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Résumé

Les aciers inoxydables duplex sont susceptibles aux phénomenes de
vieillissement et chocs thermiques qui sont engendrés par la précipitation de certaines
phases riches en é éments d'aliage Cr (Chrome). C'est di a plusieurs facteurs tels que le
vieillissement et les cycles de choc thermiques pendant |a période de service. Notre
travail a pour objectif d'étudier les effets de vieillissement et les chocs thermiques sur la
précipitation des phases apha prime et ['austénite secondaire lors de vieillissement et
l'austénite secondaire et les contraintes résiduelles lors de cyclage thermique sur la
microstructure et les propriétés mécaniques des aciers inoxydables duplex 22 05 soudés.

Les de vielllissement ont été faites a 350 et 475°C jusqu'a 500 heures de
maintien puis des cycles de choc thermiques a les températures 1050 et 1200°C. Les
précipités provoqués ont des effets néfastes sur |a ténacité et |a résistance a la corrosion
de la soudure.

Mots clés: Aciers inoxydables duplex soudé, phase apha prime, austénite
secondaire, vielllissement, les cycles de choc thermiques.

Abstract

Duplex stainless steels are susceptible to the phenomena of aging and thermal
shock that are generated by the precipitation of certain phases rich in aloying elements
Cr (Chromium). Is due to several factors such as aging and thermal shock cycles during
the service. Our work aims to study the effects of aging and therma shock on the
precipitation of apha prime phase and secondary austenite during aging and secondary
austenite and residual stresses during therma cycling on the microstructure and
properties mechanical stainless stee welded duplex 2205.

The aging were made at 350 and 475 ° C up to 500 hours of maintenance cycles
and thermal shock temperatures 1050 and 1200 ° C. The precipitates have caused
adverse effects on toughness and corrosion resistance of the weld.

Key words: Duplex stainless steel welded; phase apha prime, secondary
austenite, and aging, thermal shock cycles.
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I ntroduction Générale

La famille des aciers inoxydabl es austéno-ferritiques (duplex) est née dansles
quarantaines dernieres années dans les laboratoires de Jacob HOLTZER a Unieux. Ces
aciers se distinguent par leurs structure biphasée ( austenite + ferrite) avec une fraction
de 50 % pour chaque phase. Cette structure est obtenue par un choix judicieux entre les
élements chrome, nickel, molybdéne et azote.

Gréce a cette microstructure, les aciers duplex possédent des propriétés
meécaniques (la ductilité, la ténacité) remarquables et une résistance a la corrosion tres
élevées dans les milieux tres agressifs (chloruré et sulfuré) et surtout une trés bonne
résistance a la corrosion intergranulaire et a la corrosion sous tension. Cette structure
biphasée de ferrite et d’ austénite est associée a une trés bonne soudabilité par rapport a
celle des autres familles des aciers inoxydabl es.

Cette famille d'acier est actuellement, en raison de ses bonnes qualités,
largement utilisée dans plusieurs domaines de I'industrie, et leur composition est
progressivement évoluée en particulier vers une plus forte teneur en azote qui offre plus
de stabilité et de résistance a la corrosion par piglre mais il abaisse les propriétés
meécaniques. Aujourd’ hui, ils sont utilisés dans des nombreux domaines réunissant a la
fois les sevres conditions environnementales et sollicitations mécaniques éminentes
(industries navale, chimique, pétrochimique, du papier,... €tc.).

Une grande partie de leurs applications dans I’industrie lourde est sous forme
des tubes de dimension limité dans les domaines des hydrocarbures et de la chimie.
Différents procédés de soudage sont appliqués aux conditions réalisation bien
spécifique tel que: le soudage al’arc avec électrode non fusible (TIG : Tungsten Inert
Gas), il est largement utilisé pour |’ assemblage de tuyauterie, et le soudage a électrode
enrobée (SMAW). Lors de laréalisation de cet assemblage, les bords du métal de base a
laligne de fusion sont soumis a une succession d'une série de cycles thermiques qui
entrainent | apparition d’ une zone affectée par la chaleur appelé ZAT principa ement
I’ équilibre structural est détruit dont |es changements structuraux sont notable et dépend
de latempérature maximal e atteinte lors de soudage et la vitesse de refroidissement. Ces
derniers influent directement sur les propriétés meécaniques et la résistance a la
corrosion.

D’un part, I’obtention d'une forte teneur en ferrite (lors des traitements
thermiques aux basses températures) fragilise la ZAT et diminue sa tenue mécanique, et
d autre part, la reformation des teneurs d'austénite élevées lors de refroidissement
provogue une forte sensibilité ala corrosion sous contrainte.

Dans la réalisation pratique des soudures sur ce type d’ acier inoxydable, on
rencontrera ces problemes de fragilisation de la ZAT vers les basses températures par
durcissement de la ferrite par précipitation des phases nanométriques. Ces phénomeénes
causeront des néfastes problémes a |’ échelle industrielle dans le monde entier.
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Dans nos travaux, Nous nous sommes interessé au comportement des soudures
en acier inoxydable duplex 2205 soumises a des conditions de vieillissement thermique
adeux températures la premiére est de I’ ordre de 350°C et I’ autre de 475°C pour révéler
les changements structuraux et leurs effets sur les propriétés mécaniques. Dans une
deuxieme partie nous avons étudié |e comportement des soudures soumises ades cycles
de choc thermique a haute températures (les hypertrempes a 1050 et 1200°C) pour
evaluer larésistance ala fissuration de ce dernier et I’ accélération de ce phénomene s'il
aeulieu.

Enfin, pour réaliser cette éude, on a prédestiné a suivre le plan de travail qui
est subdivisé en trois parties; le vieillissement a 350 et 475°C suivant un maintien
jusqu’ au 500h, ensuite, une série de cycle de chocs thermiques (de 1a 10 hypertrempes)
adeux températures 1050 et 1200°C.

Pour présenter nos travaux, Nous avons congu notre mémoire de la maniere
suivante : une premiere partie consacrée a |’ etude bibliographique composée de deux
chapitres: chapitre | : Les aciers inoxydables austéno-ferritiques 2205) et Chapitre |1 :
Soudage des aciers inoxydables duplex. La deuxieme partie comprend les travaux
réalisés composee de deux chapitres : Chapitre 111 : Procédure expérimentale et Chapitre
V. Reésultats et Interprétations. Enfin, une conclusion générale pour cloturer ce
meémoire.
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Chapitrel L es aciersinoxydables duplex

|.1- La définition des acier sinoxydables

L’ acier inoxydable est un alliage métallique constitué de fer, de carbone, de chrome
et de nickel. Le taux de carbone est tres faible. La teneur de chrome est supérieure a
10.5%. Les teneurs en chrome et en nickel sont choisies dans des proportions qui
permettent d’ obtenir un rapport déterminé des fractions volumiques de la ferrite et de
I’ austénite [1].

La teneur de chrome contenue dans le métal, provoque a la surface, de fagon
naturelle a des températures ambiantes, la formation d’ un oxyde de chrome qui joue le réle
d' un film de passivation, qui va le protéger contre la corrosion et, en particulier, contre
I’ oxydation [1].

| .2- Effets des éléments d’addition sur I’ acier

La présence des éléments d'aliage et leurs proportions peuvent modifier le
diagramme d équilibre Fer-Carbone. Selon leurs effets sur la structure de |’acier, ils
peuvent étre regroupés en deux familles :

- Lafamille des éléments alphagene : |ls favorisent la prépondérance a température
ambiante d’ une structure cristallographique cubique centrée, ce sont notamment :
le chrome, le molybdéne, le silicium, le titane, le niobium, le vanadium, le
tungstene, I’ aluminium et le tantale.

- La famille des édéments gammagene: Ils favorisent la prépondérance a la
température ambiante d’ une structure cristallographique cubique a face centrée.
Ce sont notamment : le nickel, le carbone, I’ azote, |e cobalt et le manganese [3].

En général, aussi bien du coté des hautes que des basses températures, un éément
gammageéne étale et un élément alphagene restreint le domaine austénitique. D’ autre part,
les éléments gammagene abaissent, et les é éments alphagene relevent le point eutectoide
du diagramme Fer-Carbone [2].

|.2.1- Les effets de chrome

Au-dea de 12% Cr, le chrome est I'dément d'aliage essentiel des aciers
inoxydables. Le chrome est un éément alphagene et lors de son addition a I'aliage fer-
carbone a de trés faibles teneurs en carbone (<0,03% de C), il forme des aliages fer-
chrome qui sont bien décrits par le systeme fer-chrome (Figurel.l) [4 - 6].
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Teneur en chrome (% atomique)
10 20 30 40 50 60 70 80 a0
2000 | | | | | | | | | =
1800 L 160020
7_/_{,.——’ ST
— -
a+l - il = =
{ — o+l e
1600 s3g=C \L | — =
—} 22% e =l
o 1505 °C
Té 1400 1400 °C — o ferrite
E -l oy | ¥ austénite
& < phase @
4 1200 o L liquide
- \
= Y A\
\1\' |
1000 12%”13% —
910°C | /)
9
=8 "‘1___850 & 820 °C |
800 O+ e
770 .- /45 %) %, =]
= |8 / a+a || o || a+0 Tz,
.. | —
600 L | =
Fe 10 20 30 40 50 60 70 B0 90 Cr
Teneur en chrome (% en masse}

Figurel.l: Diagrammed équilibre des alliages binaires fer-chrome [4].
— D’aprés cediagramme:

> Lateneur en Cr < a 12%: les dliages sont ferritiques au dessous de Aj,
austénitiques entre A; et Az par la transformation o < vy par un chauffage ou
refroidissement. Le domaine austénitique est entouré par une boucle y

> 12% < Cr < 13% : I’ alliage possede une structure biphasée, lors de chauffage,
la structure biphasée se transforme en ferrite: la transformation de la phase
austénitique stabilise la phase ferritique (o +vy — o) (voir laFigurel.2).
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Figurel.2: Laboucle d’ austénite (p) et la zone biphasée (y + a) [4].

