de l'alliage;

e structure micrographique de ’alliage

e procédé d'élaboration;

e traitements thermiques;

e traitements mécaniques;
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2.1. Introduction :

Aujourd’hui, les aciers inoxydables sont largement utilisés dans les différents domaines de
I’industrie : Agroalimentaire, automobile, pétroliere, chimique et nucléaire. Grace a leur
résistance a 1’oxydation dans des atmosphéres agressives et leur particularité de former un
film protecteur a leur surface, ils sont appropriés aux différents milieux corrosifs, a des
températures variant entre 300 et 900°C et parfois méme pour des applications mettant en jeu
des contraintes mécaniques.

Les aciers inoxydables sont des alliages de fer et de carbone, auxquels on ajoute du chrome et
d'autres éléments comme le nickel, le molybdene, le vanadium, le cuivre, le titane et le
niobium, afin d'améliorer la résistance a la corrosion ainsi que les propriétés mécaniques. Le
taux de carbone est limité afin d’éviter la précipitation des carbures de chrome. Il existe une
gamme trés large d’aciers inoxydables, chaque nuance possédant ses propres spécificités. Ils
sont regroupés en quatre grandes familles selon leur composition chimique : les ferritiques,
les austénitiques, les martensitiques et enfin les austénoferitiques, communément appelés les
aciers Duplexes.

Les nuances austénitiques restent largement utilisées dans plusieurs domaines notamment
grace a leurs procédés de fabrication relativement simples et leur bas cofit. Ce type d’acier a la
caractéristique de conserver a température ambiante une structure austénitique cubique a faces
centrées. La connaissance des mécanismes de dégradation de ces aciers est nécessaire pour
sélectionner les conditions sous lesquelles ceux-ci seront utilisés, mais également pour
améliorer leurs propriétés physiques et leur résistance a la corrosion, grace a une gamme
variée de traitements thermiques qui leur est destinée.

2.2. Normalisation et désignation des aciers inoxydables :

Pour pouvoir identifier les différentes nuances d’aciers, chaque pays a mis un systeéme de
désignation et donc plusieurs normes sont utilisées. Pour les aciers inoxydables, les normes
les plus connues sont :

2.2.1. La norme européenne EN 10027 :

Selon la norme européenne, les aciers ont deux désignations :

Symbolique : Elle commence par la lettre X pour les inox, suivit de la teneur en Carbone
multipliées par 100, plus la liste des éléments d’alliage et la liste des teneurs par ordre
décroissant.

Numérique : Pour la désignation numérique des inox ont a : 1.40xx, 1.41xx, jusqu’a 1.46xx.

2.2.2. La normeamericaine AlISI:
Plusieurs organisms ont mis des normes de désignation de 1’acier, tel que : ASTM (American
Society for Testing and Material);AISI (American IronSteel Institute);SAE (Society of
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Automotive Engineers);AWS (American Welding Society);APl (American Petroleum
Institute) et ASME (American Society of Mechanical Engineers).

Dans le systeme unifié, UNS, les aciers inoxydables suivent la norme AISI, la nuance est
désignée par un nombre de 3 chiffres suivis parfois d’une lettre :

L : acier a base de Carbone ;

N : ajout de I’Azote a I’acier ;

F : ajout du Souffre a I’acier ;

Se : ajout du Sélénium a ’acier.

Le tableau ci-dessous représente les désignations d’une nuance d’acier inoxydable
austénitique a 0,02% de C, 17% Cr, 12% Ni, 2% N, selon les différentes normes :

Tableau 2.1 : Désignations équivalentes d’une nuance d’acier inoxydable:

Norme européenne EN Norme européenne EN
10027, désignation 10027, désignation Norme américaine AlSI :
symbolique : numérique :
X2CrNiMo 17-12-2 1.4404 316L

2.3. Constitution des aciers inoxydable :

2.3.1. Effet des éléments :
Les propriétés mécaniques et la résistance a la corrosion des aciers inoxydables dépendent de
leur composition chimique. Quelques effets d’éléments d’alliage sont décrits ci-dessous :

Effet du chrome (Cr) :

Le Chrome est 1’¢lément inhérent aux aciers inoxydables, c’est lui qui donne a 1’acier sa
caractéristique inoxydable en formant a sa surface une couche protectrice d’oxyde de Chrome.
Par sa structure cubique centrée (C.C), le Chrome est un élément alphagene de base et donc il
stabilise la ferrite. Cependant, a des températures élevées, il favorise la formation de certaines
phases intermétalliques qui détériorent les propriétés mécaniques de ’acier, telle que la phase
sigma[17], [18].

Effet du Nickel (Ni) :

Le Nickel est un élément gamagene de base, sa structure cubique a faces centrées (C.F.C)
permet de stabiliser la phase austénitique. L’addition de Nickel en quantités suffisantes dans
un acier Fe-Cr va donner un acier inoxydable de type austénitique, tandis qu’en équilibrant les
proportions entre le Chrome et le Nickel on obtient un acier inoxydable de type austéno-
ferritique dit duplex. D’autre part, le Nickel améliore la résistance a la corrosion caverneuse
en milieux chlorurés[17], [18].
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Effet du Carbone (C) :

Le Carbone est un élément inhérent aux aciers, il est plus soluble dans I’austénite et donc
considéré comme élément gammagéne. Il améliore la résistance mécanique du Fer en se
placant dans les sites interstitiels des mailles cristallographiques et augmente la dureté des
aciers martensitiques. En revanche, il est susceptible de former des carbures surtout aux joints
de grains et donc provoque une sensibilité a la corrosion inter-granulaire[17].

Effet du Molybdene (Mo) :

C’est un ¢élément alphagéne qui améliore la résistance a la corrosion par piqures et par
crevasses et fait accroitre la stabilité du film de passivation. Il peut étre utilisé pour améliorer
les propriétés en fluage par durcissement structural et améliore le comportement mecanique
en facilitant la précipitation des carbures. En revanche, il favorise la précipitation
intermétallique de la phase o et des laves a haute température, qui vont diminuer la ténacité et
la résistance a la corrosion de I’acier a I’ambiante[17], [19].

Effet de I’Azote (N) :
L’Azote est un élément gammageéne stabilisateur de 1’austénite, il améliore considérablement
les propriétés mécaniques des aciers inoxydables.

Effet du Manganése (Mn) :

Pour des raisons économiques il est introduit en quantités minoritaires et utilisé en
substitution au Nickel pour conserver la structure austénitique. Le Manganése améliore la
résistance a 1’usure abrasive et les propriétés de traction. Mais il diminue la résistance a la
corrosion et favorise la solubilit¢ de 1’Azote dans ’austénite causant la fragilisation de

I’alliage[17], [19].

Effets du : Phosphore (P), Soufre (S), Silicium (Si) :
Le Phosphore et le Soufre réduisent la résistance a la corrosion et augmentent le risque de
fissuration pendant le soudage, par contre, ils améliorent 1’usinabilité.

2.3.2. Diagrammes d’équilibre :

2.3.2.1. Fer-Carbone :

Selon la température dans laquelle il se trouve, le fer pur a trois formes allotropiques
possibles. Aux basses températures et jusqu’a 910°C (au-dessous du point As), le fer a une
structure cubique centrée, il s’agit du fer a. Au-dessus de cette température (entre les 2 point
Az et A,), il se transforme en fer y dont la structure est cubique a faces centrées. Une
nouvelle transformation intervient a 1400°C pour donner le fer 6 dont la structure est cubique
centrée[19]. Cela est indiqué sur la figure 2.1.
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Figure 2.1 : Diagramme d’équilibre Fe-C

2.3.2.2. Fer-Chrome :

Le chrome est un élément alphagene et donc il favorise la forme ferritique. Dans le
diagramme de phase Fe-Cr présenté ci-dessus (figure 2.2), on voit que la phase austénitique y
est restreinte et représentée par un domaine réduit appelé boucle gamma, tandis que la phase
ferritique est continue. Pour des teneurs en Cr supérieures a 11,5%, on remarque qu’il n’y a
pas de boucle y, ’austénite n’existe pas et cela pour toutes les plages de températures. La
transformation ferrite/austénite se produit pour les teneurs en Cr inférieures a 10,5%. On
remarque aussi que pour des teneurs en Cr entre 10,5% et 11,5%, pour certaines plages de
températures, 1’alliage est biphasé (ferrite + austénite).

Il faut noter également que le Chrome a fait diminuer la température de curie du Fer au point
Az de 910 C° a 850 C-.

Pour des teneurs en Cr de 40% a 50%, si on fait un maintien de température trés lent entre 550
et 800 C°, il y a apparition de la phase sigma ¢, comme montré sur le diagramme Fe-Cr. C’est
une phase tétragonale dure et fragile qui apparait sous forme de longues bandes orientées
selon le sens du laminage, elle est indésirable car elle diminue les propriétés mécaniques et la
résistance a la corrosion. En effet, entre 400 C° et 550 C° il y a un phénomeéne de démixtion et
apparition d’une phase o’ riche en Cr sous forme de précipités fins, ce qui meéne a un
durcissement et fragilisation de 1’inox. D’autres parts, la phase o riche en Cr peut appauvrir
les zones avoisinantes en cet elément et diminuer le caractére inoxydable[20].
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Figure 2.2 : Diagramme binaire Fe-Cr

2.3.2.3. Fer-Chrome-Carbone :

Etant un élément gamagene, le carbone fait accroitre la dimension de la boucle gamma. La
figure 2.3ci-dessous représente le domaine d’existence de 1’austénite dans 1’alliage Fe-Cr-C.
L’ajout du carbone a I’alliage Fe-Cr fait élargir en température et en concentration le domaine
austénitique[17].

Figure 2.3: Diagramme d'équilibre ternaire Fe-Cr-C a trois dimensions (schematique)[17]
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2.3.2.4. Fer-Chrome-Nickel :

Tout comme le Carbone, le Nickel est un élément gamagene qui fait élargir, en température et
en concentration, le domaine d’existence de I’austénite [16].

La figure 2.4 qui représente les coupes verticales au plan (T-%Cr), montre que la boucle y
s’¢largit pour des teneurs en Cr croissantes avec le Ni [16], en revanche, des coupes verticales
au plan (T — %Ni) ont montré que le domaine ferritique s’élargit avec 1’accroissement de la
teneur en Chrome[17].
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Figure 2.4 :Projection sur le plan tempeérature/teneur en Chrome des coupes du diagramme
Fe-Cr-C pour des teneurs croissantes en Carbone.

2.3.2.5. Fer-Nickel :

Le Nickel favorise la formation d’une solution solide austénitique (Figure 2.5). Pour les fortes
teneurs en Ni, la structure est monophasée (y), tandis que pour des teneurs faibles (<5%) la
structure peut étre ferritique. Entre ces deux teneurs, la structure est biphasée austéno-
ferritique suite a un refroidissement lent a partir du domaine austénitique[21].
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Figure 2.5 : Diagramme d’équilibre Fe-Ni[21]
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2.3.3. Structure des aciers et diagramme Pryce et Andrews :
Les aciers inoxydables sont a la base un alliage de Fer et de Carbone, c’est I’ajout d’autres
¢léments d’alliage, qui conditionnera la structure cristallographique finale et permettra
d’obtenir les quatre grandes familles d’aciers inoxydables de propriétés mécaniques et
chimiques différentes :

1. Les austénitiques de structure cubique a faces centrées (fer vy),

2. Les ferritiquesde structure cubique centrée (fer a),

3. Les austéno-ferritiques (duplex) de structure a la fois ferritique et austénitique,

4. Les martensitiques de structure cubique centrée.

Certains ¢léments sont y-génes (C, N, Ni, Cu, Co, Mn) et stabilisent la phase austénitique
alors que d’autres, au contraire, sont a-genes (Cr, Mo, Si, V, Ti, Nb) et rétrécissent le
domaine austénitique. Pour prendre en compte I’effet des différents éléments sur la structure
finale des produits laminés, le diagramme de Pryce et Andrew (figure 2.6) est un modeéle
approximatif qui permet de prévoir le comportement de 1’alliage en fonction de sa
composition chimique globale. Les teneurs sont associées a un coefficient établi
experimentalement, pour donner les équations suivantes :

%Créq = %Cr + 3(%Si) + %Mo (1)
%Niéq = %Ni + 0,5(%Mn) + 21(%C) + 11,5 (%N) (2)

Pour les aciers inoxydables a I’état brut de soudage, le mod¢le de Schaeffler et le modele de
Delong sont utilisés.

Iﬂ Equivalent nickel (% en masse)

22 1
20 Y
18 1T !
16
14+ Austenite
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j FeE‘iIe
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12 14 16 18 20 22 24 26 28 30 32
Equivalent Chrome (% en tasse)

Diagramme de Pryce et Andrew

Figure 2.6 : Diagramme de Pryce et Andrews donnant la structure des aciers
inoxydables laminés en fonction de leur composition
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2.4. Classification des aciers inoxydables :
Selon leur composition chimique et leur structure, les aciers inoxydables sont classés en
quatre grandes familles de caractéristiques chimiques et mécaniques différentes :

2.4.1. Aciers inoxydables ferritiques :

Ce sont des aciers a base de Fe-Cr-C a faible teneur en Carbone (<1%). lls se caractérisent par
leur structure ferritique qui fait que leurs propriétés mécaniques ne peuvent pas étre
augmentées par traitement thermique, ils ont une mauvaise soudabilité et risquent la
fragilisation par la phase ¢.En revanche, la microstructure cubique centrée leur confére leurs
propriétés magnétiques : ils sont ferromagnétiques au-dessous du point de Curie et
paramagnétiques au-dessus. lls ont une bonne résistance a la corrosion en milieux a
agressivité moyenne, une facilité de formage a froid et une bonne aptitude au polissage des
surfaces. Cela fait que ces nuances ont un large domaine d’utilisation comme
I’agroalimentaire, la construction et I’industrie chimique et automobile[24].