» Cr > 13%: les dliages obtenus sont toujours ferritiques (o) a toutes
températures. Il ne peut pas subir le traitement de trempe (impossible d obtenir
de martensite lors de trempe). Et lorsqu’ on augmente la teneur en ééments
gammagene, la boucle y subit une expansion. L’augmentation en teneur en
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Chapitrel L es aciersinoxydables duplex

éléments alphagene provoque la diminution du domaine austénitique. (figure
Fr-Cr-Ni) [5, 8 et 9].

Pour les dliages a des teneurs trés élevées en chrome (Cr > 30%), on constate la
précipitation d’une phase intermétallique dure dite phase o, de structure quadratique, qui
se dével oppe au-dessous de 820°C au niveau des joints de ferrite.

Pendant le refroidissent de la structure, une partie de la ferrite se transforme (entre
400et 500°C) en une structure trés fine et dure nommée phase o’. Ce phénomene entraine

le vielllissement par durcissement structurel d’ou lafragilisation del’acier (Figurel.3) [4,
5et9].
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Figurel.3: Coupe de diagramme Fr-Cr entre 20% et 80%Cr et au-dessous de 820°C [4].

[.2.2- Leseffetsdu carbone: Le systeme pseudo binaire Fe-Cr-C

Le carbone est un dément gammageéne. 1l élargit fortement le domaine austénitique
son pouvoir gammagene, est environ 30 fois celui de nickel. Lors de son gjout aux aciers, il
élargit le domaine d' existence de I’ austénite considérablement a des teneurs détermineées
[5], le carbone peut donner lieu & la formation des carbures de chrome de type Cro3Cs qui
précipitent aux joints des grains et induisent & une corrosion intergranulaire. Pour cela, la
teneur en carbone est maintenue tres basse dans la plupart des aciers inoxydables méme s'il

a un effet stabilisateur de la phase y formée aux hautes températures [4 - 6, 9, 10]. La
Figurel.4 illustre cet effet.
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Figurel.4: Influence dela croissance de chrome sur la boucle d’ austénite en projetant
au temps[11].

|.2.3- Leseffetsdenicke

- Elément gammagene stabilisateur de |’ austénite.

- 1l dargit le domaine austénitique en fonction de sa teneur jusgu’ aux températures
inférieurs a 20°C.

- Diminue la teneur de formation des carbures dans les aciers inoxydables (aciers au
chrome-nickel) car est un stabilisateur de I’ austénite a des températures ambiantes.

- Il améliore la résistance a la corrosion en particulier la résistance ala corrosion sous

tension.

Le nickel éargit le domaine austénitique contrairement au chrome, d'ou la
caractéristique gammagene en favorisant la formation et la stabilisation de I’ austénite,
selon le diagramme Fe-Ni, on constate qu’ aux trés basse teneurs en Ni (inferieur & 5% Ni),
la structure existante est purement ferritique, et aux teneurs inferieurs a 70% Ni, la
transformation y —vy + o aura lieu par contre a partir de 70% Ni en teneur, |’ acier devient
complétement austénitique a des températures ambiantes (laFigurel.5) [2, 9 et 12].
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Figurel.5: Le diagramme d équilibre Fe-Ni selon O. Kubaschewski [6].

ENP 2010-2011 Page 6



Chapitrel L es aciersinoxydables duplex

Le nickel a un pouvoir gammageéne plus puissant que le pouvoir aphagene de
chrome. La présence de nickel a des teneurs faible, provogue un léger élargissement de la
boucle d’ austénite contrairement au carbone qui nécessite une teneur plus élevée pour agir
sur laboucle et qui provoquera la précipitation des carbures qui sont indésirables. Cet effet
de déplacement de la boucle d austénite vers les fortes teneurs en chrome lorsgu’'on
augmente lateneur en nickel est montré danslaFigurel.6[4- 6, 9, 11].
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Figurel.6: Diagramme ternaire fer-chrome-nickel. I nfluence du nickel sur
I’extension de la boucley [4].

|.2.4- Leseffetsde molybdéne

- Cest un éément carburigene. Les carbures de molybdene sont plus stables et plus
fins, ils permettent une augmentation de la dureté avec une diminution de la
fragilisation au fluage et lors de revenu.

Elément alphagéne, il favorise laformation de laferrite.

Il améliore la résistance a la corrosion dans des milieux de chlorure, ainsi que dans
les milieux réducteurs car €’ est un élément actif.

Ladiminution de larésistance alafissuration intergranulaire a cause de son affinité a
laformation des carbures qui se précipitent dans lesjoints des grains.

Il améliore en particulier larésistance ala corrosion par piqdres en présence des ions
hal ogénes.

Augmente la résistance mécanique a chaud [4 - 6].

|.2.5- Leseffetsdel’ azote

- Elément fortement gammagene, il stabilise |le domaine austénitique.

- La solubilité de I'azote augmente dans les aciers au Cr et au Cr-Ni avec
I” accroissement de lateneur en Cr.

- 1l accroit les caractéristiques mécaniques des aciers austénitiques sans changement
des valeurs de la ténacité.
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- 1l permet d'atteindre des limites d’ élasticité élevées sans risquer la résistance a la
corrosion intergranulaire.

- Il améliore larésistance ala corrosion et a haute température

- 1l diminue le probléme de I'excés de ferrite dans la ZAT [2, 4 - 7].

|.3- Lesconstituantsformeéslorsdestraitementsthermiques

Dans lagamme des aciers inoxydables, on peut classer leurs compositions en phase,
en deux types essentiels : lamatrice et les substances mineures.

La matrice dans les aciers inoxydables plus courants est |I'austénite, la ferrite et la
martensite. Les substances mineures sont essentiellement des substances préci pités qui sont
de deux types:

- les phases interstitielles comme les carbures de type MC, MgC (M est I'éément
d’ alliage des carburigenes comme Cr, Mo, V, Ti, W). on peut citer comme exemple
le carbure de chrome Crp3Cs, €t les carbonitrures et les nitrures comme CrN, Cr,N, et
d’ autres substances de composition un peu complexe [6].

- Lesphasesintermétalliques : Elles sont essentiellement formées lors de chauffage ou
de refroidissement selon les types. On distingue essentiellement les composés
suivant :

Laphase sigma (o).
La phase apha prime (o).
La phase chi (y) qui est purement éectronique [6].

|.4- Lesdifférentes classes desaciersinoxydables

Les aciers inoxydables se présentent sous trois formes cristallographiques :
martensite, ferrite et austénite (selon la Figure 1.7), et comportent trois principaux
éléments d'alliages : Cr, Ni e Mo. Ces trois déments amdiorent chacun d'eux la
résistance atous les types de corrosion. On est ainsi amené a distingué, en tout, six classes
d aciers inoxydables usuels, de résistance croissante alacorrosion :

- Les aciers a 12-13%Cr, qui peuvent ére martensitiques ou ferritiques selon leurs
traitements thermiques et leurs teneurs en carbone.

- Lesaciers a 17%Cr, essentiellement ferritiques a |’ état d’ utilisation : il en existe des
variantes au molybdéne (1 ou 2% Mo) pour amélioration de la résistance a la
corrosion et méme aussi des variantes au nickel (2 24% Ni).

- Les aciers au chrome-nickel, a 18% Cr et 8 & 12% Ni : ces aciers sont de structure
austénitiques.

- Les aciers au chrome-nickel-molybdene, a 18% Cr et 12% Ni et 2 a 3,5% Mo : ces
aciers sont également de structure austénitiques, ils ont les mémes propriétés que les
précédents.

- Les aciers austéno-ferritiques (ou aciers duplex) : Ces aciers sont de structure
biphasées (d’ ou le nom duplex), ils contiennent des teneurs en chrome, molybdene et
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azote relativement élevées ; leurs deux principaux types sont le 22-05 et le 25-07 (le
super-duplex) qui ont intérét du prix (car ils ont des teneurs basses en Ni), ont une
limite d’élasticité éevée (a cause de la forte teneur en azote), et leurs trés faible
sensibilité ala corrosion sous tension par les chlorures [13].

MARTERSITIQUE FERRITIQUE AUSTENITIQUE DUPLEX

Molybdéne
Aluminium
Cuiwre,...

- 0-4 9%

18 * -
Chrome 0—-15%98

Carbone = =
= 0.1% = 0,1% <0 1% <0 1%

Figurel.7: Les différentes classes des aciers inoxydables.

| .5- Lesaciersinoxydables duplex

|.5.1- La définition de la classe des aciers duplex

Les aciers inoxydables austéno-ferritiques possedent une microstructure complexe
composée de deux phases métalliques (austénite et ferrite dans un rapport proche de 50/50)
et dinclusion doxydes. Les deux phases métadliques ayant des caractéristiques
mécaniques différentes, d’important gradient de contraintes sont générées a la surface du
matériau lors de I'application d'un chargement externe (traction uni-axiale, polissage
mécanique, frottement, etc.) [14].

Ces types d'acier inoxydable sont essentiellement de composition exceptionnelle de
telle sorte a obtenir une structure biphasée presque aux teneurs égaux (leurs teneurs en
austénite comprise entre 40 a 60%) et cela dépend de leurs compositions chimiques. Ils se
composent d’ une faible teneur en carbone, en nickel, une teneur élevée en chrome avec des
gjouts en faible proportion en molybdene et en azote. La plupart composition des nuances
d aciers inoxydables duplex sont inscrit dansles Tableau 1.1 et 1.2 [22 et 23].

Tableau |.1: La composition chimique des différentes nuances des aciersinoxydables

duplex [10].
Eléments C Cr Ni Mo Cu N
Teneur % <0,03 19a26 438 15a4 <2 <03

Tableau 1.2: La composition chimique de I'acier duplex X2CrNiMoN20-5-3 (UNS
S32205) [23].

Eléments C Cr Ni Mo N Mn S
Teneur % | 0,02 22,8 55 31 0,17 1,8 0,3
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Selon la composition chimique en élément d’ alliage, on définit les différents nuances
(selon les normes internationales UNS et EN) des aciers inoxydables duplex et leurs

composition chimique dansle Tableau 1.3

Tableau 1.3: Les principaux nuances des aciers inoxydables duplex et leurs

compositions chimiques[7, 15, 16 et 17].