2.4.2. Aciers inoxydables martensitiques :

Les aciers inoxydables martensitiques ont une teneur importante en Carbone (> 1%) ce qui
fait qu’ils ont une limite a la rupture et une dureté élevées, et environ 12 a 19% de Chrome. Ils
sont ferromagnétiques au-dessous du point de Curie et paramagnétiques au-dessus. Ce type
d’acier est obtenu par un traitement de trempe, a partir du domaine austénitique, au-dessous
de la température Ms, suivi d’un Revenu entre 550°C et 750°C pour améliorer la ductilité et la
résilience. Cette nuance est utilisée dans la construction des pieces mécaniques soumises a des
charges importantes et d’usures[23], [24].

2.4.3. Aciers inoxydables austénitiques :

Ce sont des alliages de Fe-Cr-Ni qui ont des teneurs de Chrome et de Nickel d’au moins 17%
et 7%. Leur structure austénitique a hautes températures est maintenu a 1’ambiante sous sa
forme métastable grace au traitement de I’hypertrempe. Ils sont d’une ductilité et résilience
élevées mais leurs propriétés mécaniques restent modestes et peuvent étre améliorées par
I’écrouissage pour certaines nuances. Les aciers inoxydables austénitiques sont connus pour
leur grande résistance a la corrosion qui augmente avec leur teneur en Chrome et Molybdeéne,
mais ils restent sensibles a certaines attaques chimiques comme les acides oxaliques et
chlorhydriques. En plus de leurs propriétés chimiques et mécaniques, leur stabilité structurale
fait qu’ils sont utilisés dans un large domaine de température et dans différents domaines de
I’industrie comme 1’alimentaire, le génie civil et la pétrochimie [17], [22].

2.4.4. Aciers inoxydables austénoferritiques :

Connus sous le nom d’aciers duplexes, ce type d’aciers a une structure mixte de ferrite et
d’austénite a proportions équivalentes. Lors de leur solidification dans le domaine ferritique,
une partie de la ferrite se transforme en austénite. lls ont une meilleure soudabilité que les
aciers ferritiques et une meilleure limite d’¢élasticité et résistance a la corrosion que les aciers
austénitiques. En plus de ¢a, vu de leur faible teneur en Nickel, leur cout reste raisonnable. Ils
sont utilisés dans le cas des applications dans les milieux marins et dans le cas des traitements
des substances alimentaires salées[17], [23].
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2.5. Transformations de phases des aciers inoxydables austénitiques :
Les aciers inoxydables austénitiques ont un diagramme d’équilibre ternaire Fe-Cr-Ni et les
équilibres solide/ liquide ont été peux éetudiés.

2.5.1. Modes de refroidissement :

Dans le diagramme de phase illustré par la figure 2.7,0n peut repérer quatre zones différentes,
dont chacune a son propre mode de refroidissement :[16]

Mode 1 (A): Formation de I’austénite primaire par solidification. La structure finale est
entierement austenitique.

Mode 2 (AF) :Formation de la ferrite secondaire par transformation. Une transformation a
I’état solide (a= 7y) se produit pour finalement obtenir une structure composée d’austénite et
de ferrite vermiculaire.

Mode 3 (FA):Formation de la ferrite primaire puis de ’austénite. La structure finale est une
ferrite aciculaire dans une matrice austénitique.

Mode4 (F) :Transformation en phase solide de ’austénite (a=» y) lors du refroidissement
pour finalement obtenir une coexistence des deux phases.

Temperature

Ni < ]

Figure 2.7 : Diagramme pseudo-binaire schématique du systeme Fe-Cr-Ni montrant les quatre
modes de solidification d’un acier austénitique [16]

2.5.2. Différents précipités rencontreés :

La phase sigma o :

C’est une phase intermétallique a base de Fer-Cr qui nécessite une trés grande énergie pour se
précipiter. Elle se forme d’abord aux joints de grains triples, puis aux joints simples et,
seulement apres des durées élevées, aux parois de macles et enfin sur les inclusions intra-
granulaires de type oxyde[16].

La phase chi y :

La phase y, est une phase intermétallique mineure qui concerne les aciers inoxydables au
molybdéne, sa composition nominale est Fez¢Cr;,Mo. Elle germine dans les joints de grains
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et les parois des macles, et apparait aprés de longues durées de maintien a une température
d’environ 750°C[16].

La phase de la lave 1 :

Comme la phase y, la phase lave est une phase intermétallique mineure qui concerne les aciers
inoxydables au molybdene, sa composition nominale est Fe, M.

Les carbures Cry3Cq :

Ce sont les principaux carbures de tous les aciers inoxydables austénitiques. 1ls contiennent
environ 70 a 90% de Chrome en poids et cristallisent selon le systéme cubique a faces
centrées. Ces carbures précipitent aux joints de grains, aux joints de macles et a 1’intérieur du
grain, causant le phénomeéne de corrosion inter-granulaire[24].

La précipitation des carbures de Chrome commence aux interfaces a/y quand la ferrite se
présente dans ’austénite, ou lors de la présence d’une inclusion non métallique représentant
un site de germination favorable. Dans une gamme de température variant de 600 a 900°C, la
cinétique de précipitation de ces carbures est tres rapide, elle est contrblée par la diffusion du
Chrome dans la phase ferritique[16].
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Figure 2.8:Diagramme de précipitation de M,3C¢[24]

2.6. Traitements thermiques des aciers inoxydables austénitiques :

2.6.1. Traitement d’hypertrempe :

Le traitement d’hypertrempe permet d’obtenir la nuance austénitique de 1’acier inoxydable.
Ce traitement consiste a faire une trempe a partir d’'un maintien a haute température (1000°C
— 1150°C) dans le domaine austénitique. La trempe est rapide dans le domaine (600°C —
700°C) ce qui permet d’obtenir, a I’ambiante, une phase austénitique homogéne ou tous les
¢léments, en particulier le Carbone et I’ Azote, se trouvent en solution solide[22], [25].

La mise en solution :

Le chauffage a haute température permet la mise en solution des carbonitrures et de toutes les
phases intermétalliques de type o, y ou de Laves qui sont nuisibles a la résistance a la
corrosion de I’acier et causent sa fragilité. D’autres parts, il faut savoir que ’austénite se
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trouve, a des températures élevées (1000°C — 1100°C), dans son état stable, le refroidissement
rapide permet d’obtenir de 1’austénite a ’ambiante méme si celle-ci n’est pas stable.
Cependant, il faut tenir compte de la phase & qui apparait & des températures supérieures a
1100°C et qui peut étre conservée a I’ambiante apres le refroidissement rapide et causer la
fragilisation de 1’acier par précipitation de la phase . Aussi, le grossissement excessif du
grain de I’austénite et les déformations inacceptables des pieces par le fluage, font que la
température d’hypertrempe soit limitée[25].

Choix de la température d’hypertrempe :

La température d’hypertrempe dépend de la présence du Molybdéne ou pas. En effet, pour les
nuances contenant du Molybdene, une plage de température (1050°C — 1150°C) est nécessaire
pour dissoudre les phases intermétalliques liées a la présence du Mo et la carbonitrures.
Tandis que pour les nuances sans Molybdéne, il n’y a pas de phases intermétalliques et donc
une température de (1000°C — 1100°C) est suffisante pour la dissociation des
carbonitrures[25].

Choix de la durée de maintien a la température d’hypertrempe :

Tenant compte de la faible conductivité thermique de 1’austénite, il faut limiter les vitesses de
montée en température lors du chauffage des pieces massives. Il faudrait aussi s’assurer que
les temps de maintien en température d’hypertrempe soient suffisamment longs pour
permettre la mise en solution de toute la piéce.

Le maintien a la température d’hypertrempe se fait pendant 0,7 a 2,5 minutes par millimeétre
d’épaisseur. Si on veut I’élimination compléte des contraintes résiduelles, on vise le haut de la
fourchette, et le bas si I’on souhaite limiter le grossissement des grains[25].

2.6.2. Traitement anti-ferrite :

C’est un traitement d’homogénéisation de 24 a 36 h qui se fait avant le traitement
d’hypertrempe et a une température plus ¢élevée allant de 1150°C a 1200°C, sur des demi-
produits ou pieces moulées de grandes dimensions pour diminuer ou éliminer les ségrégations
formées lors de la solidification. En effet, ces ségrégations favorisent la formation de la ferrite
0 a partir de 1100°C pour certaines nuances d’aciers inoxydables austénitiques, qui par la
suite va causer la fragilisation par formation de la phase o entre 500°C et 800°C, ou la
mauvaise forgeabilité lors d’une mise en forme intermédiaire si sa teneur est entre 10% et
45% dans une structure biphasée austénite-ferrite[25].

2.6.3. Traitement thermomeécanique :

Pour optimiser les caractéristiques mécaniques a I’ambiante, deux traitements
thermomécaniques peuvent étre effectués :

1- Durcissement par précipitations fines et reparties des carbonitrures de Niobium qui est
choisi particuliérement pour éviter la sensibilisation de I’acier a la corrosion inter-granulaire.
Pour cela, il faut d’abord mettre en solution les carbonitrures déja existants, par un traitement
d’hypertrempe. Ensuite, faire un écrouissage a froid ou a tieéde qui permet de créer des germes
pour la précipitation inter-granulaire dans la derniére étape du traitement qui est le revenu.
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Le traitement d’hypertrempe doit étre fait a une température supérieure a 1200°C et suivi d’un
refroidissement rapide pour éviter la re-précipitation des carbonitrures entre 1200°C et
800°C[25].

2- Une autre méthode pour améliorer les propriétés mécaniques est d’achever le laminage
a une température suffisamment basse pour qu’il n’y ait pas de recristallisation ni entre passes
ni aprés la derni¢re passe. Cela va faire qu’une partie de 1’écrouissage a chaud va étre
conservée dans le métal, ce qui fait augmenter sa limite d’¢lasticité. Pour affiner le grain, on
provoque des cycles d’écrouissage - recristallisation en faisant précéder la derniére phase de
laminage par une phase a température plus élevée [25].

2.6.4. Traitement d’optimisation de la tenue au fluage :

Ce traitement est appliqué a quelques nuances d’aciers inoxydables austénitiques de type
X5CrNiMo 17-12-2 (1.4401), son but est d’augmenter la tenue au fluage a des températures
entre 650°C et 750°C[25].

Il consiste a faire un traitement thermomécanique mais sans revenu, car le durcissement se
fera par la précipitation des carbonitrures pendant I’utilisation de la piéce en température[25].

2.7. Proprietés mécaniques des aciers inoxydables austénitiques :

2.7.1. Comportement contrainte-déformation :

Courbe contrainte-déformation des aciers inoxydables est curviligne sans contrainte
d'écoulement bien définie. Cela est montré dans la figure 2.9. Les limites d’élasticité des
aciers inoxydables sont données en fonction d'une limite d’élasticité conventionnelle définie
pour une déformation permanente décalée particuliere, nommée généralement limite
d’¢élasticité conventionnelle a 0,2 %[26].

Il faut savoir que les aciers inoxydables, plus particulierement austénitiques, peuvent absorber
un choc considérable sans rupture grace a leur excellente ductilité et a leurs caractéristiques
d’écrouissage. L’allure de la courbe peut étre modifiée, selon la nuance, par le travail a froid,
la sensibilité a la vitesse de déformation et au traitement thermique. En effet, la vitesse de
déformation ¢levée fait augmenter la résistance, tandis qu’un traitement de recuit ou
d’adoucissement la fait diminuer. Pour le travail a froid, il fait augmenter la résistance des
aciers inoxydables austénitiques et diminue la ductilité mais d’un tau insignifiant vu sa valeur
initiale élevée. Pour une nuance donnée, il faut donc s'attendre & des différences dans les
caractéristiques des matériaux issus de différents producteurs [26].
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Figure 2.9: Courbes contrainte-déformation pour un acier inox et un acier au Carbone a 1’état
écrouis, en traction[26]

2.7.2. Quelques caractéristiques mécaniques des aciers inoxydables austénitiques :

Module d’élasticité :Le module d’¢lasticité d’un acier inoxydable austénitique est de 1’ordre
de 200000 N/mm?[27].

Dureté et ductilité :Les aciers inoxydables austénitiques présentent une trés grande ductilité
et une résistance mécanique nettement inférieure que celle des inox martensitiques[19].

Ténacité et usinabilité :La structure austénitique et la malléabilité qui y sont liées résultent
en une excellente ténacité a basse température de fonctionnement. La bonne ténacité va de

pair avec une mauvaise usinabilité du matériau.