Grade UNS EN C Cr Ni Mo | Mn N Cu w
Premiére génération des aciers inoxydables duplex
329 S32900 | 1.4460| 0.08 | 23.0-28.0 [{2.5-5.0|1.0-2.0| 1.0 - 23.0-28.0 | 25-5.0
3RE60 | S31500 |1.4417| 0.03 | 18.0-19.0 {4.3-5.2|25-3.0| 1.5 | 0.05-0.10 | 18.0-19.0 | 4.3-5.2
UR5S0 | S32404 - 0.04 | 20.5-225 |55-85(2.0-3.0| 2.0 - 1.00-2.00 -
La génération moderne des aciers inoxydables duplex
2304 S32304 |1.4362| 0.03 | 21.5-245 |3.0-55|0.0-0.6| 2.5 | 0.05-0.20 - -
2205 S31803 |1.4462 | 0.03 | 21.0-23.0 |4.5-6.5|2.5-35| 2.0 | 0.08-0.20 - -
2205 S32205 | 1.4462| 0.03 | 22.0-23.0 |4.5-65|3.0-3.5| 2.0 | 0.14-0.20 - -
2209 - - 0.009 22.25 8.55 329 | 157 0.10 0.10 -
DP-3 S31260 0.03 | 24.0-26.0 |5.5-7.5|5.5-7.5| 1.0 | 0.10-0.30 | 0.20-0.80 | 0.100.50
UR52N | S32520 |1.4507| 0.03 | 24.0-26.0 | 5.58.0 |3.0-5.0| 1.5 | 0.20-0.35 | 0.50-3.00 -
255 S32550 |1.4507 | 0.04 | 24.0-27.0 |4.5-65|2.9-39| 15 | 0.10-0.25 | 1.50-2.50 -
DP-3W | S39274 - 0.03 | 24.0-26.0 | 6.8-8.0|2.5-35| 1.0 | 0.24-0.32 | 0.20-0.80 | 1.50-2.50
2507 S32750 | 1.4410| 0.03 | 20.0-26.0 |6.0-8.0|3.0-5.0| 1.2 | 0.24-0.32 0.5 -
Zeron100 | S32760 | 1.4501 | 0.03 | 24.0-26.0 |6.0-8.0|3.0-4.0| 1.0 | 0.20-0.30 | 0.50-1.00 | 0.50-1.00

|.5.2) La métallographie des aciersinoxydables duplex (cas de 22 05)

Les aciers inoxydables duplex se composent de deux phases ferritique et
austénitique. La teneur en austénite varie de 40 a 60%. La structure micrographique de

I’ acier inoxydable duplex 2205 est montrée danslaFigure|.8.
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Figurel.8: Lamicrostructure del’acier inoxydable duplex 2205

| .5.3- Structures et transfor mations structur ales

Les alliages austéno-ferritiques présentent de nombreuses évolutions structurales par
traitements isothermes a 1000°C, ceux-ci concernent la phase ferritique car d'une part
celle-ci est enrichie en chrome et molybdene (éléments alphagenes), et d'autre part, que les
vitesses de diffusion des éléments sont plus élevées dans la ferrite que dans 'austénite dd a
saplus faible compacité.

On peut distinguer essentiellement trois catégories d'évolutions structurales
rencontrées dans les alliages austéno-ferritiques [11].

v" celles se produisent au dessus de 1050°C.
v' celles se produisent entre 600°C et 1050°C.
v" celles se produisent en dessous de 600°C.

1.5.3.1) Lestransformations aux hautes températures (au dessus de 1050°C)

Les aciers inoxydables duplex se solidifient entierement en mode 6 (a), ce n'est gu'au
cours du refroidissement que la transformation en phase solide d(a) — 7y se produise
(Figure 1.9). La transformation a — y peut étre également incompléte si les vitesses de
refroidissement sont grandes [11].

ENP 2010-2011 Page 11



Chapitrel L es aciersinoxydables duplex

1
l Erot e ||
1600 ==

'_1’.*5/ | r+é+5\ &= 1
. |
'.ztml [ - :

. 1_ | |
e L |
ax 1000 -
=
= ] ~
LR | L \——— |
& go0p— B s
B | AN
! | tioe
Bo | i \ i o | 4‘
L] ]
| l 1 | |
S0 i 15 20 5 30
Teneur massmque en Cr %% .
2% EED |5 \D 5 ]

Teneur massigua en MNi %

Figurel.9: Coupe atraversle diagramme Fe-Cr-Ni a 70%Fe [6].

Signalons aussi, l'influence de la composition chimique en particulier I'action

stabilisatrice des aditions d'azote sur la structure biphasée en rapportant a plus haute
température latransformation y — d(a) [11].

1.5.3.2) Transformation aux températures comprises entre 1050°C et 600°C

D'apres les diagrammes TTT des aciers inoxydables austéno-ferritiques (voir Figure

[.10). On voit bien que la plus part des phases sont intermétalliques, des carbures et des
nitrures préci pitent dans ce segment de température.
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Figurel.10: Diagramme TTT del’acier inoxydable duplex 2205 [25].
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» Preécipitation des carburesde chrome

C’est une précipitation qui se produise a la limite du joint o / y et se produise
par la formation d'un agrégat austénite-carbure [10]. Les précipités de type M;Cz
apparaissent entre 950°C et 1050°C. Tandis que des carbures de type M,3Cs se
produisent a des trés basses températures comprises entre 700°C et 900°C [11].

L’une des caractéristiques des aciers inoxydables austéno-ferritiques est la
précipitation des carbures de chrome dans les joints des grains et généralement
discontinues et qu'elle saccompagne d'un déplacement des joints de grain par
formation de phase austénitique dans les zones déchromées [11]. Ces carbures
précipitent lors de latrempe al'eau selon un refroidissement assez lent.

» Précipitation desnitrures

Pour les nuances des aciers duplex contenant des additions en azote maitrisé
(tel que I'acier 2205), une précipitation de chrome peut avoir lieu. La structure de ces
nitrures est hexagonale, et I'enthalpie de leurs formations est voisine de celle des
carbures Cr,3Cs vers 900°C [11].

Les précipités apparaissent tout d'abord dans les joints o / y et o / a. Des
précipités intergranulaire, principalement en zone affectée thermiquement fortement
ferritique ont été également observées|[11, 18].

» L'austénitederévision y2

La transformation de y2 est fonction de la température. Par un refroidissement
lent de I'dliage (austénite y1), il est possible d'augmenter la fraction volumique de la
phase austénitique, par contre, si le refroidissement brutal de I'alliage a partir d'une
température voisine de 1100°C suivi d'un maintien a 700/900°C, conduit a la
formation d'une austénite intergranulaire dans les grains ferritiques (austénite y2).

De tels précipités peuvent étre produit au sein de la ferrite soient de forme fine
latte non visible en microscope optique pour des vieillissements a des températures
inferieurs a 400°C, soient sous forme de lentille pour des vieillissements a des
températures a 500°C [19].

» Précipitation dela phase sigma (¢ de composition chimique FeCr)

La phase sigma a une structure tétragonale [20] avec 30 atomes par maille. Elle
apparait entre 650°C et 1000°C préférentiellement au niveau des joints des phases a. /
v et se croit dans la ferrite (voir la Figure1.11) [11].

Laformation de cette phase al'intérieur des plages ferritiques est indésirable, il
faut I'éviter en raison de la tres grande fragilisation ce qui donne une réduction de la
résilience et la résistance ala corrosion, le risque de fragilisation disparait totalement
au dessus de 550°C [19].
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La précipitation de la phase sigma ne dépend pas seulement de la composition
chimique de I'acier [20]. En effet, d'autres facteurs jouent leurs roles sur saformation
tels que lataille des grains (plus la taille des grains est faible, plus la probabilité de
la formation de la phase sigma est devée), Aingi, la phase sigma se forme plus
facilement dans les zones a grande énergie telles que les joints des grains et les
interfaces. La précipitation de cette phase est aussi influencée par la température de
mise en solution de deux fagons :

1- Si latempérature de mise en solution est élevée, les grains sont relativement
grand d'ou laréduction du taux de formation de la phase sigma.

2- Aux hautes températures, on assiste a la croissance de lateneur en ferrite, ce
qui favorise la précipitation de la phase sigma durant le traitement de
vieillissement [20].

Figurel.11: La phase sigma dans et entre lesjoints des grains a / y et se croitre dans
laferrited [11].

Il faut noter également que les vitesses d'apparition de la phase sigma sont
influencées par les traitements thermiques. Elle apparait ainsi plus rapidement pour
les structures trempées a partir de 1050°C (les grains a sont plus petits) [11].

» Précipitation de la phase chi (y)

C'est une phase intermétalliqgue de structure cubique centré, elle apparait
souvent dans l'intervale de température entre 700°C et 900°C au niveau des joints
entre les phases & / y et se croit & l'intérieur du grain ferritique mais en faible
proportion [15, 21]. Cette phase () influe sur la résistance a la corrosion par pigdre
et sur la ténacité des aciers inoxydables duplex. La phase y souvent se précipite
simultanément avec la phase ¢ sauf que la phase y est plus stable aux basses
températures [21].
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1.5.3.3) Lestransformations structurales au dessous 600°C

Les transformations les plus remarquables dans cet intervalle de températures sont la
démixtion de la solution Fe-Cr (o/a’) et la précipitation d'une phase intermétallique G,
mais, ces phases sont de tailles nanométriques ce qui nous causeraient probléme de ne les
pas détecter ni par les différentes méthodes telles que le microscope a balayage et a
transmission ni méme par la diffraction des rayons X. Le microscope éectronique a
transmission peut déceler |a présence de ces phases de tailles nanométriques [19].

Actudllement, la technique la plus utilisée pour éudier ce type de structure de
transformation est 1a spectroscopie M 6ssbauer [19].

» Démixtion dela solution Fe-Cr (a’)

Un phénomene de fragilisation a des températures inferieures a 600°C auralieu
accompagner d’un durcissement important a cause de la formation de la phase o’ au
sein de laphase ferritique [11].

A des températures comprises entre 250°C et 516°C, la ferrite est instable car
elle se décompose en deux phases, I'une est riche en fer (o), par contre, I’ autre est
riche en chrome (a’), selon la teneur en chrome et la température, la phase o’ est
formée suivant deux types de mécanismes :

e Par décomposition spinodal e (température comprise entre 280°C et 475°C).
e Par germination et croissance (souvent a des températures avoisinante de
500°C).

Dans le cas de la germination et croissance, les précipités sont stables et
possedent une structure et composition finale, par contre, la décomposition
spinodale, les phases évoluent avec le temps vers |’ état de stabilité et d équilibre
[18].

La démixtion o/a’ se fait a la fois par ces deux mécanismes, mais le plus
favorable et le plus dominant c’est le mécanisme de décomposition spinodale, car
c’est une transformation homogeéne et qui se fait sans apport d’ énergie. Le processus
est di a la présence d une lacune de miscibilité sur la courbe d’énergie libre de la
ferrite dont les especes identiques tendent spontanément a se rassembler [11, 19].

» Laprécipitation delaphase G

La phase G apparait dans la ferrite des aciers inoxydables duplex a des
températures comprises entre 300°C et 400°C, elle est de structure cubique a face
centrée. Les plus grosses particules se développent sur les dislocations, par contre,
les autres se forment aux joints de grains a/a’ car le nickel est rgjeté dans les zones
riches en chrome et en fer. La précipitation de la phase G est dirigée par le
mécanisme de décomposition spinodale et sa cinétique de formation est gouvernée
par lataille des particules, leurs densités et leurs fractions volumiques [19].
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1.5.4- Lesprincipales propriétés des acier sinoxydables duplex
1.5.4.1- Propriétés mécaniques

Les aciers inoxydables duplex possedent des propriétés mécaniques trés importantes,
les principales propriétés mécaniques sont tous les parametres qu' on peut déduire de la
courbe alongement-contrainte (%A — o) de quelques aciers inoxydables duplex, on cite
quelques parametres (Tableau 1.4) tels que larésistance ala traction, la limite élastique et
méme la dureté.

Tableau 1.4 : Les propriétés mécaniques de quelques types d’ aciers inoxydables duplex

[24].
Désignation Lanorme UNS | Résistanceala | Limite Elongation Dureté max
traction dlagtique HB HRB
2303 S32304 600 400 25.0 290 32
2205 S31803 620 450 25.0 293 31
2205 S32550 760 550 15.0 302 32
2507 S32750 795 550 15.0 310 32

Toutes les propriétés mécaniques des aciers inoxydables duplex sont influencées par
la composition de I’ acier en déments chimiques, les traitements thermiques et leurs durées
de maintien [11].

Les aciers inoxydables duplex ont une excellente résistance aux chocs méme aux
basses températures, une ténacité remarquable mais dépend de la composition chimique
ainsi, les ééments résiduels tel que la phase intermétalique sigma qui jouent un role
important sur la diminution de laténacité [1, 11].

La méthode la plus utilisable pour déterminer cette propriété c'est I'essai de la
résilience, cette a effectué sur un échantillon dont le plan de |’ entaille est transversal a
ladirection du laminage, les résultats sont montrés dans laFigurel.12 (a) [1].

La ténacité est inversement proportionnelle au taux de ferrite, en particulier au
voisinage de 08% de ferrite, la ténacité est réduite et de méme pour la température de
transition ductilité-fragilité (Figurel.12 b) [1].
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Figurel.12 : (a) Résultat de I'essai de résilience Charpy pour quelques nuances
d aciers inoxydables duplex comparé a celui de 316; (b) Effet de la ferrite sur
les propriétés de résilience des aciersinoxydables duplex [21].

1.5.4.2- Propriétés physiques

Les aciers austéno-ferritiques possedent des propriétés physiques remarquables telles
que la conductivité thermique qui est trés importent devant les aciers austénitiques, un
degré de magnétisme grace a 50% de la ferrite. En plus, les coefficients de dilatation
thermique sont faibles, et d autres propriétés (voir Tableau |.5), la densité et |le point de
fusion[1, 11].

Densité : 7,85g/cm° [1].
Point de fusion : 1460°C [23].

Tableau 1.5 : L’ évolution des principales propriétés physiques de |’ acier inoxydable
duplex 2205 en fonction de la température [7, 23].

Intervallede | expansion | T Résistivit | Conductivité | Lachaleur | Module de | Module de
température | thermique | (°C) | é thermique spécifique | Young E cisaillement G
(°C) x10° K™ (Q.m) | (W.m%LK?Y | QkghtkK? (GPa) (GPa)
20 | 0.80 17 450 200 75
2024100 135 100 | 0.86 18 450 190 73
202200 14 200 | 0.92 119 500 180 70
2024300 14.5 300 | 1.00 20 550 170 67
20 & 400 14.5 300 | 1.00 20 550 170 60

|.5.5- Larésistancealacorrosion desaciersinoxydables duplex

Géneralement, les aciers inoxydables possédent une excellente résistance a tous les
types de corrosions genéralisees et localisées, grace a leurs teneurs en ééments tel que le
Cr, Ni et Mo, les propriétés les plus importantes des aciers inoxydables duplex qui les
différent des autres types tel que les aciers inoxydables ferritiques et austénitiques, sont
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leurs grande aptitudes a la corrosion intergranulaire, et surtout la corrosion par piqire et
méme celle sous tension et en fatigue.

1.5.5.1- Larésistancealacorrosion générale

Ce type de corrosion, est une corrosion en générale dans des milieux agressifs, en
citant exemples des acides phosphoriques et |es acides organiques.

Les propriétés de la résistance a la corrosion en généra des aciers inoxydables
duplex 2205 sont généralement beaucoup plus importantes que les aciers austénitiques tels
que 316L et 317LN comme la Figure 1.13 les montre. Et a cause de cette propriété de
résistance ala corrosion, les aciers inoxydables duplex sont plus favorable de les appliquer
dans les milieux agressif comme les sulfures et les acides phosphoriques par rapport ales
aciers austénitiques qu’ils sont moins résistants (Figure 1.13). Récemment, les aciers 2505
sont utilisés pour le transport des produits chimiques agressifs comme les produits
pétroliers [25].

°C °F ppm CI°
1600
100 210
UR 2205
1200
75 165
_UR2205 - N7 N
50 A\ 120
316 LN-3Mo
- UR 2205 316l
25 3161 ; 75 400
0 0
20 40 60 80  100% 20 40 60 80  100°C
(@) (b)

Figurel.13: Résistance ala corrosion dansles: (a) Solution %H,SO, + 2000ppm CI*;
(b) Solution 54% P,05-2%H ,S04+0,2 % HF+1,6% H,SiF¢ [25].

Géneralement, les aciers inoxydables duplex sont tres résistants a la corrosion dans
les solutions organiques (les bases et les acides organiques) et les solutions caustiques
(pétes et papiers) au lieu les aciers austénitique 304 ou 316L (voir la Figure 1.14), pour
cela, les aciers inoxydables duplex sont trés employables dans les industries chimiques
(organique et inorganique) et I'industrie des pétes et papiers [25].
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Figurel.14: Larésistance del’acier 2205 dans: (a) Les solutions caustiques ; (b) Les
solutions organiques [25].

|.5.5.1- Larésistancealacorrosion localisée

Cette corrosion est localisee dans des milieux et des plages bien définies par
influence des parameétres extérieurs, les principal es corrosions localisées sont : la corrosion
intergranulaire, la corrosion par piglres, corrosion caverneuse, Corrosion sous tension et
corrosion par fatigue. Les aciers duplex représentent une forte résistance a ces différents
types de corrosion.

Dans la corrosion par piqUres et sous tension, on détermine le nombre d’ équivalent &
la résistance aux piqires (PREx= %Cr + 3.3%Mo + 16%N) qu’il nous donnera une idée
sur sa résistance a ces deux derniéeres. Lorsque PEy est élevée, larésistance ala corrosion
dans les milieux agressifs sera presque totale (pour |’ acier 2205, le PEy = 36) [4, 7].

» Lacorrosion intergranulaire

Les aciers inoxydables duplex possedent une tres bonne résistance a la corrosion
intergranulaire, gréce a leurs structures biphasées formeées de la ferrite qui est plus riche
en chrome que |’ austénite et qui est plus riche en carbone que la ferrite [11]. Cette trés
bonne résistance a la corrosion intergranulaire due au niveau relativement élevée de la
teneur en chrome obtenue aprés traitement de sensibilisation dans la zone de
précipitation des carbures de chrome (entre a et y), les phénomenes de diminution locale
du chrome provoque cette corrosion dans les aciers austénitiques ou ferritiques est trop
faible dans les aciers duplex [26]. Cette tres bonne résistance de ces aciers est due ala
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faible probabilité d existence de joints des grains homogenes o/a et y/y sensibles aux
phénomenes qui causent la corrosion intergranulaire [26].

» Lacorrosion par pigQres

Gréce a la haute teneur en chrome (22%) les aciers inoxydables résistent a la
corrosion en général et en particulier a la corrosion par piqlres, et I’addition de
molybdene (3%) combinée avec 0.16% d’ azote, I’ acier inoxydable 2205 aura la haute
résistance aux piqdres par rapport aux aciers austénitiques 304 et 316 d’ou leurs vaste
domaines d’ applications surtout dans les tres agressifs (on voit sur laFigure1.15) [25].

l.-{' .|}'
100 ' 210 30 = <
104
 UR2205 40 +
75 > 1o 30 1 86
50 120 20 + 65
10 +
25 80
0+ 4
5 0 304L 316L UR 2205
] 831803
| l l B Guarantesd @ Ask Us
001 0.1 1 0 % :
(a) (b)

Figurel.15: (a) Sensibilité ala corrosion par piqires en solution de chlorure; (b) Effet
de la température sur la corrosion par pigares dans la solution 10%Fe
Cl36H,0 [25].

» Larésistancealacorrosion caver neuse

Larésistance alacorrosion caverneuse est améliorée par les aciers duplex qui expliquent la
poussée de domaine de passivation vers les hautes concentrations (le pH faible) dans les
solutions chlorures et acides phosphoriques (Figures 1.16), qui lui donnera un domaine
d application trés étroit [25].
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Figurel.16 : (a) Conditions de passivation de plusieurs aciersinoxydables dans|a
solution 10%Fe Cl36H,0 ; (b) La corrosion caverneuse dans la solution
30NaCl/l & 20°C [25].