Les caractéristiques mécaniques de certaines nuances d’aciers inoxydables austénitiques sont
représentées dans le tableau 2.2
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Tableau 2.2 : Caractéristiques mécaniques de certaines nuances d’aciers inoxydables

austénitiques [26]

Chapitre 2. Les aciers inoxydables

Limite
:(e:rme Epaisseur d'élasticité Résistance Allongement
Nuance produit MaX- conve!ﬂion- uItin'!e ala aprées
R. (mm) nelle a traction rupture
0,2 %™ (MPa) (%)
(MPa)
c 8 230 540-750 45"
Aciers 14301y 135 210 520-720  45%
austénitiques P 75 210 520-720 45
chrome-nickel
de base o4 8 220 520-700 45
14307 H 13,5 200 520 -700 45
P 75 200 500-700 45
(o4 8 240 530-680 40
Aci 14401 H 13,5 220 530-680 40
ciers
austénitiques P 75 220 520—-670 45
nickel-chrome- c 8 240 530-680 40
molybdéne 4 4404 H 13,6 220 530680 40
P 75 220 520-670 45
(o4 8 220 520-720 40
14541 H 13,5 200 520-720 40
Aciers
austénttiques P 75 200 500-700 40
stabilisés C 8 240 540-680 40
14571 H 13,5 220 540-690 40
P 75 220 520-670 40
Acier (o4 8 350 650-850 35
austénitique H 13,5 330 650850 35
faible carbone, 14318 '
fort azote P 75 330 630-830 45
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2.8. Corrosion des aciers inoxydables austénitiques :

2.8.1. Le phénomeéne de passivation :

Les aciers inoxydables ont la particularité de former une couche protectrice tres mince a leur
surface quand ils sont dans un milieu oxydant. Ce phénomene est appelé passivation, c’est la
base du mécanisme de résistance a la corrosion des inox.Dans les conditions idéales, ce
phénomene se produit naturellement et la couche est immédiatement régénéree si elle est
détruite localement.

La formation de la couche passive nécessite que 1’alliage ait une teneur en Chrome d’au
moins 11%. Son épaisseur est de I’ordre du nanométre (de 10 a 20 nm) et se compose de
deux couches : une couche d’oxydes (Fe, Cr),O3 en contact avec le substrat et une couche
externe d’hydroxydes de type Cr(OH)3;nH,0. Cela est indiqué dans la figure 2.10.
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Substrat métallique (alliage)

Figure 2.10 : Modeéle bicouche de la couche passive[27]

2.8.2. Les différents types de corrosion : (définition et mécanismes)

2..2.1. La corrosion uniforme :

C’est la corrosion de I’ensemble de la surface du matériau d’une maniére uniforme, lorsqu’il
se trouve dans un milieu trés agressif. L’attaque se produit a la méme vitesse dans tous les
points de la surface, cela va causer une diminution réguliére de 1’épaisseur. Ce probléme est
rencontré généralement dans les aciers au carbone. Les nuances inoxydables sont en générale
capables de le résoudre.

2.8.2.2. La corrosion inter-granulaire :

Elle est due a la précipitation des carbures de chrome aux joints des grains, qui va causer une
difference de concentration, tout le long du joint, entre deux zones dont 1’une est trés riche en
chrome. Cela va donner naissance a une zone anodique qui est riche en chrome et une zone
cathodique qui est la zone déchromée. Pour les aciers austénitiques, la précipitation des
carbures (Fe,Cr)23Cs peur étre causée par un chauffage suivi d’un maintien long entre 500 et
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800°C ou par le traitement d’hypertrempe. Plus fréquemment, ce phénoméne se produit dans
la ZAT lors du soudage [27].

2.8.2.3. La corrosion par piqures (PITTING):

C’est la rupture locale et ponctuelle de la couche passive. Elle se manifeste par la formation
de trous, d’une profondeur considérable qui peut aller jusqu’a la perforation totale de la piece
sur une zone trés restreinte, cela va causer la destruction rapide des structures sur lesquelles
ils se forment. Il faut savoir que la corrosion par piqlres est tellement insidieuse qu'elle se
produit méme sur des matériaux passivables sous la présence d'espéces agressives
specifiques[24]. La corrosion par piqure se produit dans les milieux neutres chlorurés comme
I’cau de ville, de mer ou les eaux industrielles, aussi dans les milieux contenant des
halogénures ou encore des espéces soufrées, tout cela est aggravé par la température.

On peut améliorer les performances de la couche passive par un traitement de polissage
¢lectrolytique qui permet d’éliminer par dissolution, les inclusions non métalliques de type
sulfure. Aussi, la passivation a ’acide nitrique joue un rdle important dans 1’amélioration de
la couche passive [25].

2.8.2.4. La corrosion sous contraintes

Ce type de corrosion se produit lorsque le matériau est soumis a l'action combinée d'une
contrainte mécanique et d’un environnement assez corrosif, ce qui va provoquer la rupture
locale de la couche passive. Ce phénomeéne concerne généralement les nuances austénitiques
dans les milieux chlorurés. Il se développe en profondeur d’une maniére trés rapide. La
fissuration peut se produire a partir des micros-défauts de la couche passive lorsqu’elle est
soumise a une contrainte de traction[23], [27].

Comme indiqué dans la figure 2.11, les fissures, qui ont une tendance presque perpendiculaire
a la direction de la contrainte de traction, peuvent se développer soit d’une manicre transe-
granulaires : lorsque les fissurations parcourent la structure des grains, soit inter-granulaires :
lorsque les fissures se propagent le long des joints de grains[23].

Pour éviter ce type de corrosion, il faut limiter tant que possible le niveau contraintes
extérieurs et la température en service et utiliser des nuances a grande teneur en Nickel, car ce
dernier peut rendre le risque corrosion sous tension quasiment nul[27].
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Figure 2.11 : Représentation de la corrosion sous contrainte[27]
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2.8.2.5. La corrosion caverneuse

Comme son nom l’indique, cette corrosion se produit dans les crevasses et les espaces
confinés ou 1’accés du fluide actif issu de I’environnement est limité. Ces espaces sont
généralement appelés cavernes, ce sont des zones d’accumulations d’espéces chimiques et
d’acidification progressive du milieu qui conduira & la rupture de couche passive.

Ce phénomene se produit lorsqu’un ensemble de réactions électrochimiques se produisent
dans la caverne causant une augmentation de la concentration en CI" et la diminution du pH
local, jusqu’a ce que la passivation ne puisse plus se produire, alors le metal dans la caverne
subit une corrosion uniforme. Pour remédier a ce probléme, les piéces utilisées doivent étre
bien congues, d’une maniére a éviter les zones de rétention de liquide, et souvent nettoyées
pour diminuer les depots.

2.8.2.6. La corrosion galvanique :

Lorsque deux métaux ayant des potentiels galvaniques différents sont liés dans milieu
électriguement conducteur, il y a création de courant électrique et le métal qui correspond a
I’anode (le moins noble) est attaqué. On appel ce phénomeéne : corrosion galvanique ou
bimétallique. Pour éviter cette situation, on peut choisir des nuances compatibles ou le risque
de couplage galvanique est quasi nul, ce sont les alliages les plus proches dans la série
galvanique. Une autre solution est d’élargir la surface du métal le moins noble, par exemple :
dans les emballages mécaniques, 1’acier noble sera choisi pour le rivet ou le boulon[27].

2.8.2.7. La corrosion par érosion et cavitation :

C’est une corrosion mécanique due aux interactions entre le métal et le fluide en mouvement
en présence des particules solides causant 1’érosion, ou gazeuses causant la cavitation. Ce
phénomeéne va conduire a la rupture du film passif de I’acier inoxydable. Ce type de corrosion
est aggravé par la densité de particules en suspension, la température élevée et le milieu
agressif (chloruré) tout cela associé aux virages a rayon serrés de tuyaux et les coudes.

Pour éviter la corrosion par érosion ou cavitation il faut diminuer les mouvements turbulents
du fluide, les changements brusques de direction de la vitesse d'écoulement, réduire la
présence de solides en suspension et choisir les bonnes nuances d’alliages, les aciers
inoxydables austénitiques sont connus d’avoir une meilleure résistance[27].
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Chapitre 3. Le procédé cladding

3.1. Introduction

Les matériaux qui ont une grande durée de vie dans des conditions de services séveres sont
économiquement tres colteux comme les aciers inoxydables, les alliages de nickel et de
titane. Le défi technologique consiste a développer des matériaux qui possédent une bonne
résistance aux conditions de fonctionnement (corrosion, abrasion, usure,..) avec un cout
économique acceptable. Parmi les solutions adoptées, la production de matériaux composites
par la technique de cladding.

Le cladding est un processus ou un matériau en recouvre un autre en interne ou en externe. Ce
type de procédé est utilisé avec des matériaux métalliques, des fibres optiques, des matériaux
de construction, etc. Ce sont des composites de deux ou plusieurs métaux reliés de maniere
continue par une liaison métallique. Les produits claddés sont largement utilisés dans les
industries chimiques, pétroliéres, nucléaires, navales, aéronautiques, de service et de
maintenance. [28]

3.2. Les Procédés cladding

Le cladding est un procédé de revétement par collage appliqué a la surface d'un métal de base
(substrat) visant a améliorer la valeur esthétique et la durabilité du substrat sous-jacent
vulnérable a la corrosion. On peut citer par exemple, le plaquage d’un acier de construction
(substrat) par un acier inoxydable (revétement ou clad).Le revétement métallique est un type
de revétement extérieur d’une épaisseur d'environ 10 a 20% de I'épaisseur totale de la plaque
claddée (figure 3.1).

Matériau revétement (Clad)

Matériau de base (Substrat)

Figure 3.1 : Schéma d’un cladding

Le cladding permet d’obtenir une excellente liaison sur le plan métallurgique et sur le plan
mécanique entre le matériau-revétement et le matériau-substrat. Dans le cas du cladding acier
inoxydable /aciers de construction, le composite obtenu possede les propriétés mécaniques de
I’acier de construction et la résistance a la corrosion de I’acier inoxydable.

Il existe plusieurs processus de cladding, principalement ce sont: le laminage, le collage par
explosion et le rechargement qui englobe les différentes techniques du soudage.

53



Chapitre 3. Le procédé cladding

3.2.1. Le laminage a chaud

Le principe consiste a préparer les composants de revétement soigneusement nettoyés sous la
forme d'un emballage ou d'un sandwich, a chauffer jusqu'a la gamme en plastique et a mettre
le matériau inoxydable et de support en contact intime en roulant. Le produit ainsi formé est
intégralement lié a l'interface. La surface plaquée est a tous égards (résistance a la corrosion,
propriétés physiques et propriétés mécaniques) égale a l'acier inoxydable parent. Cette surface
peut étre polie et travaillée de la méme maniére que l'acier inoxydable massif. Les aciers
inoxydables peuvent étre assemblés a une variété d'alliages ferreux et non ferreux. En termes
de tonnage, cependant, les systémes plaqués les plus courants sont le carbone ou les aciers
faiblement alliés revétus de nuances austénitiques de la série 300.

La séquence de laminage des tbles en acier au carbone ou en acier faiblement allié /acier
inoxydable est normalement suivie d'un traitement thermique, qui est généralement requis
pour restaurer le revétement a I'état recuit par la solution et pour amener le matériau de
support dans la condition de traitement thermique correcte. Les traitements thermiques
appliqués sont indiqués dans le tableau 3.1.

Tableau 3.1: Les différents traitements thermiques pour I’inox claddé et les aciers faiblement
alliés.

Typeof Type of ASTM-grade
cladding material backing material Heat treatment(a)

304, 304L, 309,310,316,316Cb, 316L,, A285,A201,A212 (uptoSOmm, or2in., Anncal 1065 to 1175 °C (195010 2150 °F),
317,321, 0r 347 gage) air quench
304L,316L, 316Cb, 317L, 321, or 347 A201, A212(over SOmm, or 2in., gage) Anneal 1065 to 1175 °C (1950 to 2150 °F),
air quench, normalize 870 to 900 °C
(1600 to 1650 °F) 1 hr per 25 mm (1 in.)
thickness, air quench(b)
304, 3041, 309,310,316,316Cb, 316L,, A204, A 302 (up to 50 mm, or 2 in., gage) Anneal 1065 to 1175 °C (1950 to 2150 °F),

317,321, 0r 347 air quench
3041.,316L.,316Cb, 3171.,321,0r347  A204, A 302 (over SOmm, or 2 in., gage). Anneal 1065 to 1175 °C (1950 to 2150 °F),
A301 (all gages) air quench, normalize 870 to 900 °C

(1600 to 1650 °F) 1 hrper 25 mm (1 in.)
thickness, air quench(b)

L'épaisseur du revétement est normalement spécifiée en pourcentage de I'épaisseur totale de la
plague composite qui varie de 5 a 50%, selon I'utilisation finale. Pour la plupart des
applications commerciales impliquant des combinaisons de carbone ou d'acier faiblement allié
/ acier inoxydable, I'épaisseur du revétement se situe genéralement dans la plage de 10 a 20%.

clad metal

=

parent metal

p—

cladded steel

S

mechanical polishing hot roll bonding

Figure 3.2 : Schéma représentatif du procédé de collage par laminage a chaud
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3.2.2. Le collage par explosion

Le collage ou le cladding par explosion est un procédé de soudage qui permet de joindre
n’importe quelle combinaison des métaux en utilisant une détonation explosive comme source
d'énergie pour produire une liaison métallurgique entre les composants métalliques. Les
principales étapes de ce procédé sont :

3.2.2.1. Préparation des surfaces
La premiére étape du cladding par explosion est le meulage ou le polissage des deux surfaces
a coller pour obtenir une finition de surfaces uniforme.

3.2.2.2. L’assemblage

La plaque de revétement est positionnée parallelement a et au-dessus de la plaque de base, a
une distance d'écartement prédéterminée, pour garantir que les deux plaques entent en
collision. La distance d'écartement est contrblée par des entretoises de support sur les bords de
la plaque et en interne selon les besoins. Les dispositifs d'écartement internes sont congus
pour étre consommeés par le jet. Un cadre de confinement explosif est placé autour des bords
de la plague métallique de revétement et la hauteur du cadre est réglée pour contenir une
quantité spécifique d'explosif granulaire fournissant une libération d'énergie spécifique par
unité de surface et un taux de détonation qui doit étre subsonique aux vitesses acoustiques des
métaux.