» Larésistance ala corrosion soustension
La corrosion sous contraintes est dues relativement a la formation des fissures
dans des milieux corrosifs, apres une période d’incubation assez longue, les fissures se
propagent rapidement et conduisent ala destruction du matériau [1].

Les aciers inoxydables duplex sont exactement pour I'améioration de la
résistance ala corrosion sous tension des aciers inoxydables. Il s agit de I’ utilisation des
types d’ aciers inoxydables dans le domaine agressif tel que les solutions contenant de
chlorures et des conditions des gaz sulfureux dans les industries de transport du pétrole
et du gaz (Figure 1.17). Il est exactement trés largement utilisé pour le soudage des

tubes[25].
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Figurel.17 : Larésistance alacorrosion dansla: (a) solution chlorure; (b) Les
atmospheres de chlorures[25].
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» Lareésistance alafatigue-corrosion

Ces aciers inoxydables duplex sont les plus résistants a la corrosion a la fatigue
par rapport aux aciers austénitique d’'ou I’ importance de |a biphasée de cet acier qui lui
assure une ductilité pendant les cycles de fatigue (voir laFigure1.18) [25].
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Figurel.18 : Les cycles de fatigue mécanique dans une solution eau de mer synthétique
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1.1 Définition

Le soudage est défini comme étant un procedé d assemblage qui y a pour but
d assurer une continuité physique entre les deux ééments a rassembler. Cette derniere
peut étre obtenue par deux méthodes fondamentales différentes, soit par contact
liquide/liquide (fusion locale le cas de notre soudure) ou par contact solide/solide (cas
de la diffusion). Mais pour chague matériau il y a la notion de la soudabilité qui
recouvre trois aspects essentiels sont [11, 27, 28] :

- La soudabilité opératoire qui étudie les conditions de réaliser une jonction entre
les deux métaux.

- La soudabilité locale ou métalurgique qui enveloppe |'étude de toutes
modifications locales telles que les changements structuraux et les modifications
physi co-chimiques.

- La soudabilité globale sattache a définir les propriétés d ensembles de la
construction pour mettre en évidence la sensibilité de joint soudé alafissuration.

I1.2 Les principaux procédés de soudage

L’ assemblage des aciers inoxydables peut s effectuer par des nombreux procédés
de soudage tels que: soudage a arc avec éectrode enrobée, sous flux, procédé MIG,
TIG, soudage au plasma, soudage par faisceaux d' éectrons et par faisceaux laser [27].

Les procédés les plus utilisés et les plus efficaces pour le soudage des aciers
inoxydables (cas des aciers inoxydables duplex) sont : le soudage TIG (Tungesten Inert
Gaz Welding) et le soudage al’ arc avec éectrode enrobée (SMAW).

[1.2.1LeProcédeTIG

Le soudage TIG est un procédé a |’ arc sous protection d’un gaz inerte avec une
électrode infusible (tungsténe) ou I’ arc jaillit entre I’ éectrode de tungsténe et la piéce a
souder au sein de |’ enceinte protégeée (I’ atmosphére du gaz inerte). Le métal d apport est
amené soit manuellement ou automatiquement dans le bain de fusion (Figurel1.1).

L’ éectrode en tungsténe peut contenir des ééments d'alliages qui favorisent
I’émission électronique telle que le thorium. L’utilisation de gaz neutre permet la
protection de I’arc et le bain fondu a |’ atmosphere ambiante, dont e bain est protégé de
I’atmosphére par la forme conique invisible de gaz inerte de protection Argon ou
mélange Argon-Hélium (sont utilisés pour les aciers inoxydables qui convient tels que
les aciers austénitiques, ferritiques et martensitique) ou par mélange Argon-Hydrogene
(il est déconseillé pour les aciers ferritiques, martensitique et austéno-ferritiques car la
présence de I’ H, dans le bain de fusion peut provoquer une fragilisation du joint soudé)
[27, 29, 30].
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Pour le soudage sans métal d’ apport des aciers inoxydables duplex, on utilise
souvent un mélange Argon-Azote pour but de maintenir I'équilibre ferrite-austénite
dans le joint soudé, |’ azote est utilisé pour baisser la teneur en ferrite a la racine des
joints soudés grace a sont puissant pouvoir gammagene. Pour le soudage avec métal
d apport, les produits utilisés comme métal d’ apport sont soit sous forme de baguettes
(en soudage manuel) ou sous forme de fil (en soudage automatique) [27].
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Figurell.l: Principe du soudage manued par le procédé TIG (ou GTAW) [27].

Le procédé TIG est adopté pour le soudage des tbles d épaisseurs trés minces et
téles minces (jusqu’au 25 mm d’ épaisseur), et il convient parfaitement pour le soudage
des tubes minces et |es piéces embouties de faibles épaisseurs [29].

Ce procédé typigue de soudage a des avantages et une bonne efficacité par rapport
aux autres procédés, et ses principaux avantages sont [29, 31, 32]:

» Lesoudage TIG peut s effectuer sans métal d’ apport contrairement aux d autres
procédés al’ arc (électrode enrobée, MIG, MAG,...).

» Uneexcellente stabilité de |’ arc de soudage.

» La rédlisation des cordons lisses de trés bel aspect de surface, de bonne
compacité et des excellentes propriétés mécaniques du joint soudé.

» Unetres bonne protection contre I’ atmosphere, d ou |’ absence d’ oxyde, I’inutile
des opérations de nettoyage et suppression de laitier.

» Trésfaible usure des éectrodes réfractaires.

» Permet de réaliser des soudures sans inclusions métalliques ou gazeuses, méme
sur les métaux difficilement soudables.
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I1.2.2 Procédé a ar ¢ avec éectrode enrobée

Le soudage a |’ arc avec éectrode enrobée est un procédé a la fois rapide et d’une
bonne souplesse d’ utilisation sur toutes les nuances d’ aciers inoxydables. L’électrode
enrobée est constituée par une @me métallique centrale autour de laguelle est disposé
concentriquement I’ enrobage. Généralement, I’ame métallique constitué par un fil en
acier inoxydable qui permet la conduction de courant, apporte le métal, forme le cordon
et comporte les éléments d’ alliages devant assure une grande partie des caractéristiques
désirées de la soudure. L’ enrobage des électrodes contient des oxydes complexes, des
fondants et des carbonates intimement mélangés puis agglomérés a I’ acide de silicate
acdin par dissociation a haute température des carbonates, il est possible de générer
une protection gazeuse tandis que les oxydes sous forme d'un laitier participent aux
réactions d’ affinage du bain de fusion [29]. Le procédé est schématisé dans la Figure
.2

Enrobage .
Ame de I'électrode

Sens de soudage

L aiti &r

salidifia

Gouttes de
méatal en fusion

1

Bain de L aitier M St=l

Metal Zona de i
ial fusion liguida da base

deposa liagi=on
Emo lid iFiad

Figurell.2: Le schémareprésentatif du principe de soudage al’arc électrique
avec éectrode enrobée (SMAW) [27].

Cet enrobage de I’ é ectrode procéde un triple réle, sont [29] :

- Il protége le métal fondu du contact de I'acier et évite |I’oxydation du
chrome.

- Contribue a la bonne qualité métalique du joint a sa résistance a la
corrosion.

- Stabilisateur del’arc.

Le soudage a I'éectrode enrobée s applique particuliérement bien a toutes les
formes d'assemblage en aciers au carbone et peu aliés. C'est un procédé qui se
rencontre dans tous les domaines industriels (sur les chantiers comme soudage des
ponts, les navires et des pipelines).
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1.3 Lecyclethermique de soudage

L’ assemblage des piéces par le soudage s effectue par un apport important
d énergie donc une importante chaleur localisé sur la piece dont leur propagation sur la
pi€ce provoque un traitement thermique qui est caractérisée par ces effets suivants :

- Un chauffage trées rapide jusgu'a une température comprise entre la
température initiale (de la piece) et latempérature de fusion (au cordon).

- Un refroidissement qui succede immédiatement au chauffage dont la cinétique
dépend essentiellement des paramétres de soudage.

La propagation de la chaleur du cordon vers I’extrémité de la piece selon un
gradient thermique provogque des phénomenes métalurgiques durant |’opération de
soudage, et en un point donné de |’ assemblage, il faut donc connaitre la variation de la
température en fonction de temps, c'est-a-dire, le cycle thermique de soudage. Selon ce
cycle, on peut enfin déterminer le choix des procédés de soudage et les modes

opératoires. La courbe 6 = f(t) tracé en un point A au voisinage d une soudure est
représentée danslaFigurell.3.

+_'H (0102) | ?

Figurell.3: Variation delatempérature @ en fonction de température au point A lors
de chauffage et de refroidissement [28].

D'ou:
L 6, : Latempérature maximale atteinte.
Ts: Letemps de s§our au dessus d’ une température 6s.

Tr (01, 0,) : Temps de refroidissement entre deux températures 0, et 0.

Vr: Vitesse de refroidissement a une température 0.
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En plus, en un point de I’assemblage, ces dernieres grandeurs associées au cycle
thermique nous permettent d’accéder a la connaissance ou a la prévision des
phénomeénes métallurgiques qui prennent place en ce point. Par exemple, la répartition
thermique aux aentours d’ une soudure qui se détermine par la courbe 6, = f (X)
(Figure 11.4), qui donne la variation de la température maximale 6, atteinte en chaque
point en fonction de la distance (x).

‘f Im

Figurell.4: Variation de latempérature 6, en fonction dela distance x aux
alentours de joint soudé [28].