3.2.2.3. L’explosion

C’est I’étape de ’allumage qui se fait a un point prédéterminé de la surface de la plaque a
l'aide d'un amplificateur explosif a grande vitesse. L'expansion gazeuse de la détonation
explosive accélére la plaque de revétement a travers l'espace de séparation résultant en une
collision, et lI'impact résultant crée des pressions localisées tres élevées au point de collision.
Ces pressions s'éloignent du point de collision a la vitesse acoustique des métaux créant des
pressions sur les surfaces adjacentes qui approchent immédiatement, ce qui est suffisant pour
briser une fine couche de métal de chaque surface et I'éjecter dans un jet. Les contaminants de
surface, les oxydes et les impuretés sont éliminés dans le jet.

Au point de collision, les surfaces métalliques propres nouvellement créées impactent a des
pressions élevées de plusieurs GPa. Bien qu'il y ait beaucoup de chaleur générée dans la
détonation explosive, il n'y a pas de temps pour le transfert de chaleur aux métaux. Le résultat
est une liaison métal-métal idéale sans fusion ni diffusion.

Detonation Front
Metallurgical Weld Line

Explosive Powder Space
Between

e

Figure 3.3: Schématisation du procédé de cladding par explosion

Collision Line
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3.2.3. Le rechargement

Dans ce type de cladding, I’élaboration se fait par un rechargement de maticre, ou le métal
noble est déposé sur toute la surface du métal de base sous forme de cordons de soudure
continus. Plusieurs techniques de soudage sont utilisées dans ce procédé, on cite :

3.2.3.1. Le soudage GMAW

Parmi toutes les techniques de soudage a l'arc, le procédé GMAW s'impose comme une
technique rentable, populaire et semi-automatique. Il augmente la productivité avec une
qualité satisfaisante. La qualité de la soudure peut étre encore améliorée en contrdlant les
parametres du processus.

3.2.3.2. Le soudage GTAW

Ce procédeé utilise une électrode en tungstene non consommable et un gaz inerte pour le
blindage a I'arc. Un arc électrique s'établit entre I'électrode de tungsténe et la partie a souder.
Le procédé GTAW associé aux vitesses de chauffage et de refroidissement rapides peut étre
utilise pour la synthése hors équilibre des matériaux et pour la production rapide de
microstructures fines solidifiées qui ont une solution solide étendue pour les éléments
d'alliage. Cette méthode de cladding de surface peut étre utilisée pour renforcer les surfaces
locales dans diverses applications de résistance & l'usure et a la corrosion. Le cladding par
GTAW est I'un des processus les plus prometteurs en raison de son taux de dépot élevé et sa
large applicabilité.

3.2.3.3. Le soudage par laser

Le cladding par laser est un procédé de dép6t de matériau par lequel un matériau de charge en
poudre ou en fil métallique est fondu et consolidé a I'aide d'un laser afin de revétir un substrat.
Le faisceau de laser crée un bain fondu a la surface de la piece a laquelle est également ajouté
le matériau de revétement (fil ou poudre) fondu par le laser. Le temps d'exposition est court,
ce qui ne crée qu'un court retard car le refroidissement est rapide. Il est plus résistant que les
revétements créés par projection thermique et, par exemple, par rapport au chromage dur, il
est également inoffensif pour la santé.

3.2.3.4. Le soudage SAW

C’est le systeme le plus productif pour le surfacage de gros composants qui sont soumis a la
corrosion ou & l'usure, utilisant une électrode en bande. Ce procedé se caractérise par un taux
de dépot éleve et une faible dilution et il convient pour le surfagage d'objets plats et courbes
tels que des plaques tubulaires d'échangeur de chaleur et des récipients sous pression.

La méthode SAW (submerged arc welding) bien établie est largement utilisee avec les
électrodes en bande depuis le milieu des années 1960. Une électrode en bande, mesurant
normalement 60 mm x 0,5 mm ou 90 mm x 0,5 mm, est utilisée comme électrode
(généralement positive) et un arc électrique se forme entre la bande et la piece. Le flux est
utilisé pour former un laitier fondu pour protéger le bain de soudure de I'atmosphere et aide a
former une surface de cordon de soudure lisse.
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3.2.3.5. Le soudage ESW

Le cladding de bande Electroslag est un développement ultérieur du cladding de bande a arc
submergé (SAW) et s'est rapidement imposé comme un processus fiable a taux de dépdt
élevé. Le cladding de bande ESW concerne les processus de soudage par résistance et est basé
sur le chauffage par résistance ohmique dans une couche peu profonde de laitier électro-
conducteur liquide. La chaleur générée par le bain de scories fondues fait fondre la surface du
matériau de base et I'extrémité de I'électrode en bande, qui plonge dans les scories et le flux.
La pénétration est moindre pour le ESW que pour le SAW car il n'y a pas darc entre
I'électrode en bande et le matériau d'origine.

3.2.3.6. Le soudage SMAW

Le soudage a l'arc métallique blindé (soudage a la baguette, soudage manuel a l'arc
métallique) utilise une électrode consommable métallique d'une composition appropriée pour
géneérer un arc entre lui-méme et la piéce mere. Le métal d'électrode fondu remplit I'espace de
soudure et rejoint les pieces. Les électrodes sont revétues d'un flux de blindage d'une
composition appropriée. Le flux fond avec le noyau métallique de I'électrode, formant un gaz
et un laitier, protégeant l'arc et le bain de soudure. Le flux nettoie la surface métallique,
fournit des éléments d'alliage a la soudure, protége le métal en fusion de l'oxydation et
stabilise I'arc.Le laitier est retiré aprées solidification.

3.3. Les matériaux du cladding

Les principaux métaux de base utilisés pour les téles plaquées sont les aciers de construction,
les aciers pour pipes et les aciers de construction a grain fin qui se distinguent par une bonne
soudabilité et de bonnes propriétés de travail. Ces aciers sont définis par les normes ASTM,
SAE, Euro norme, GB et API. Le choix est fait aprés vérification des exigences de résistance
et de ductilité pour les spécifiques conditions de fonctionnement. Les matériaux de cladding
typiques sont les aciers inoxydables austénitiques, les alliages de nickel, de cuivre et de titane,
caractérisés par différents niveaux de résistance a la corrosion. Les aciers de constructions et
les aciers inoxydables sont traités dans les chapitres 1 et 2.

3.3.1. Aciers de base (substrats) :

Selon la norme ASTM on peut citer les grades suivants :

- Aciers de construction au carbone A36, A283

- Aciers HSLA : A 387, A572, A576,

- Aciers au carbone pour appareils a pression : A 516, A 285,
Selon la norme API, les aciers les plus utilisés sont les grades X52, X60, X65, X70 et X80
Selon la norme européenne EN — 10027, on peut citer : S355, S420, S460, S680

3.3.2. Matériaux de revétement

Les matériaux les plus utilisés pour le revétement sont les aciers inoxydables austénitiques et
les alliages de nickel. Les tableaux présentent les compositions chimiques de ces alliages.
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Tableau 3.2 : Composition chimique des aciers inoxydables pour le cladding.

Stainless stesl

ASTM Chemical Composition (%) §
Phas= Awailable
C 5 Mn P 5 i . classification| size
e Type {ma.) | (max.) | (mamx) | mae)|{ max.) [ = s i I il
420 012 | 1.00 | 100 | ooso | 0oz0 | zo7s 1_618 — | = — — Ferritic
or
;) _ . _ s Martansiti
4105 008 | 100 | 100 |ood0 | 0030 |<080| 3| — | — = = Martansitic
(%) 0 [k} i [n} au 1?5 — = — —
304 007 | 075 | 200 |no4s | ooz0 |27 13, =0.10
n} 0 [¥] [y (%} an 1 ?5 N = P N
304 | 0030 075 | 200 [ o045 | 0030 | 20501 3. =0.10
Table1
316 002 | 075 | 200 | 0045 | oozo | 1G9 1168 1200 | o000 — —
4240 T CRITRETTE Table2
6L | 0030|075 | 200 |ooas | ooze | T9Y | TRY 1200 g = =
-14.0)-180|-3.00 oo .. | Table3
.o 150 30 Austen it
217 002 | 075 | 200 |ooes|ooso |1V TS0 1D c0e — —
| 1 1o 1o 30 |
3170|0030 075 | 200 [ 0045 | 0030 | Jye ol 500 2ag [2000 — —
s e len [1ze | L in.: 5iC %M ) _
321 ooe | 075 | 200 |ooas | oezo (Z 1T 0.0 | M
_ _ 1 |so [170 min.10xC%
&k 0.08 | 075 | 200 | 00451 0030 _y35| _ygp| — | — - mae 1.0

Tableau 3.3 : Composition chimique des alliages de nickel pour le cladding.

ASTM Chemical Composition (%) "’"":i'ib'e
552" Type M| cu | o | Fe | M| C 5i s | Al Ti | Mo Others
NO2200 | =990 | =025 — =04 | =035 | =015 | =0.35 | =00 — — — —
B162
MO2201 20990 | =025 —_ =04 =035 | =002 | =035 | =0.01 — — — —
B127 NO4400 | zs3n [ 220 — | 225 | 220 | =03 | =05 |zo024| — — — —
2630 “a0p 225 | 220 | 203 ] 205 1200 Table 4
380 | 15 | 195 | oann | orm |onoe | e |onm | - 0E | 25
Baza | noseas | P00 | % | U | 2220 | <10 | zoos | cos |zom | 202 | 0% | 5% —
20.0 - I _ o 80 P:=0.015
B443 NOEE2S | =580 — _23' n | 250 | 2080 [ =010 | =080 | <0015 | =040 | 2040 | 1'6 0 Co:=1.0
- © |ME+Ta: 3.15-4.15

3.4. Comportement du cladding en service
3.4.1. Effet du cladding par laminage sur la microstructure

Le mécanisme composeé et la microstructure d'interface des plaques métalliques claddées ont
été largement analyseés. Il a été constate que le phénomeéne de diffusion se produisant pres de
I'interface de la plaque claddée semble étre la clé du collage des plaques. Cela dépend
fortement du processus de revétement qui affecte également la microstructure et la dureté de
l'interface. Comparée a 1’acier au carbone et a l'acier inoxydable, la couche d'interface
conserve des microstructures et des propriétés mecaniques différentes, ce qui peut affecter les
performances mécaniques et chimiques de la plaque claddée.
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Il a été constaté qu'en raison de la diffusion des éléments (Fe, Cr, Ni et Mn), une couche de
diffusion de 20 um d'épaisseur se forme entre l'acier inoxydable AISI 304 et les plaques en
acier au carbone. La couche d'usure est caractérisée par des performances mécaniques stables,
la microstructure ne montre aucune croissance de grains, avec des propriétés mécaniques
internes montrant un changement progressif dans la direction de I'épaisseur. Par consequent,
une telle couche de transition semble étre bénéfique a une forte liaison entre I'acier inoxydable
et I'acier au carbone.[29]

Une plaque claddée en acier inoxydable 304 / acier au carbone moyen a été fabriquée par
laminage a chaud dans une atmosphére d'argon.[30]Les microstructures inter-faciales des
plaques claddées ont été observées par MEB, et les phases de carbure ont été identifiées par
DRX et MET. L'effet des parametres de laminage sur la résistance au cisaillement et la
composition de diffusion ont été analysés. Les résultats montrent qu'une zone de
sensibilisation apparait du c6té de l'acier inoxydable et une région de décarburation est
présente du coté de I'acier au carbone. La région de sensibilisation est composée d'une double
structure, fossé et épuisement complet des zones de chrome. La région de décarburation est
composée de la zone de décarburation complete et de la zone de semi-décarburation. Les
précipités du coté de 1’acier inoxydable sont les carbures M23Cs riches en chrome[30]. 1l est
connu que le carbure précipite sur les joints de grains de I'acier AISI 304, formant une région
appauvrie en chrome.[29]

3.4.2. Effet du cladding sur la corrosion

Le cladding est choisi non seulement pour agir comme une barriére entre le substrat et
I'environnement corrosif en ce qui concerne la durabilité et la protection de I'apparence mais
également pour étre anodique a l'alliage de base d'environ 80 a 100 mV. Ainsi, si le cladding
est endommagé par des rayures ou si le métal de base est exposé au niveau des trous de
fixation percés, le cladding fournira une protection cathodique en se corrodant de maniére
sacrificielle contre la corrosion galvanique qui se produit sur des points non protégés sur une
surface métallique. L'aspect varie en couleur et en finition, ce qui est facilement rectifié en
enduisant les matériaux de cladding.
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4.1. Introduction :

Les pipes fabriqués par les plaques claddées en acier au carbone/ acier inoxydable sont tres
utilisés dans le domaine pétrolier, la couche externe en acier au carbone confere de tres
bonnes propriétés mécaniques au pipe, tandis que la couche interne en acier inoxydable lui
confére une tres bonne résistance a la corrosion. Le pipe étudié dans notre travail est élaboré
par collage a chaud qui donne naissance a une zone de diffusion entre I'acier inoxydable et
I'acier au carbone, rendant les deux métaux bien liés. Toutefois, le phénoméne de diffusion
des éléments influe sur la résistance a la corrosion et doit donc étre étudie.

L'objectif de ce chapitre est d’exposer les différentes méthodes et techniques de
caractérisation utilisées afin d’évaluer le comportement électrochimique du cladding.