A travers le cycle de soudage, le gradient thermigque provoque des changements
microstructuraux dans le métal de base. Ces modifications dépendent de la température
maximale atteinte et de la cinétique de refroidissement en ce point. Aprés soudage, on
distingue successivement, selon I’ axe de cordon (x), les zones suivantes (Figure 1.5 et
[1.6) :

v Méta de Base (MB): Méta des pieces a assembler (de I'acier inoxydable
duplex), il est caractérisé par une structure en bande constituée de grain
d’ austénite et de ferrite (50/50).

v' La Zone Affectée Thermiquement (ZAT) : C'est la partie de métal de base qui
n'a pas été fondue (la zone entre le cordon et le métal de base non fondue),
mais elle a subit des modifications microstructuraux a cause de la chaleur du
soudage. Elle est caractérisée par une structure granulaire.

v La Zone de Liaison (ZL) : C'est une zone de frontiére entre la zone affectée
thermiquement et |a zone fondue.

v' La Zone Fondue (ZF) : C'est une zone demétal fondu aprés solidification,
cette zone est caractérisée par une structure aciculaire de type Widmanstétten
et dendritique.
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Figurell.5: Schématypique d'une structure austéno-ferritique destrois principales

zones apres soudage [34].
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Figurell.6: La structure métallographique de la soudure (MB, ZAT et ZF)
I1.4 Lesprincipaux défauts aux joints soudés

Les principaux défauts qui peuvent se rencontrer en pratique sont dus a une
exécution défectueuse des joints soudés que se soient des défauts opératoires ou des
défauts de soudage interne. Parmi ces défauts, on trouve

Le manque de pénétration : Ce défaut est grave, il engendre une réduction de la
section du métal de la soudure et constitue une amorce rupture.
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Le mangue de fusion : Il est du au fait que le métal de base n’a pas été chauffé a
une température suffisante d’ou I’absence de la liaison avec le métal d’ apport
fusionné.

La porosité: Résulte de I'inclusion de gaz dans le métal fondu sous forme des
bulles isolées, ces cavités se nomment des soufflures ou des pigdres.

Les inclusions: On distingue les inclusions d’ oxyde et les inclusions de laitier,
sont essentiellement notables dans les procédés soudage non protégés.

La fissuration a chaud: On distingue deux types de fissures: les fissures de
solidification sont localisées dans les directions de solidification et les fissures de
liguation sont remarquables dansla ZAT.

La fissure a froid : Elles sont souvent apparaissent a des basses températures (au
dessous 200°C). elles sont fines et non pas d’ orientation privilégiée par rapport a
la microstructure, elles se développent souvent dans la ZAT mais parfois dans le
métal fondu.

La fissuration au réchauffage : Elle est de caractére intergranulaire, et se rencontre
essentiellement danslaZAT agros grains et rarement dans le métal fondu.

Les microfissures: Ce sont des fissures a I’ échelle microscopique, elles sont
souvent liées ala présence d’ hydrogene et alatrempe.

En plus des défauts cités, on constate des défauts au niveau des cordons, qui

peuvent accentuer les risques de corrosion et la rupture par la fatigue, ce sont [15]:

- Les cordons trop bombeés : sont dus a I'intensité trop faible du courant et un
balancement insuffisant de |’ électrode.

- Les cordons trop étalés dus a la trés importance de I'intensité du courant et le
surchauffage des pieces.

- Les cordons irréguliers résultent souvent d’un choix défectueux de I'intensité
du courant de soudage ou de I’ utilisation d’ él ectrodes non appropriées au métal
des piéces.

4 Soudabilité des acier sinoxydables duplex

Souvent les aciers inoxydables ont une bonne soudabilité, ils se solidifient en

ferrite (phase 6) et subissent une transformation partielle en austénite au cours du
refroidissement. La structure de la soudure dépend de I’ équilibre entre les ééments
alphagenes et gammagenes et de méme de cycle thermique de soudage tel que:

>

>

Les cycles thermiques rapides provoquent une forte formation de ferrite dans le
joint soudé ce qui a pour effet de détériorer les caractéristiques de résilience.

Les cycles thermiques lents favorisent la formation de [I'austénite au
refroidissement et ils provoquent aussi 1a précipitation des nitrures et les phases
intermétalliques (phase o) dont les effets néfastes sur la résistance ala corrosion
et sur larésilience. Généralement, pour éviter ces phénomenes, il faudra prendre
précaution de garder |’ énergie de soudage entre 8 et 18 kJ/cm et de maintenir la
température entre passes au dessous de 100 a 120°C [33].
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11.5.1 Solidification et structure des soudures du duplex

Le mode de solidification et de refroidissement influent sur les propriétés de
soudages des métaux, et la différence de structure et du gradient thermique entre le
métal d’apport et le métal de base provoque une différence microstructurale entre ces
derniers.

Dans le métal fondu, la solidification et |a croissance de la ferrite se font suivant
le mode épitaxie a partir du métal de base au joint fusionné, la croissance des premieres
dendrites est orientée selon le gradient thermique [15].

La formation de I’austénite initie sur les sites intergranulaires, ensuite, elle est
suivie par laformation de I’ austénite type Widmanstétten.

Etant donné que la germination de I’ austénite aura lieu dans les joints des grains,
une fine taille des grains ferritiques engendrent les taux élevés d’ austénite. Souvent, le
taux de ferrite dans le métal fondu dépend & la fois de la composition chimique et la
vitesse de refroidissement, pour des vitesses lentes de refroidissement conduit a la
formation en plus de I’ austénite, par contre, pour les refroidissements brusque, on aura
une faible teneur d austénite formé [15]. Donc, la formation de toute structures dans le
métal de base est directement influencé par les différents phénomenes extérieurs (le
cycle thermique de soudage) et les phénomenes intérieur (tel que la composition
chimique), et le mécanisme qui gouverne la formation de ces phases est la diffusion
entre phases.

11.5.2 Controledelaferrite danslesjoints soudés

Le probléme essentiel ¢’ est avoir maitrisé la soudabilité de I’ acier et de controler
lateneur en ferrite du joint soudé (zone fondue et |a zone affectée thermiquement) [11].
Lors de soudage, le cycle thermique provoque |I’augmentation important de taux de
ferritedanslaZF et laZAT [15].

La possibilité d’ évaluer la teneur en ferrite retrouver dans ces zones a I’ éat brut
de soudage est trés indispensable. Cela est rendu possible gréace a un certaines
techniquestelles que:

e Laferritoscopie qui utilise la propriété de ferromagnétisme de laferrite.

e L’exploitation delogiciels d’ analyse quantitative des structures métalliques.

e L’exploitation des aciers représentations graphiques connues sous le nom de
«diagramme de constitution », ces diagrammes ont é&é développés dans les
derniéres années afin de prédire avec précision la quantité de ferrite dans le
soudage des aciers inoxydables. Parmi ces diagrammes, on cite les deux
principaux diagrammes :
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- Lediagramme de Schaeffler

Ce diagramme est représenté dans la Figure |1.6, il permet de prévoir la
microstructure a I’ ambiante des zones soudées, le diagramme utilise la notion
du nickel et le chrome équivalent pour tenir compte des teneurs respectives en
€éléments gammagenes et a phagenes [5].

Notons bien que le diagramme de Schaeffler ne prédit pas les
microstructures duplex, ce dernier a éé modifié par Dulong en tenant compte
del’azote[5, 11].
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Figurell.6 : Diagramme du Schaeffler [33].

- Diagrammede WRC 1992
Ce diagramme est le plus récent et le plus précis (Figurel1.7) ou il aprit
en considération I'influence de I'azote et le cuivre (donc applicable sur les

aciers inoxydables duplex).
Les équivaents de chrome et de nickel sont :
Cr eq = %Cr + %Mo + 0,7%Nb.
Ni eq = %Ni + 35%C + 0,25%Cu + 20%N.
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Nigg= NI +35C+20N+0.25Cu

Creg = Cr+ Mo + 0.7 NbD

Figurell.7 : Diagramme WRC [15].

11.5.3 Transformations structurales des phases durant le soudage des
aciersduplex

Les transformations microstructurales durant le processus de soudage sont tres
complexes et dépendent a la fois de la composition chimique du matériau et du cycle
thermique de I’assemblage. Au cours de cette opération, la ZAT est chauffée a haute
température en provoquant latransformation de |’ austénite en ferrite (5) et la croissance
du grain de ce dernier. A cet effet, I’acier devient totalement ferritique, mais lors de
refroidissement, |a phase austénitique apparait [20,35]. La transformation y — & est plus
dominante dans cette zone durant les deux cycles de chauffage et refroidissement [35].
La ZAT peut étre le siége d'une précipitation des carbures de chrome a une certaine
distance de la zone fondue car la température de leurs formations est atteinte et les
vitesses de refroidissement appropriées.

On peut constater méme d’ autres transformations des phases qui se manifestent
dans les aciers inoxydables duplex, parmi elles: la précipitation des nitrures de chrome
(CroN) dans la matrice ferritique, la précipitation des composés intermeétalliques (les
phases o, %, m et la phase R), ainsi que la précipitation de |’ austénite secondaires (y2)
danslaferrite [15 35].
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I1.6 Traitements ther miques des soudures en acier inoxydables duplex

Les aciers inoxydables austéno-ferritiques ne sont pas sensibles a la corrosion
intergranulaire. De ce point de vu, ces derniers n’exigent aucun traitement thermique
aprés soudage. Dans le but d éviter toute transformation de ferrite, on évite toujours de
ne pas pratiquer ni préchauffage ni post-chauffage.

Parfois, le processus du soudage peut déstabiliser I’équilibre ferrite / austénite
dans le joint soudé, et pour le rétablir, le seul traitement préalable aprés soudage est
I” hypertrempe [4]. Ce précédent, permettra |’ obtention aux joints soudés une structure
biphasé homogene (50% ferrite et 50% austénite) par la réduction de lateneur en ferrite
dans les régions de la ZAT et la ZF. Latempérature de I’ hypertrempe est de I’ ordre de
1050°C pour les nuances sans Molybdéene et de 1100°C pour les nuances avec
Molybdene [11].
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[11.1 Matériau étudié

Dans notre travail, nous avons choisi un acier inoxydable duplex (austéno-
ferritique 50/50) de la désignation UNS S31803, et selon la norme ASTM est SAF 22
05. Ce choix est justifié pour lesraisons suivantes :

v 1l aune bonne soudabilité aux basses températures (soudage des pipelines)

v" Une bonne résistance a la corrosion sous contrainte (utilisation dans les
domaines chlorurés et acide comme le domaine pétrolier et stockage des
produits chimiques agressifs).