4.2. Description du matériau étudié :

Le matériau étudi¢ a été prélevé a partir d’un pipe fabriqué par le procédé du cladding et
destiné au transport des hydrocarbures. Le pipe de diametre extérieur de 914mm, est constitué
d’une couche externe de 20 mm d’épaisseur en acier au carbone ferritiquede grade X60 et
d’une couche interne de 3 mm d’épaisseur en acier inoxydable austénitique de type 316L. Les
deux matériaux sont assemblés par collage a chaud. La figure 4.1 ci-dessous représente une
schématisation du matériau étudié :

Couche interne en acier inoxydable 316L

Couche externe en acier au carbone X60

Figure 4.1: Schéma illustratif du pipe étudié.

4.3. Analyse chimique :

4.3.1. L’acier inoxydable austénitique :

L’acier inoxydable qui constitue la couche interne du pipe est de la famille des aciers
inoxydables austénitiques, de type 316L. Son role est d’augmenter la résistance a la corrosion
de pipe.

Tableau 4.1 : Composition chimique en % massique de I’acier inoxydable 316L :

Eléments : Fe C Cr Ni Mo Mn p S

% massique : 65,9 0,0259 17,1 12,9 2,12 1,18 0,0097 | <0,0005
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4.3.2. L’acier au carbone :
L’acier au carbone qui constitue la couche externe du pipe est de la famille des aciers au
carbone ferritiques, de grade X60. Il est utilisé pour ses bonnes propriétés mécaniques.

Tableau 4.2 : Composition chimique en % massique de 1’acier au carbone X60 :

Eléments : Fe C Si Mn p S Cr Ni

% en poids : 98.1 0.0152 | 0.247 1.38 0.0179 | <0.005 0.123 0.0264

4.4. Caractérisations expérimentales :

Dans notre étude on a réalise deux types de caractérisation, une caractérisation
microstructurale qui permet de faire une approche qualitative et quantitative des différentes
phases du matériau. Ainsi qu’une caractérisation mécanique qui permet de déterminer la
dureté du matériau étudié et enfin une caractérisation électrochimique afin de distinguer le
comportement a la corrosion des différentes interfaces.

4.4.1. Caractérisation microstructurale :

* Importance :

La métallographie est la technique consistant a déterminer la structure d'un métal en
l'observant avec un microscope optique afin de pouvoir I’analyser. On peut déterminer ainsi,
selon les cas :

-La taille et la forme des cristallites (ou grains) ;

-La répartition des phases ;

-La direction des lignes de glissement (intersection des plans de glissement avec la surface),
dans le cas d'un échantillon déforme.

-Nature, densité et arrangement des défauts.

L'observation simple d'un objet métallique ne donne pas de renseignement particulier hormis
|'état de surface (aspérités, fissures etc...).

4.4.1.1. Préparation des echantillons :

Ces procédés sont des méthodes de transformation d’échantillons bruts, en échantillons qu’on
peut étudier. lls se déroulent en plusieurs étapes distinctes :

> Trongconnage :

Le prélevement des 3 échantillons (Acier au carbone X60, Acier inoxydable 316L et
I’interface entre ces deux aciers) a été fait par trongonnage, qui est une opération trés
importante en vue de I’examen métallographique car elle détermine la zone exacte qui doit
étre contrdlée.
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Echantillon 2 (316L)

Echantillon 3 (interface) S

25m m__7__7_7__"'"""'-'-7—_%3 © : 10mm

Figure 4.2 : Dessin représentatif des échantillons prélevés pour I’étude

> Enrobage:

C’est une méthode qui s’effectue dans une enrobeuse ; elle consiste a inclure un
¢chantillon de matiére dans une résine de moulage, par chauffage jusqu’a la
température de fusion de cette derniére, suivi d’un refroidissement accompagné d’une
compression effectuée par I’enrobeuse.

Enrobage a chaud : (Pour tous les échantillons)

C’est une méthode qui s’effectue dans une enrobeuse ; elle consiste a inclure un échantillon
de matiére dans une résine de moulage, par chauffage jusqu’a la température de fusion de
cette derniere, suivi d’un refroidissement accompagné d’une compression effectuée par
I’enrobeuse.

> Polissage :

Le polissage a pour buts principaux I'obtention d'une surface plane de rugosité minimale et
I'élimination de la couche superficielle de I'échantillon dont la microstructure pourrait étre
non-représentative du matériau (couches d'oxydes ou écrouissage provenant de la découpe...).
Dans notre étude, on a effectué le polissage en deux étapes :

La premiére étape : pré-polissage ou dégrossissage, a été effectué avec du papier abrasif (a
gros grains) en forme de disque collé sur une polisseuse manuelle de marque PRESI
MECATECH 264. Les granulométries que I’on a utilisé sont croissantes : 800, 1000; 1200 ;
2400 et 4000.

Pendant cette opération on doit minimiser les dommages mécaniques causés par le
trongonnage, et qui devront étre élimines lors de la deuxiéme étape.

La seconde étape: appelée polissage fin, a été effectué a I'aide d'un drap contenant une pate de
diamant dont les particules ont un diametre de 1 a 10 pum et a I’aide de quelques gouttes
d’alumine de granulométrie 0.3 um et 0.05 pum, la surface de 1’échantillon polis présente un
aspect miroir.Pour ces deux étapes, l'utilisation d'un lubrifiant est indispensable afin d'éviter
tout échauffement du matériau. Le rincage de [I'échantillon est nécessaire a chaque
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changement de papier ou de drap afin d'éviter que des particules de grand diamétre ne
polluent 1’étape de polissage a plus faible granulométrie.

4.4.1.2. Techniques et mode d’attaques utilisées :

L’attaque a pour but de révéler les joints de cristaux, et de différencier les constituants de
I’alliage. L’attaque de 1’échantillon poli demande a étre soigneusement chronométrée ; le
temps d’attaque, trés variable, varie de quelques secondes a plusieurs minutes et se détermine
par I’expérience.

Pour arréter ’attaque, on lave soigneusement dans un courant d’eau, et on séche dans un jet
d’air sous pression, ou par lavage a 1’alcool suivi d’un séchage a 1’air chaud.

» Attaque chimique :
L’attaque s’effectue par immersion de 1’échantillon dans une solution chimique appropriée
qui provogue une dissolution différentielle des phases suivant leur nature et leur composition.
Dans notre étude, on a utilisé une attaque au Nital a 4% pendant quelques secondes a
température ambiante, cela a permis de révéler les joints de grains de la ferrite.

> Attaque électrolytique :

Dans ce cas, une source extérieure de courant est utilisée. L’échantillon (qui doit étre
conducteur) est placé a I’anode du circuit électrique provoquant ainsi une oxydation des
¢léments de certaines zones de la surface. L’utilisation du potentiostat électronique permet
d’opérer sous un potentiel déterminé. Si 1’échantillon est monophasé, un potentiel lui est
imposé de fagon a attaquer la dite phase. Tandis que dans le cas d’un échantillon a plusieurs
phases, le tracé des courbes de polarisation sert a trouver un potentiel d’attaque pour lequel la
dissolution des phases se fait a des vitesses différentes[33].

Dans notre étude, on a effectué 1’attaque a température ambiante avec des durées de quelques
secondes sous une tension de 3V dans un bain contenant de I’hydroxyde de potassium (KOH).
Cette attaque permet de révéler la phase sigma en couleur marron foncé, la ferrite en marron
clair ou jaune et les carbures en noir tandis que 1’austénite reste blanche.

Le dispositif de I’attaque électrolytique est illustré dans la figure 4.3 et les parametres des
deux attaques, chimique et électrolytique, sont donnés dans le tableau 4.3 ci-dessous.
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Source de courant J

éﬂfﬂ_f_,. Electrolyte (KOH)

| Cathode

—

Anode (échantillon)

Figure 4.3 : Schéma illustratif du dispositif d'attaque électrolytique.

Tableau 4.3 : Paramétres d’attaques, chimique et électrolytique[33] :

Matériaux :

Nom du réactif :

Composition du réactif et

parametres de ’attaque :

Acier au Carbone X60

Nital (4%)

1 ml d’Acide nitrique HNOs3
24 ml d’alcool éthylique

Temps : quelques secondes

Electrolytes de

Concentration : 10N

Interface

Acier inoxydable 316L KOH Tension : 3V
Temps : quelques secondes
Nital (4%)
+

Electrolytes de
KOH

4.4.1.3. Observations microscopiques :

> Microscope optique :

La microscopie optique est une méthode physique d’observation des métaux qui consiste a
examiner par réflexion au microscope une surface polie et généralement attaquée. Elle a pour
but principale la mise en évidence des caracteristiques structurelles comme la taille des grains,
la ségrégation, mais aussi la forme, la taille et la répartition des phases et des inclusions

présentes.
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L’observation microscopique de nos échantillons a été réalisée au CRTI a 1’aide d’un
microscope optique de type Nikon ECLIPSE LV 100 ND et une caméra.L.’ensemble est reliéa
un ordinateur tel que rapporter dans la figure 4.4.

Figure 4.4 : Microscope optique Nikon ECLIPSE LV 100ND

Pour voir les microstructures a travers ce microscope, on a placé I’échantillon et réglé la
lumiére puis on a choisi les objectifs en commencant par le plus petit objectif (celui qui a le
moins fort grossissement) pour nous permettre de trouver le meilleur endroit a observer. Et
enfin on a fait la mise au point en passant par ces deux étapes :

e Régler la netteté :
Gréace a la vis macro meétrique (grosse vis) il faut descendre les objectifs au plus bas sans
regarder dans l'oculaire pour ne pas casser la lame. Ensuite il faut remonter tout doucement
les objectifs jusqu'a ce que l'image soit nette. La petite vis (vis micrométrique permet un
réglage plus fin pour des objectifs plus forts).

o Déplacer la lame:
Le déplacement apparent de la lame se fait en sens inverse du déplacement réel, c'est-a-dire
que si tu pousses la lame vers la droite, I'image se déplacera vers la gauche.

> Traitement d’analyse d’image :

Cette technique permet de tirer profit des micrographies obtenues par microscopie optique
d'une maniére quantitative en évaluant leurs parameétres caractéristiques. L'utilisation des
logiciels de traitement d'image IMAGE J permet mesurer quantitativement les fractions
volumiques des phases et la taille de grain des phases en présence. Pour cela, on utilise des
attaques métallographiques appropriées permettant une dissolution sélective et une coloration
inégale des phases et des précipités.
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Le calcul de la taille des grains par la méthode dite d’interception linéaire est donné par la
relation suivante :

L(mm)x1000
nxG

drm (um)= xXv (4)

Tel que:

e dm: taille moyenne des grains.

L: segment passe par un nombre maximum de grain.

n: nombre de grains que le segment touche.

G: grossissement.

Xv: fraction volumique de la phase dont on voudra calculer la taille des grains.

> Microscope électronique a balayage :

La Microscopie électronique a balayage (MEB) fournit des images a haute définition et de
longue profondeur de champ, ce qui permet d’examiner aisément les microreliefs des surfaces
de rupture et des morphologies des surfaces corrodées. L’image est formée point par point par
balayage de la surface du métal au moyen d’un faisceau électronique d’environ 20nm de
diamétre sur une aire carrée comprise entre 20nm et 0,5um selon le grossissement.

La surface du métal émet des signaux modulés qui sont captés par divers détecteurs adaptés
aux modes de réponse du métal. On peut en effet obtenir des images topographiques en
captant et analysant les signaux principaux des électrons rétrodiffusés et des électrons
secondaires [34].

Dans notre étude, les observations métallographiques ont été effectuées a l'aide d'un
microscope électronique & balayage ZEISS GeminiSEM 300, doté d’un canon a effet de
champ (FEG) de type Schottky qui se trouve au Centre de Recherche en Technologie
Industrielle.

Figure 4.5 : Microscope électronique a balayage ZEISS GeminiSEM 300
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4.4.1.4. Analyse ponctuelle par EDS (MEB):

Pour déterminer la répartition des éléments entre les différentes phases existantes et analyser
la composition chimique de chaque phase, nous avons utilisé¢ I’analyse ponctuelle par EDS
(abréviation de I’anglais « Energy Dispersive X-ray Spectroscopy ») en conjonction avec la
microscopie électronique a balayage (MEB).

Pendant I'EDS, un échantillon est exposé a un faisceau d'électrons a l'intérieur d'un
microscope électronique a balayage (MEB). Ces électrons entrent en collision avec les
électrons a l'intérieur de I'échantillon, entrainant certains d'entre eux a étre expulsés de leurs
orbites. Les lacunes d'électrons qui en résultent sont remplies par des électrons d'un état
supérieur et un rayon X est émis pour équilibrer la différence d'énergie entre les états des deux
électrons. L'énergie des rayons X est caractéristique de I'élément a partir duquel elle a été
émise.

Le détecteur de rayons X EDS mesure I'abondance relative des rayons X émis par rapport a
leur énergie. Le détecteur est généralement un dispositif a semi-conducteurs en silicium
dérivé du lithium. Lorsqu'un rayon X incident frappe le détecteur, il crée une impulsion de
charge proportionnelle a I'énergie du rayon X. L'impulsion de charge est convertie en une
impulsion de tension (qui reste proportionnelle a I'énergie des rayons X) par un
préamplificateur sensible a la charge. Le signal est ensuite envoyé a un analyseur multicanal
ou les impulsions sont triées par tension. L'énergie, telle que déterminée a partir de la mesure
de tension, pour chaque rayon X incident est envoyée a un ordinateur pour affichage et
évaluation supplémentaire des données. Le spectre de I'énergie des rayons X en fonction des
comptages est évalué pour déterminer la composition élémentaire du volume échantillonné.