Les échantillons fournis sont des éprouvettes d' une taille uniforme, d’ épaisseur 8
mm et de longueur 2.7cm qui ont dg§a subit un travail de vielllissement a 350°C et
475°C.

L'éude du diagramme pseudo-binaire, nous permet de décrire toutes les
transformations et les états structuraux de |’ acier qui peuvent étre enregistrées dés |’ état
liquide (haute température) jusgu’a |’ état solide (température ambiante). Pour cela, on
les distingue comme suit :

e Audessusde 1480, I’ acier est liquide

e Entre 1480 et 1460°C, la formation ou la précipitation de la phase ferritique 6
(en aliage liquide + ferrite 6)

e Entre 1460 et 1220°C, l'acier se refroidit sans aucun changement de
composition

e Au dessous de 1220°C, I'austénite précipite jusqu’a |’ état ambiante (Figure
11.2).

Dans I’ éat solide, selon un traitement thermique, la composition mixte (austénite
50% et ferrite 50% d’ apres la composition chimique de |’ acier) peut étre modifié, soit
par :

v Latempérature de maintien lors de refroidissement entre 1000 et 1350°C

v' Ladurée de maintien achaud et la vitesse de refroidissement.

v Un traitement thermique a des basses températures (au dessous de 1050°C) qui
favorisent la précipitation d’ autres phases qui provoque la variation des taux de
phases et la fragilisation par durcissement des précipités.
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Figurelll.l: Position relative del’acier a éudier dansle diagramme d’ équilibre
pseudo-binaire Fe-Cr-Ni a 70% Fe.

111.1.1 Analyse chimique de matériau

Les analyses chimiques ont été effectuées sur I’acier duplex 22 05 au Centre de
Recherche Nucléaire Draria (CRND) par la méthode de spectrométrie de fluorescence
des rayons X [36]. Les résultats de cette analyse sont inscrits dans le Tableau 111.1.

Tableau I11.1: Lesrésultats de |’ analyse chimique du métal de base UNS S 31803
Eléments| C Mn | S P S |Cr|N | Mo| N Cu

% 004 | 0.74 | 0.36 | 0.024 |0.019| 21.8 | 5.7 | 2.76 | 0.144 | 0.060

Ces résultats obtenu sont proche des analyses théorique et les primordial (la
norme ASTM), Tableau I11.2.

Tableau 111.2 : Composition chimique de I’ acier inoxydable duplex 22 05 selon la
norme ASTM

Eléments| C Mn Si P S Cr Ni Mo N

% 003 | 200 | 100 | 003 {002 | 21- | 45- | 25- | 0.08-
23 6.5 3.5 0.2
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[11.1.2 Les caractéristiqgues mécaniquesdel’acier étudié

L’ acier étudié (UNS S31803) possede de bonnes propriétés de ténacité avec une
ductilité moyenne et une résilience acceptable. Les caractéristiques mécaniques sont
présentées dans le Tableau 111.3.

Tableau 111.3: Propriétés mécaniques de métal de base de I’ acier SAF 22 05

Désignation |Reyee (MPa) |Rm (MPa) [Allongement (%) |[KCV (dal/cm?) [Dureté HRC

SAF 22 05 523 677 36 225 23

[11.2 Réalisation dela Soudure

111.2.1 Choix des procédés d’ assemblage (Soudage)

Dans notre étude, le procédé de soudage a été choisi pour la réalisation d’une
soudure de bonne qualité ou ils ont réalisés les procédées TIG manuel et |’ arc électrique
avec éectrode enrobée :

- Le procédé TIG (Tungsten Inerte Gaz Welding) pour la réalisation de la
premiere passe (passe de pénétration).

- Leprocédé al’arc avec éectrode enrobée pour la réalisation des autres passes
(les passes de bourrage et de finition).

Le choix de ces procédés est conforme a la norme en raison de la tres bonne
qualité de la soudure obtenue.

111.2.2 Métal d’apport utilisé

L’ assemblage a été effectué pour raison d'obtention d’une soudure homogene,
pour cela, le métal d’apport utilisé doit I’ assurer par ¢a composition chimique qui est
auss trés proche de celle de métal de base (2209) a fin d’assurer cette continuité au
niveau de joint de soudure. Le métal d apport choisi est selon la norme ASME
SECTION 1X 2000 :

- ER22 09 pour le procédé TIG sous forme de baguette
- E22 09 pour le procédé al’ arc électrique sous forme d’ é ectrode enrobée.

La composition de ce métal est représentée dansle Tableau 111.4.
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Tableau 111.4 : La composition chimique de métal d’ apport SAF 22 09

Eléments

SAF 22 09 C |[Mn|S | Cr |Ni Mo P | S N Cu

% (massique) |0.015 | 1.3 |05 | 225 |85 | 3.0 - - 1014 -

Par comparaison de cette composition avec celle de métal de base, on remarquera
gue lateneur en Carbone dans ce métal (0.015%) est inferieure a celle de métal de base
(0.04%) ce qui minimise éventuellement la précipitation des carbures de chrome, en
revanche, la teneur en Nickel dans le métal d’ apport est plus élevée a celle de métal de
base pour but de stabiliser I'austénite dans la zone fondue (ZF), et pour la teneur de
Chrome éventuellement représente une petite |égere augmentation par rapport a ce qui y
est dansle métal de base pour la compensation de la perte causée par la volatilisation
et par le refroidissement rapide de la zone fondue lors de soudage. Pour les autres
éléments, tous sont dans la limite recommandée par la norme des aciers inoxydables
duplex.

111.2.3 Les parametres de soudage

Les paramétres de cette soudure ont été choisis selon la composition de métal, les
dimensions d assemblage et des procédés utilisés. Pour notre soudure, ces paramétres
sont ce qui définit par la norme ASME SECTION X 2000 (voir I’annexe norme de
soudage).

I11.2.4 Soudage des tubes en acier sinoxydable duplex

La soudure a été réalisée au sein de I’ entreprise nationale G.T.P a Réghaya [ 36,
37, 38] sur des tubes en acier inoxydable duplex 22 05 (Figure I11.2) suivant ces
étapes :

1. Trongonnage de tube: Le tube initidlement trongonné a froid avec une scie
électrigue selon les longueurs suivantes :
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2. Préparation des bords: Les tubes obtenus ont été chanfreinés en V, avec un
angle de 75 +5° et un talon de 1 mm = 0.3mm. Ces derniers ont été réalisés par un
tour.

3. Nettoyage des bords: Les bords des tubes ont été nettoyés avant de les
assembler pour éviter toutes contaminations du bain fondu au cours d’ exécution
de la soudure.

4. Pointage des tubes: Pour maintenir les bords des tubes a souder fixe, ils ont
réalisés un pointage a I'aide des plaguettes distantes et réparties le long du
périmetre des tubes. Cela lui permettra de souder dans une position fixe, et au
cours de soudage, les plaquettes seront dessoudées.

5. Réalisation de la protection a I’envers: Cette protection a été effectuée a
cause du risque présenté par I’oxydation a I’envers du tube, en effet, une fente
d un petit diamétre a é&é faite pour permettre |’ accés du gaz protecteur « I’ argon »
al’intérieur de tube durant I’ assemblage.

6. Réalisation de la premiére passe (passe de pénétration) : Cette passe a été
réalisee par le procédé TIG avec une baguette de diamétre 2.4mm. Ensuite,
lorsgue cette passe est achevée, la protection a |’ envers sera enlevée et le cardon
subira un nettoyage al’ aide d’ une brosse métallique en acier inoxydable.

7. Contréle de la température d’inter-passe: Avant de réaliser les passes de
finition, il faut contréler la température d'inter-passes a I'aide d’un crayon
thermo-chrome ou cette derniere doit étre aux environ de 150°C.

8. Réalisation de la deuxiéme passe (passe de bourrage) : Cette passe a éé
réalisée par le procédé de soudage a I’arc électrique avec éectrode enrobée, le
diametre de I’ éectrode est de 3.25mm.

9. Réalisation de la troisieme passe (passe de finition) : précédemment, le
contréle de la température d'inter-passes qui est de 150°C, de méme pour la
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réalisation de cette passe que la deuxieme passe, sauf qu’avant d’ exécuter cette
passe de finition, ils ont enlevés le laitier produit lors de la deuxiéme passe par
meulage et |e cordon a été nettoyé par brossage.

10. Finition dela soudure: la soudure avant d' étre finie, ilsont enlevés le laitier
et nettoyés le joint de soudure par meulage brossage.

[11.3 Letravail expérimental

L’ objectif de notre étude est d’ étudier les caractéristiques des soudures en acier
inoxydable duplex ci-dessus soumises a des conditions de cycle choc thermique. Les
échantillons ont été préparés grace a I’aimable collaboration avec les ingénieurs du
département soudage de I’entreprise G.T.P. de Reghaia. Le plan de notre travail est
composeé deux parties comme suit :

o Partie1l: Traitement de vieillissement thermique :
> Traitement de vieillissement thermique a deux températures différentes
(350°C et 475°C) de 100h jusqu’ a 500h.
> Préparation métallographique et attaque éectrolytique
» Caractérisation structural e par microscope optique
» Analyse quantitative: mesure des taux de phases (ferrite, austénite et le
précipitésil y en a).
» Mesure de la micro-dureté des phases dans les trois zones de la piece (MB,
ZAT et ZF)
0 Partie 2 : Cycles de chocs thermiques :
> Les cycles de chocs thermiques (10 hypertrempes a 1050°C et 1200°C avec
un maintien de 30 min).
> Préparation métallographique et attaque éectrolytique
» Caractérisation structural e par microscope optique
» Analyse quantitative par taux des phases
» Mesure de la microdureté des phases dans les trois zones du métal.