4.4.2. Caractérisation mécanique :
Essais de dureté et micro-dureté :
Définition de la dureté :

La dureté est la résistance mécanique d’un matériau (échantillon d’essai) a la pénétration
mécanique d’un autre corps plus dur (pénétrateur).

Principe de ’essai de dureté :

Les methodes de mesure de la dureté sont basées sur la pénétration forcée d'un indenteur a la
surface du métal. Une valeur de dureté est déterminée par la mesure de la dimension ou de la
profondeur de I'empreinte faite par l'indenteur soumis a des charges et des vitesses
d'application contr6lées. L'empreinte est d'autant plus grande que le métal est mou. La dureté
H (hardness) s'exprime par le rapport de la force sur la surface de I'empreinte.
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Cette méthode d’essai permet d’établir des relations qualitatives par rapport a d’autres
propriétés du matériau (comme la ténacité, la rigidité ou la densité) ou au comportement du
matériau lorsqu’il est soumis a certaines sollicitations (résistance a I’usure par exemple).

Les différents essais de dureté :

Les essaies de dureté se difféerent selon leurs pénétrateurs. Les photos ci-jointes indiquent les
difféerents types de penétrateurs :

® L 0

VICKERS ROCKWELL BRINELL  KNOOP

Figure 4.6: Différents types de pénétrateurs
Essais de micro-dureté :

Cette méthode permette de se libérer de la dispersion et de I’imprécision des déterminations
des duretés des matériaux rencontrées avec les mesures classiques de dureté. Elle sert a
résoudre de nombreux problemes tels que: la mesure de la dureté des couches minces,
¢valuation de I’écrouissage local, exploration d’alliages a phases multiples, etc.

On peut la réaliser a I'aide d'un microscope optique et d'une pointe en diamant, sous tres faible
charge, les dimensions de I'empreinte étant de I'ordre du micron :

o micro-dureté Vickers (empreinte carrée).
o micro-dureté Knoop (empreinte en losange).

Exécution de I’essai :

Les essais de micro-dureté ont été effectués au laboratoire du CRTI, en utilisant un micro
durometre de marque BUEHLER WILSON VH3300qui permet a son opérateur de prendre
des mesures en utilisant I'oculaire numérique en mode autonome ou en utilisant une caméra
haute résolution intégrée en option dotée d’un logiciel « DiaMet ».
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Figure 4.7 : Durometre de la marque BUEHLER.

Pour prendre les mesures de micro-dureté, les étapes suivantes ont été suivies :

. Placer I'échantillon sur la platine.

. Utiliser le glisser-déposer de la souris pour mettre I'échantillon en position.
. Mettre au point avec la molette.

. Sélectionner la méthode d'essai (Vickers) et la charge appliquée.

. Choisir un objectif et un nom de tache.

. Utiliser la caméra d'observation macro pour positionner le pénétrateur.

. Démarrer I'essai.

~N o ok W DN

4.4.3. Caractérisation électrochimique :

La corrosion des métaux et des alliages en solution agqueuse est généralement due a un
phénomene ¢€lectrochimique. Il est donc possible d’évaluer la résistance a la corrosion d’un
matériau en utilisant toute une variété de techniques électrochimiques. Les techniques
exploitées dans notre travail sont :

4.4.3.1. La polarisation potentiodynamique :

Cette technique est rapide, précise et reproductible. Elle s’effectue en imposant un potentiel
sur I’électrode de travail et en faisant un balayage de celui-ci pendant un intervalle de
potentiel choisi en fonction de 1’information que 1’on cherche a extraire. Classiquement trois
électrodes sont utilisées:

L’électrode de travail : il s’agit de I’échantillon a étudier.

L’électrode de référence : la plus souvent utilisee est saturée en chlorure de potassium
(ECS).

L’électrode auxiliaire : un fil de platine est utilisé comme contre-électrode.
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Il existe deux méthodes expérimentales pour la détermination de la vitesse de corrosion : (1)
la mesure de la résistance de polarisation en faisant un balayage de = 20 mV par rapport au
potentiel de corrosion, et (2) I’extrapolation des droites de Tafel qui nécessite un balayage de
quelques centaines de mV par rapport au potentiel de corrosion et donne la valeur du courant
de corrosion icorr. La Figure 4.8 montre un graphique typique, son extrapolation ainsi que
toutes les valeurs extraites pendant I’analyse. Une fois le balayage terminé, les pentes des
deux parties linéaires de la courbe sont tracées. Le point de croisement de ces deux courbes
est associé a deux valeurs importantes; le potentiel de corrosion, et le courant de corrosion
[35].La vitesse de dégradation est ensuite calculée par la relation suivante :

CR = Kli“’%EW (5)
p = la densité g/cm?,
K; = 3,27x1073mm g/uA,
EW = le poids equivalent du métal
i.orr= la densité de courant pA/cm2,

o
<
a
= Pente de Tafel anodique
O Ecorr

>m (Potentiel de corrosion)
o) /
i S <O ¢
c: Bc
(3] Pente de Tafel
+~ -
o) cathodique
D‘ l

L

;F;

e

Log I Lz
Densité du courant de corrosion

Figure 4.8 : Extrapolation de Tafel, courbe et valeurs[35]

4.4.3.2. La spectroscopie d’impédance €électrochimique (EIS) :

Lorsque les processus électrochimiques sont complexes, la technique d’impédance est
utilisée, car elle permet de tracer des circuits électroniques équivalents représentatifs des
processus électrochimiques complets aux électrodes. Elle consiste a superposer au potentiel
de I'électrode une modélisation de potentiel électrique sinusoidale de faible amplitude et a
suivre la réponse en courant pour différentes fréquences du signal perturbateur. La réponse
en courant est également sinusoidale, superposée a un courant stationnaire mais déphasee
d'un angle par rapport au potentiel.
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Zim 4
Cdc
W=1/Rf Re I I
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Interface
(1) 2)

Figure 4.9 :(1) : Représentation d’un diagramme d’impédance d’une interface électrochimique
de transfert de charge (2) : Circuit électrique équivalent correspondant.

L'impédance est calculée alors a partir des impédances des éléments constitutifs du
circuit, en calculant la fonction de transfert du systeme qui est la transformation de Fourier, on
obtient I'impédance électrochimique qui est un nombre complexe.

AE -7
Z(0) =52 = |Zle7(s)

Tel que :

|Z| : est le module de I'impédance (j?= -1)

@ I'angle de déphasage entre la partie réelle et la partie imaginaire de I'impédance.
Représentation graphique de I'impédance:

Il existe deux modes de représentation de diagrammes de spectroscopie d'impédance
électrochimique, la premiere est la représentation de Nyquist qui consiste a porter sur un
repere orthonormé la partie imaginaire et la partie réelle de l'impédance ; la seconde est la
représentation de Bode qui comprend deux graphiques ou sont portés le module et le
déphasage de I'impédance en fonction du logarithme de la fréquence.

Ces deux modes de représentation de I'impédance donnent des résultats différents mais restent
complémentaires. Les spectres d'impedance obtenus pour n'importe quelle interface,
peuvent étre modélisés par un circuit électrique équivalent. Les parametres du module
peuvent étre obtenus en ajustant la courbe expérimentale avec la courbe théorique.

4.4.3.3. La méthode au brouillard salin (NSS) :

Les méthodes au brouillard salin servent a vérifier que la qualité d’un matériau métallique,
avec ou sans revétement protecteur contre la corrosion, reste maintenue. Les differents types
d’essais sont : I’essai au brouillard salin neutre (NSS), au brouillard salin acétique(AASS), au
brouillard salin cupro-acétique (CASS).
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L’essai du brouillard salin neutre se fait avec une teneur en NaCl de 5%, a température
ambiante, pH neutre et une durée qui peut atteindre 1000 heures pour les matériaux tres
résistants. La nature et I’étendue de la dégradation du matériau peuvent étre quantifiées en
pesant le matériau avant et aprés corrosion ou en réalisant des examens micrographiques sur
coupe. L’essai s’applique : aux métaux et leurs alliages, a certains revétements métalliques
(anodiques ou cathodiques) et aux revétements organiques sur matériaux metalliques.

4.4.3.4. Test de Huey (ASTM A262 Méthode C) :

La méthode d'essai de Huey utilise une solution d'acide nitrique et soumet I'échantillon a cinq
intervalles d'ébullition de 48 heures. Les échantillons sont pesés a chaque intervalle pour
déterminer la perte de masse et le degré de sensibilité aux attaques inter-granulaires.

4.4.3.5. Test de CPT (ASTM G-48 méthode C) :

Il consiste a déterminer la température critique de pigdration(CPT) dans un milieu fortement
acide. Pour cela, des échantillons sont immergés dans une solution de chlorure ferrique
(FeCls) a température constante pendant un temps spécifié, puis sont rincés, peses et
examinés. La perte de masse de I'échantillon est calculée et le nombre de piqlres (afin
d'établir la densité de la piqdre), de plus la profondeur maximale et moyenne des piqlres est
calculée.
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5.1. Etat métallographique
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Chapitre 5. Résultats et interprétations

Ce chapitre présente les principaux résultats obtenus a partir des investigations citées au
chapitre précédent, avec interprétation et discussion.

5.1. Etat métallographique :

L’¢étude métallographique est indétournable pour avoir un premier apercu sur 1’état structural
d’un matériau. On verra ci-dessous toute ’analyse faite a partir des images qu’on a réalisées
pour les échantillons des deux nuances étudiees.

5.1.1. Microstructure de P’acier au Carbone X60 :

La microstructure de cet acier est formée par des grains de ferrite et des rangées de perlite
disposées quasi réguliérement. Aprés I’attaque au Nital, la ferrite (F) apparait au microscope
optique comme une phase blanche majoritaire avec des colonies de perlite (P) en noir au
niveau des joints des grains (Figure 5.1).

Figure 5.1: Observation au microscope optique de 1’acier API 5L X60.

Au microscope électronique a balayage (MEB) a partir d'électrons secondaires, on observe la
présence de ferrite polygonale qui est foncée et la perlite plus claire (Figure 5.2).
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WD =15.3 mm

EHT = 10.00 kv

Figure 5.2: Observation au MEB de I’acier API 5L X60.

5.1.1.1. Détermination de la taille des grains :

Pour le calcul de la taille des grains, on a tracé6 lignes de longueurs différentes (3
horizontales et 3 verticales) dans une image de grossissement 500.

En calculant le nombre d’interception et en appliquant la loi de dm, on a trouvé :

Tableau 5.1 : Résultats du calcul de la taille moyenne des grains.

Mesures Longueur L (pm) Nombre de grains | Taille moyenne(pum)
) 91.30 16 5.70
B 87.22 15 5.81
3) 109.26 17 6.42
@) 41.30 11 458
) 61.11 13 470
(6) 64.58 12 538
Taille moyenne des grains 5.43 +0.63pm

5.1.1.2. Détermination des fractions de phases :

Nous savons que les propriétés d’un acier aussi bien mécaniques qu’électrochimiques, sont
liées a la présence des différentes phases, a leurs distributions ainsi qu’a leurs concentrations.
Plus la teneur en perlite est abondante, plus notre acier sera dure et que les sites des
dispersoides sont favorables a la corrosion.

Pour cela, on a pris 4 micrographies différentes de notre échantillon de 1’acier API 5L X60.
En utilisant le logiciel ImageJ (Figure 5.3). On a obtenu les résultats suivants :
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Tableau 5.2 : Résultats du calcul des taux de phases de 1’acier X60 par analyses d’images.

N° de I’image testée Taux de perlite Taux de ferrite
1) 23.26% 76.74%
) 25.57% 74.43%
?3) 23.35% 76.65%
4) 24.04% 75.96%
Valeur moyenne 24.05+ 0.92% 75.95+ 0.92%

Image initiale non traitée Image transformée en nuances Image finale binaire
de gris
Figure 5.3: Exemple de traitement d’image.

5.1.1.3. Les résultats d’analyse ponctuelle par EDS :

Dans le but de déterminer la composition chimique locale de la ferrite, une micro-analyse a
été réalisée en utilisant la spectrométrie par dispersion d'énergie (Figure 5.4).
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0.00 0.67 134 201 2.68 335 4.02 4.69 5.36 6.03

Lsec: 30.0 0 Cnts 0.000 keV Det: Octane Elite 25 Det

Figure 5.4 : Spectre d’analyse de la composition chimique pour 1 zone de 1’échantillon X60.
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Tableau 5.3 : Résultats de la composition chimique de la ferritepour 1 zone de 1’échantillon
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X60 :
Eléments % poids % atomique % erreur
C 3.46 14.11 1421
Fe 86.06 75.56 3.76
Ni 0.00 0.00 99.99
Si 1.10 191 17.53
Mo 0.25 0.13 58.77
Cr 2.63 2.48 40.85
Mn 6.51 58.81 30.14

-le tableau 5.3 indique la composition chimique de la ferrite et on voit bien qu’elle est riche en
éléments alphagenes (Cr, Mo, Si) et elle est faible en éléments gammagénes (Ni).

-on remarque aussi qu’elle est riche en manganése (Mn), ce qui peut étre justifié par le taux
élevé de manganese dans la composition chimique de cet acier (tableau 4.2).

5.1.2. Microstructure de I’acier inoxydable austénitique 316L :

Comme le montre les images prises par le microscope optique et le MEB, dans la figure 5.5 et
la figure 5.6, I’acier inoxydable 316L est constitu¢é d’une microstructure austénitique
homogene(y) avec des grains équiaxes de taille moyenne d’environ 21,14 + 0,55 um,
calculée par la méthode d'interception linéaire. On observe aussi, quelques points noirs
distribués dans structure austénitique. Selon N.BOUQUET :« La structure austénitique des
aciers inoxydables étant une structure métastable obtenue par hypertrempe, une forte
proportion des éléments d’alliage est alors en sursaturation dans la matrice. Il s’en suit, lors
d’un recuit ou d’un maintien en température, que ces ¢léments solutés tendent a précipiter.
Les processus de précipitation se produisent sur un large domaine de température et de
nombreuses phases peuvent apparaitre pour un acier 316L. Les précipités formés sont
principalement des carbures de chrome», il a ajouté que : « Dans la matrice austénitique, des
oxydes peuvent également étre observés » [16]. Et donc on peut supposer qu’une petite
quantité de ferrite et quelques précipités de carbures de chrome trés fins sont présents dans les
joints de grains ou dans la matrice d’austénite.
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—_—

Figure 5.5: Observation au microscope optique de I’acier AISI 316L.

Figure 5.6: Observation au MEB optique de I’acier AISI 316L.

5.1.2.2. Les résultats d’analyse ponctuelle par EDS :

Les résultats de I’analyse EDS faite pour les différentes zones de 1’échantillon 316L
correspondent bien a ceux de la phase austénitique. La figure 5.7 et le tableau 5.4 montrent les
résultats de la composition chimique d’une zone de I’échantillon, on constate que 1’austénite
est riche en éléments gammageénes (Ni).
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Tableau 5.4 : Résultats des microanalyses par spectrométrie en dispersion d’énergie (EDS)
pour une zone de 1’échantillon 316L :

Eléments : %poids : %atomique : %erreur :
Fe 55,99 51,5 6,46
Ni 14,41 13,57 9,11
Mo 1,68 0,97 21,63
Cr 31,92 33,96 7,00

J.3Un

495K

4.40K

3.85K

3.30K

2.75K

2.20K

1.65K

1.10K

0.55K

0.00K
0.00 0.67 134 201 268 335 4.02 4.69 5.36 6.03

Figure 5.7: Spectre d’analyse de la composition chimique du 316L

5.1.3. Microstructure de ’interface :

L’assemblage que nous avons étudié est un cladding constitué¢ d’un acier au carbone ferrito-
perlitique revétu d’un acier inoxydable austénitique. L’adhésion entre les deux matériaux a été
faite par un collage a chaud. L’interface entre les deux matériaux a été examinée a 1’aide d’un
microscope optique et au MEB, ainsi qu’une analyse chimique par EDS.
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Figure 5.8 : Micrographies de la zone d’interface entre 1’acier X60 et I’acier 316L.
(A): micrographie optique. (B) : micrographie MEB
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On peut voir sur la figure 5.8-(A) que dans la microstructure de ’acier X60 qui est constituée
principalement de ferrite et de perlite lamellaire, le volume des grains pres de l'interface
devient plus grand a cause de la température du collage. La microstructure du coté 316L est
austénitique avec des joints de grains clairs.

La microstructure montre que la zone d'interface contient principalement trois zones, comme
illustré sur la Figure 5.8-(B) : une couche décarburée (a) du c6té du substrat en acier au
carbone, I’interface de liaison (b), et une couche cémentée du cété du revétement en acier
inoxydable(c). La couche décarburée est ferritiquesans présence de la phaseperlitique, tandis
que la couche cémentée est probablement riche en carbure de chrome. La nature de ces
précipités pouvait étre confirmée par 1’analyse EDS, malheureusement, faute de temps, on n’a
pas pu la réaliser. La formation de ces zones est le résultat du phénomeéne de diffusion.

5.1.3.1. Phénomene de diffusion :

Etant donné que la teneur en C du c6té de ’acier X60 est beaucoup plus élevée que la teneur
en C du coté de 1’acier 316L, on a création d’un gradient de concentration des deux cotes de
I'interface. Ajouté a cela, la taille de I'atome de carbone est fine,ce qui va mener au
phénomene de diffusion du carbone de 1’acier X60 vers 1’acier 316L.

D’autre part, le nickel et le chrome diffusent de 1’acier inoxydable vers I’acier au carbone qui
subit une décarburation dans la zone limitrophe coté acier X60. Cette zone se transforme en
ferrite uniquement. Le chrome et le nickel se dissolvent dans la matrice ferritique en solution
solide de substitution.

Le carbone diffusé ver I’acier inoxydable, qui est riche en chrome, va former des précipités de
carbures de chrome de type CrasCedansles joints des grains de la zone limitrophe de
I’interface cOté acier 316L, réduisant ainsi la teneur en chrome a la limite des grains et
formant une zone appauvrie en cet élément. Cela peut sérieusement affecter les performances
de I’assemblage.

5.1.3.2. Analyse ponctuelle par EDS de Pinterface :

L’analyse EDS a été faite dans la zone d’interface entre 1’acier au carbone X60 et 1’acier
inoxydable 316L dans le but de déterminer 1’évolution de la teneur en éléments dans cette
région. Les résultats sont présentés dans la figure 5.9 ci-dessous :
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(A) : Les points analysés par ’EDS dans 1’interface.
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(B) : Diagramme de I’évolution de la teneur des éléments

Figure 5.9 : résultats de 1’analyse EDS dans la zone d’interface

On remarque que le gradient de concentration de I’élément carbone entre les deux zone de
I’interface a fortement diminué, cela revient au phénomeéne de diffusion du carbone de la zone
décarburée de I’acier X60 vers la zone cémentée du coté de 1’acier 316L, ce qui fait que la
premiere s’appauvrie en élément C tandis que la deuxiéme s’enrichi et donc les teneurs sont
presque égales dans les deux régions et le gradient de concentration est diminué.

Contrairement au carbone, la teneur en fer dans la région de I’acier X60 est beaucoup plus
¢levée que dans la région de I’acier 316L, cela confirme la microstructure ferritique de la zone
décarburée et I’absence de perlite.

Les ¢léments Cr et Ni sont presque inexistants dans la région de 1’acier au carbone, plus on
s’approche de I’interface plus la teneur de ces éléments augmente jusqu’a atteindre sa valeur
maximale dans la région de I’acier inoxydable. En effet, pendant le laminage, ces éléments
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diffusent de I’acier 316L vers ’acier X60, ce qui explique leur présence dans la zone de

diffusion de l’interface.

5.2. Résultats et interprétation de I’essai de micro-dureteé :

L’essai de micro-dureté Vickers nous permet de voir 1’évolution de celle-ci dans les
différentes zones (’acier inoxydable 316L, I’interface et I’acier au carbone API 5L X60) et
mettre en évidence ’effet du cladding sur la variation des valeurs de micro-dureté. Elle nous
permet, aussi de faire une corrélation entre la dureté et les changements structuraux.

Figure 5.11a : Dans I’acier
Inoxydable (227HV)

Figure 5.11b : Dans I’acier
au carbone (199HV)

Figure 5.10 : Empreintes de micro-dureté HV0.5 dans les différentes zones

Les résultats de la micro-dureté trouvés sont présentés dans le tableau suivant :

Tableau 5.5 : Evolution de la dureté par rapport a I’interface

316L Interface X60
Points - Dureté Dureté Dureté Dureté Dureté Dureté
(Hv) : moy(Hv) : (Hv) : moy(Hv) : (Hv) : moy(Hv) :
1 238 227 197
2 237 236 204
3 238 191 202
4 246 238 199
5 223 236 £ 7 226 217 +7 199 199 +7
6 239 199 197
7 238 226 183
8 241 222 206
9 226 189 207
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A partir des resultats présentés dans le tableau 5.5, on remarque que la micro-dureté moyenne
de I’acier inoxydable (236 Hv) est supérieure a celle de I’acier au carbone (199 Hv) et cela est
probablement di aux modifications microstructurales apportées par la diffusion de I'élément
carbone le long de I’interface, tel qu’aprés la migration du carbone du substrat vers I’acier
inoxydable 316L, deux zones différentes sont créées : la premiere, qui se trouve du coté du
substrat, est pauvre en carbone et la deuxiéme située du coté de 1’acier inoxydable 316L,
devient riche en carbone. Donc le taux de carbone joue un rdle important dans les
changements des valeurs de la micro-dureté. On voit également que la micro-dureté moyenne
de I’interface est 217 Hv c'est-a-dire supérieure a la micro-dureté de 1’acier au carbone est
inférieure a celle de I’acier inoxydable, car c’est une zone intermédiaire qui contient un taux
moyen de carbone par rapport aux autres zones (cémentee et décarburée).
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Chapitre 6. Synthese
6.1. Etude des articles:

Sujetl:

Dans [Darticle, intitulé « Preparation and characterization of 304 stainless steel /Q235
carbon steel composite material », les auteurs traitent le probléme de corrosion des matériaux
de mise a la terre dans les sous-stations en Chine. L’étude a été faite sur un cladding en acier
inoxydable 304/acier au carbone Q235 élaboré par Collage a chaud. Une caractérisation
microstructurale de I’interface a été faite par un microscope métallographique et un MEB.
Pour étudier le potentiel électrique et le courant de corrosion du matériau composite, le
systtme a trois électrodes a été appliqué. D’autre part, pour étudier les performances
anticorrosion du matériau, la spectroscopie d'impédance électrochimique (EIS) a été utilisée et
le circuit électrique équivalent a deux constantes de temps a été réalisé.

Introduction :

L'utilisation de matériaux tel que le cuivre dans la mise a la terre dans la sous-station s’aveére
une mesure importante pour garantir un fonctionnement durable et sécurisé des systemes
d'alimentations et des équipements électriques. Cependant, des pannes du systéme
d'alimentation se produisent fréguemment en Chine, en raison de la corrosion des matériaux
utilisés pour la mise & la terre, nécessitant trés souvent des réparations trés onéreuses.
Pourpallier a ce probléeme, le cuivre est généralement utilisé, néanmoins, la Chine est non
seulement confrontée au probléme de la rareté et de la cherté de ce matériau, mais aussi, au
probléme de pollution des eaux souterraines a cause des ions de cuivre libérés. C’est ainsi que
le choix s’est porté sur 1’utilisation d’un matériau composite constitué¢ d’un (acier inoxydable
/ acier au carbone), celui-ci est obtenu par le procédé de Cladding.

Pour ce faire, la tenue a la corrosion du matériau composite a été comparée a la fois a celle de
I’acier au carbone nu d’une part et galvanisé a chaud d’autre part. Le milieu de corrosion
utilisé dans cette étude est représenté par une solution dite de « Sali » dont la composition est
proche de celle d’une sous-station de la province du Shaanxi en Chine.

Résultats et conclusions :

L'acier inoxydable 304 est étroitement collé (soudé) a l'acier au carbone Q235grace a un
veritable collage métallurgique entre les zones du revétement et le substrat, conduisant a la
formation de I’interface composée du substrat, de la zone de transition et de la couche claddée
tel que montré sur la figure 6.1.

Mis a part le domaine d’utilisation du matériau composite dans ce présent article qui est
différent de notre domaine d’investigation, néanmoins, ce travail nous a permis de comparer
la tenue a la corrosion de 1’assemblage par cladding du 304/Q235 qui est nettement meilleure
que celle de I’acier galvanisé a chaud et encore plus que 1’acier au carbone non revétu.

A partir des mesures électrochimiques et tel que reporté sur le Tableau 6.1 on constate que la
couche claddée en Acier 304 a considérablement amélioré la résistance a la corrosion de
I'acier au carbone. Le matériau composite affiche une résistance de mise a la terre moyenne de
89,64Q), une valeur d'impédance d'environ 3,09 104 Q et une vitesse de corrosion de
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9,78mm/a, d’ou un ordre de grandeur inférieur de 2 a celui de I'acier galvanisé a chaud. Ainsi,
un matériau composite acier inoxydable / acier au carbone pourrait étre utilise comme
matériau de mise a la terre, pour éventuellement remplacer l'acier galvanisé a chaud et le
matériau en cuivre.

100pm

Figure 6.1: Microstructure de I’interface du matériau claddé.

Tableau 6.1: Valeurs des courbes de polarisation potentiodynamique aprés ajustement Tafel.

Samples Q235 carbon Hot dip galvanized  Composite
steel steel material
Corrosion rate/ 0.133 0.116 0.00978
(mm/a)
Corr,/V —0.749 —0.931 —-0.275
Corr;/(A/cm?) 1.14 x 1073 7.653 x 107 8.452 < 1077
Sujet 2 :

L’article, intitulé «Effect of Heat Treatment on Microstructure and Properties of Clad
Plates 316L/Q370qE», s’intéresse a <¢tudier le phénoméne d'inter-diffusion et la
microstructure de l'interface apres traitement thermique a 500 °C, 600 ~C, 800 °C et 1000 -C
d’un assemblage constitué d’un (acier inoxydable 316L/ acier au carbone Q370qE) élaboré
par le procédé de cladding par laminage a chaud. La caractérisation microstructurale a été
faite par la micrographie MEB. Les caractéristiques mécaniques ont été évaluées par des tests
de dureté Vickers et des essais de cisaillement. Enfin, pour vérifier le comportement a la
corrosion du matériau, deux tests de corrosion ont été effectués : d’abord au brouillard salin
neutre dans une solution a 5% de NaCl, ensuite, un test de polarisation potentiodynamique
dans une solution a 3,5% de NaCl.
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Résultats et conclusions :

L’acier 316L est constitu¢ d’austénite, I’acier Q370qE quant a lui, est constitué¢
principalement de ferrite en forme de bandes et de perlite lamellaire avec des grains
sévérement déformés pendant le laminage et recristallisés pendant le traitement thermique. A
I'interface des plaques composites, apparait une zone de diffusion dans laquelle du carbure de
chrome est précipité.

La couche décarburée a I’interface du coté de 1’acier Q370qE a augmenté en largeur avec
I’augmentation de la température du traitement thermique du fait que les atomes C diffusent
vers l'interface composite, augmentant ainsi la largeur de la couche de décarburation tel que
montré sur la figure 6.2 :

| ENT=15000 WO 87mm Sigreel A = SE2

Mag= 100KX !

Mag* 100KX n .
Figure 6.2: Microstructures du Q370qE (a) 600 °C; (b) 1000 °C.

| ENT=15000W  WD=*87mm Signel A » SE2

Le matériau composite « claddé » semble étre tres compact, ses propriétés mécaniques sont
améliorées grace au raffinement du grain, et la diffusion améliore la liaison. La dureté du
316L a augmenté a proximité du joint, quant a la dureté du Q370qE ; elle a diminué au
voisinage du joint. Lorsque la température du traitement thermique atteint les 500°C, la
résistance au cisaillement accuse des valeurs plus élevée a l'interface, ceci est mis en évidence
sur les figures 6.3 et 6.4.
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Figure 6.3: Distribution de dureté
pres de l'interface.del'interface.
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Figure 6.4: Résistance au cisaillement
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Une évaluation des résultats des essais de potentiodynamie a montré que le matériau cladde
traité a 500 oC avait le plus faible courant de corrosion « lcorr » OU bien meilleure résistance a
la corrosion tel que montré sur la figure 6.5 et le tableau 6.2. Le courant de corrosion
augmente suite au traitement thermique a 800°C, ceci est surement di a la formation des
précipités de carbures de chromes aux joints de grains, et donc une forte tendance a la
corrosion.

Logl ( Avem?)

—-1.0 —0. 5 0.0 0.5
E (V)

Figure 6.5: Courbes de polarisation a I’interface.

Tableau 6.2: Courant et potentiel de corrosion a interface

t/°C 500 600 800 1000
E/V —0.82 —0.85 —0.81 —0.837
I/JA cm™2 4.79 x 10~ 2.07 x 107° 8.65 x 107° 6.41 x 1077
Sujet 3 :

Dans I’article, intitulé « Corrosion Behavior and Mechanical Properties of AISI 316 Stainless
Steel Clad Q235 Plate », les auteurs ont étudié les propriétés mécaniques et la résistance a la
corrosion des plaques claddées en acier au carbone Q235 / acier inoxydable 316L, élaborées
par le procédé SAW, ainsi que l’'intérét des traitements thermiques effectués aprés le
processus du cladding.

Des mesures de dureté ont été prises sur des échantillons qui ont subi un traitement thermique
de relaxation des contraintes et d’autres échantillons qui ont été trempés et revenus.

Deux tests de corrosion ont été effectués : le premier servant a évaluer la resistance aux
pigdres en mesurant la température critique de piqire (CPT) et le deuxiéme a mesurer la
corrosion inter-granulaire en faisant des essais d'immersion Huey.

90



Chapitre 6. Synthese

L’observation microscopique a confirmé I’existence des deux couches de recouvrement de
soudure (Figure 6.6), ainsi que la zone affectée thermiquement qui se distingue clairement par
ses gros grains dans l'acier faiblement allié. (Figure 6.7)

Figure 6.6: Matériau revétu Figure 6.7: Détails de dans la zone
affectée par la chaleur a gros grains

L’analyse EDS a montré que le taux de fer s’accroit presque linéairement de 72% a une
profondeur de 2 mm jusqu’a 80% a une profondeur de 3mm (dans la premiére couche de
soudure plus prés de I’acier micro-allié). Ce qui est d0 au phénomene de dilution.

Les traitements thermiques de trempe et de revenu jouent un réle important dans
I’amélioration des propriétés mécaniques surtout au niveau de la ZAT pres de I’acier Q235.

AISI 316L

~+-Profile |
~a-Profile Il
-~ Profile lll

HVio

4 3 -2 A1 0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12
Distance from FL (mm)

Figure 6.8:Profils de dureté sur l'interface Q235-AlSI 316L apres un traitement thermique
anti-stress.
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Figure 6.9: Profile de dureté par rapport a I’interface aprés traitement de trempe-revenu

Lorsque tous les recouvrements de soudure ont été échantillonnés, les tests de corrosion n’ont
pas été prometteurs tandis que lorsque les coupons de cladding ont été principalement
échantillonnés a partir du deuxieme passage de recouvrement, la résistance a la corrosion a été
considérablement améliorée.

Sujet 4 :

Dans I’article, intitulé « corrosion resistance of explosion cladding plate of carbonsteel and
316L stainlessteel », les auteurs traitent le probleme de la corrosion des plagques
bimétalliques 316L/516 obtenues par cladding ou plus précisément par la technique de
rechargement par explosion, celles-ci sont utilisées dans la construction des tours de
régénération de la diéthanolamine, ces tours fonctionnent dans un environnement d'acide
sulfurique.

L'objectif de ce travail est d'évaluer le comportement électrochimique de ces plaques
bimétalliques, en les comparant & celui de I'acier 316L non claddé, L'électrolyte utilisee est
une solution d'acide sulfurique, un milieu oxydant, afin d'améliorer la passivation de I'alliage.

Une spectroscopie d'impédance électrochimique a été réalisée pour élucider le mécanisme de
corrosion de la plaque de revétement.

Les figures 6.10 et 6.12 montrent des micrographies de ASME 316L et des aciers de
revétement 316L / ASTM SA-516 respectivement

Des formes de cristaux paralléles ont été observées dans les deux micrographies, qui sont une
caractéristique d'une structure cubique a face centree.

La micrographie (figure 6.11) du metal plaqué montre des signaux de déformation produits
par le procéde de cladding (plaquage par explosion).
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Figure 6.11: microstructure de I’acier
ASME AS-240 TP-316L ASME AS-240 TP-316L cladde

Les courbes de polarisation des échantillons de 1’acier inoxydable claddé (avec et sans
polissage) et non claddé sont différentes tel que la densité de courant cathodique la plus
élevée a été observée pour l'acier 316L claddé sans polissage.

Tel que regroupé dans le tableau 6.1, on remarque que 1’acier 316L présente une meilleure
tenue a la corrosion comparérent au bimétallique 316L / ASTM SA-516 avec ou sans
polissage.

Tableau 6.3: Parameétres électrochimiques obtenus a partir des courbes de polarisation de
’acier ASME AS-240 TP-316L dans une solution d’acide sulfurique de 0.1 mol L

Sample Econ/MVIAQ/AQCY) e/ uA cm *  Epue/mVIAg/AGCY)  b/mV(Ag/AGC]) b /mV(Ag/AgCl) B/mVIAg/AgCl)
ASME AS-240 —254-5 83 av5-0 280 204 62

TP-316L with polishing

Cladding and polished —288-2 251 8700 128 169 3

ASME 316L steel

Cladding ASME 316L -3125 316 868-0 145 154 32

without polishing

6.2. Interpretation générale des résultats :

1. Influence du cladding sur la structure micrographique :

Comme il a été montré précédemment dans les articles étudiés, le cladding par la technique
d’explosion conduit a la création d'une microstructure hétérogéne avec apparition de
nouvelles zones autour de l'interface de liaison ayant des microstructures différentes de celles
du substrat et de la couche plaquée. Ces nouvelles zones sont localisées des deux cotés de la
ligne d'interface ; une zone décarburée de structure ferritique du co6té de 1’acier au carbone et
une zone cémentée du coté de I’acier inoxydable. Leur présence s’explique par le phénomeéne
de diffusion du carbone et d'autres éléments de substitution comme le chrome, le nickel et le
molybdéne ainsi que par la précipitation des carbures de chrome type Cr23Ces dans cette zone .
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Aussi le procédé du cladding par SAW cause la formation d’une microstructure a gros grains
dans I’acier au carbone pres de la ligne d’interface.

2. Influence du cladding sur la dureté (micro dureté) :

Puisque la microstructure au niveau de 1’interface se modifie apres le cladding, les propriétés
mécaniques vont changer aussi notamment la dureté. Elle augmente dans les zones riches en
carbone et elle diminue 1a ou il y’a peu de carbone.

3. Influence du cladding sur la résistance a la corrosion :

Dans les quarte articles étudiés, le cladding a considérablement amélioré la résistance a la
corrosion du matériau de base grace a la propriété passive de ’acier inoxydable qui lui est
conféré par les éléments d’alliage comme le Cr et le Ni.

Cependant, on a constaté également que 1’augmentation de la température au cours du
cladding d’une part et la diffusion du carbone vers le matériau de revétement d’autre part
menent a la formation des carbures de chrome au niveau des joints des grains dans ’acier
inoxydable 316L. Donc, il y aura création de zones appauvries en chrome, ce qui rend le
revétement en acier inoxydable sujet a la corrosion inter granulaire.

Aussi le phénomene de dilution vu dans le cas d’un cladding par soudage a I’arc submergé
(SAW) indique que la corrosion s’accroit avec 1’augmentation du taux de Fe.

4. Influence du matériau de revétements (304 et 316) :

Les aciers du type 316L et 304 sont des aciers inoxydables austénitiques connus pour leurs
propriétés d’auto passivation en milieux corrosifs. Le collage d’une plaque assez fine de ce
type d’aciers sur un acier au carbone suffit pour le protéger et augmenter la résistance a la
corrosion du cladding.

Selon les résultats des articles, il est recommandé de polir la surface des plaques en aciers
inoxydable pour améliorer leur performance de résistance a la corrosion.

5. Influence du traitement thermique :

D’aprés les articles étudiés, on constate que les traitements thermiques des matériaux claddés
influent énormément sur leurs propriétés mécaniques et leur résistance a la corrosion. En
effet, en augmentant la température du traitement, le taux de formation des carbures de
chrome au niveau de I’interface augmente en diminuant la teneur en chrome a la limite des
joins des grains favorisant ainsi la corrosion inter-granulaire et donc la résistance a la
corrosion du cladding devient faible. Ajouté a cela, on a trouvé que la résistance au
cisaillement de I’interface diminue. Donc, la température du traitement apres laminage a
chaud doit étre bien choisie.

D’autre part, quand le cladding est élaboré par le procédé SAW, un traitement thermique de
trempe suivi par un traitement thermique de revenu est nécessaire pour affiner les grains de la
zone affectée thermiquement dans 1’acier au carbone et minimiser les valeurs élevées de la
dureté au niveau de cette zone.
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Conclusion generale




Conclusion générale:

L’exploitation des résultats et 1’étude des articles ont permis d’aboutir aux principales
conclusions suivantes :

» Lorsqu’ils se trouvent, séparément, dans un milieu corrosif, les matériaux réagissent de
maniéres différentes. L acier galvanisé se comporte comme anode sacrificielle, tandis que
I’acier inoxydable forme une couche d’oxyde protectrice a sa surface empéchant sa
détérioration.

> Le procedé du cladding est une technique trés intéressante qui permet la combinaison des
différentes caractéristiques des matériaux divers.

» L’acier inoxydable claddé sur un acier au carbone lui confére une bonne protection contre
la corrosion grace a sa propriété de passivation en milieu agressif.

» Lors du collage, une zone de diffusion se forme a I’interface entre les deux matériaux.
Cette zone est constituée de trois régions: une région cémentée du coté de 1’acier
inoxydable, une région décarburée du coté de 1’acier au carbone et une ligne d’interface
qui sépare les deux régions précédentes.

» Les ¢léments qui diffusent sont : le C vers ’acier 316L, le Cr, le Ni et le Mo vers ’acier
X60.

» La diffusion du carbone vers ’acier 316L va diminuer la dureté de la zone décarburée et
augmenter celle de la zone cémentée.

» Sous I’effet de la température et de la force lors de 1’élaboration du cladding, des carbures
de chrome du type Cr,3Cs peuvent précipiter dans les joints des grains a I’interface du coté
de ’acier 316L.

» La précipitation des carbures de chrome va mener a la création d’une zone appauvrie en
chrome, qui, par la suite sera sujet a une corrosion inter-granulaire qui sensibilise le
matériau.

> Si la température du traitement thermique qui suit le collage atteint les 800C®, le taux de
diffusion du carbone et de précipitation des carbures de chrome augmente, la résistance a
la corrosion diminue et la dureté augmente. Le matériau est trés sensibiliseé.

» La température du traitement thermique qui suit le laminage influe énormément sur les
caractéristiques de la liaison entre les deux métaux. Elle doit donc étre bien choisie.

> La résistance a la corrosion d’un acier inoxydable poli est beaucoup plus élevée que celle

d’un acier inoxydable non poli. Donc, I’état de surface des matériaux doit étre vérifi¢ et
entretenue régulierement pour augmenter leur duré de vie.
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Perspectives :

La technologie du cladding est une technologie trés intéressante et tres utile pour améliorer les
performances des produits. Cependant, les paramétres de ce procéde doivent étre bien ajustés
pour éviter certains phénomenes qui peuvent diminuer la qualité du matériau final.

Si elle est bien congue, cette technologie peut nous épargner toutes les anciennes techniques
de protection contre la corrosion. C’est une révolution surtout dans 1’industrie pétroliere.
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