[11.4 Traitement de vieillissement thermique

Ces traitements thermiques sont effectués dans un four a chambre (Figure 111.3)
au sein du laboratoire de Métallurgie de I'Ecole Nationale Polytechnique. Les
conditions de traitement de vieillissement sont :

- Températures de traitement : 350°C et 475°C
- Durée totale de maintien 500h.
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—woTe T

Figurelll.3: Four destraitements thermiques température max 1200°C

I11.5 Lescycles de choc thermiques

Ces types de choc thermique sont effectués dans le méme four que le
vieillissement thermique (Figure 111.3). Le but de ces cycles de choc thermique est
d’étudier I'évolution des soudures apres les chocs thermiques énergiques, pour cela,
nous avons pratiqué deux séries de 10 cycles d' hypertrempe. La premiére série, c'est le
chauffage alatempérature de 1050°C et la deuxiéme a 1200°C, puis on les trempe dans
un bac d’eau. La Figure I11.5 montre un cycle de choc thermique pour une température
de 1050°C.

Exemple de deux cvcles de choc thermique a 1050°C et 1200°C
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2 400 A
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© 200 —’
LJ Zone de tragage—k
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L 10 20 30 40 50 &0 7o BO

-200 -
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Figurelll.4 : Schéma représente exemple le cycle de choc thermique & 1050°C.
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[11.6 Méthodes de caractérisation

[11.6.1 La caractérisation métallographique

L’examen de la métallographie permet de révéler la microstructure (les phases
existantes, ains que les défauts structuraux,) des échantillons examinés. Notre éude
meétall ographique a été réalisée sur deux types d’ échantillons :

- Echantillons qui ont subit le vieillissement thermique a 350°C et 475°C
- Echantillons qui ont subit des chocs thermiques & 1050°C et a 1200°C.

[11.6.1.1 Préparation del’ échantillon

La préparation des échantillons commence par une sé&rie de polissage avec du
papier abrasif de granulométrie croissante 120, 180, 240, 400, 600, 800, 1000 et 1200
sous lubrification d eau, En suite, | échantillon est nettoyé dans un bac a ultrasons pour
faire disparaitre les suspensions d’aumine et les résidus de polissage, suivie d’'une
finition par un papier feutre avec de |I’aumine de granulométrie de 1um puis de 0.3um
pour avoir alafin un état miroir. Cette procédure est effectué pour les trois partie de
notre travail par un appareil appelé « polisseuse », alafin, on les séchera avec le séchoir
des cheveux.

[11.6.1.2 Attaque métallographique

L’ attaque métalographique est effectuée durant tout notre travail, c'est une
attague éectrolytique. Nous avons utilisé deux solutions (acide oxalique 10% et une
solution de KOH 10N) pour but de pouvoir distinguer et révéler toutes les phases
existantes (KOH 10N) et les joints des grains et les fissures intra-granulaires et
intergranulaires entre phases (acide oxaliquel0%).

Avant d entamer cette expérience, il faut premier, lieu la préparation des
solutions, en suite de réaliser le dispositif pour faire I’ attague convenablement avec la
prise de tous les paramétres qui influent sur I’ obtention d’ une bonne attaque (I’ état de
surface des échantillons, la concentration des solutions, et la durée de I’ attaque)
Tableau 111.5. Lacellule d’ attague é ectrolytique est schématisee danslaFigurelll.7.

Tableau 111.5 : Description des solutions utilisées et les parametres d attaques
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Type de solution Composition et paramétres de |’ attaque

Concentration : 10N (56g de KOH dans 100m
H20)
KOH

Tension: 6V
(Formule : KOH)

) Temps: 20s a35s
Electrolytique

Concentration : 10% (10g dans 100ml H,O)
Acide oxalique Tension: 6V

(Formule : C,H,04.2H,0) | Temps: 1 minalmin 30s

Source de courant = T

Electrolyte (KOH) ¢

— NS
Echantillon (anode) 4 m

Cathode «

Figurelll.5: Schéma représentatif del’ attaque électrolytique

[11.6.1.3 Observations microstructurales par microscope optique

Les observations microstructurales sont effectuées au sien de I’'laboratoire de
Métallurgie a I’Ecole National Polytechnique. L’appareil utilisé est un microscope
optique (OLYMPUS BX51IM) muni dune caméra numérique (SONY) reliée a un
ordinateur pour |’ acquisition des micrographies recherchées et obtenues (Figure 111.8).
Apres traitements thermiques, tous nos échantillons sont observés dans les trois zones
effectif (le métal de base MB, la zone affectée thermiquement ZAT et la zone fondue

ZF).
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Figurelll.6: Les équipements nécessaires pour prendre la micrographie.

[11.6.1.4 L' analyse et traitement d’image : calcul detaux des phases et précipité.

L'utilisation de la microscopie optique et d'un logiciel de traitement et
d’analyse d'image permet d obtenir des valeurs quantitatives des paramétres de la
structure de la soudure. Cette technique nous a permi d utiliser le logiciel Image J
nous a permi de calculer le taux de ferrite dans les trois zones de la ferite.
L’ utilisation du logiciel Image J pour le calcul du taux de ferrite est bien détaillé dans
I”’Annexe, laFigure111.9 résume toutes | es étapes optimales.
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File Edt
\Area  |Mean |Circ, |%Area | -
1 145744 0 0 35

4 (d) E

Figurelll.7: Les principales éapes effectuées pour calculer letaux de phase
(austénite ou ferrite) par I'imagel, (a) I'image initiale, (b)
I'image traitée, (c) I'image binaires, (d) la valeur dela fraction.

111.6.2 La caractérisation mécanique

Dans notre travail, on a réalisé que les mesures de la micro-dureté a I’aide d’un
micro-durometre » au sein de laboratoire solution solides, faculté Physique USTHB.

[11.6.2.1 Essai de micro-dureté

L’essai de la micro-dureté consiste a appliquer une charge d appui donnée (notre
cas c'est la charge 200gf) sur I’ échantillon en question. La dureté des phases (ferrite et
austénite) a été calculée apres la mesure des diagonaux de I’empreinte laisseée par le
pénétrateur Vickers sur la surface de |'échantillon (la surface de I'échantillon
obligatoirement polie puis attaquée et la valeur de la dureté est déduite de catalogue de
I”appareil), l1a durée de maintien de la charge lors de pénétration est de 10 secondes.
L’ appareil utilisé ¢’ est le micro-durométre (HMV-M3, SHIMADZU).
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A I'état d'équilibre, I’acier inoxydable austéno-ferritique (duplex) 22 05 a une
structure biphasée (50% austénite et 50% ferrite). A I’ éat de soudure, les conditions du
soudage, créent un état structura différent par la composition chimique, par la
morphologie de la structure et par les propriétés.

IVV.1- Lamicrostructure dela soudure

La soudure comprend, sur le plan structural, trois zones. La Figure V.1
représente ces trois zones (le métal de base M B, |a zone affectée thermiquement ZAT et
lazone fondue ZF).

Les trois zones sont composees des mémes phases : austénite et ferrite. Les deux
phases, distinguée par |’attaque éectrolytique (KOH 10N) ou la ferrite foncé et
I’ austénite en clair, différent par leur morphologie et par leur fraction volumique.

FigurelV.1: Microstructure de la soudure a)MB, b) ZAT et ¢) ZF
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1) Méal debase (MB)

La zone du métal de base n'a pas subit de modification structurale car les
températures atteintes lors des opérations de soudage sont inferieur a 500°C. D’ apres la
Figure V.1, lamorphologie des phases est de structure en bande car le matériau a subi
un laminage a froid. Les grains de ferrite et d austénite sont alongés suivant la
direction de laminage. Le taux de ferrite reste voisin de 50 %

2) Lazoneaffectéethermiquement (ZAT)

Cest la zone qui a subit un traitement thermique lors du chauffage et de
refroidissement rapide de la soudure, |es températures atteinte lors de ce procédé sont de
I’ ordre de 900°C. La zone affectée thermiquement se distingue par ¢a structure en forme
de grains polyédriques particulierement les grains ferritique due au chauffage et
refroidissement de la ZAT a chague passe réalise lors de soudage. L’ effet d' une
surchauffe est bien visible (FigureIV.1).

3) Lazonefondue (ZF)

Lors de la solidification rapide de métal fondu, cette zone sera trés chaude
contrairement au métal de base (zone froide), donc se refroidie rapidement d’'ou la
structure aciculaire type Widmanstétten. Dans cette zone (ZF), les grains sont de taille
tres faible dont la densité des joints des grains est élevée (Figure IV.1.) Le taux de
ferrite est |égérement supérieur 250 % (FigurelV.2)
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[ | E 1 e |
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50 - E 1 | —
— — -
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x 30 1 E— EE o1 E— mLaFerri
3 S — P g L — aFerrite (9)
AN — - EE o o Ll
— EE o1 E— austenite (y)
B
U — EE 1
10 E— EE o1 E—
- e /
0
MB ZAT ZF

Leszones sur la piece

FigurelV.2: Letaux de phase danslestrois zones (MB, ZAT et ZF)
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On a remarqué que la phase ferritique est tres dure dans la zone affectée
thermiquement (d’ ordre de 320 HV o) Figure 1V.3

B |_amicrodureté de la pherite (3)
‘ B |_amicrodureté de la phase (y)
320 - | i ®m Lamicrodureté delaZF
i i .
310 - i H i
n n il
| H - i
N 8 | i
Microdureté || | | i
290 - | B A ||
HVO0,2 | B m |
A | | Ea
i ma A — a
280 B n . Ea
I I | E
A E ark 4 |
270 - . [ 7 Ea
yd - - . -
260 . T 1
MB ZAT ZF
Lestroiszone

Figure V.3 : La microdureté des phases de la soudure

IV.2- Comportement structural dela soudureau coursdu vieillissement

L’ éude de vieillissement a été effectué a deux températures 350°C et 475°C
jusgu'a 500 heures. Nous avons constaté un effet considérable sur I'évolution
microstructurale danslestroiszones (MB, ZAT et ZF).

IVV.2.1- Sur la microstructure

1V.2.1.1- Levieillissement a 350°C
1) Métal de base (MB)

Le traitement de vieillissement dans cette zone n'a pas deffet sur la
micrographie des phases et sur le taux de ferrite jusqu'a 300 heures. Les figures (Figure
V.4, 1V.5) montrent la méme structure en bande des deux phases avec la conservation
des tailles et du taux de ferrite. Apres une durée de 500 heures, la forme des grains
semble évoluer vers une structure polyédrique (Figure 1V.6).

FigurelV.4: Vieillissement du métal de base Figure V.5 Vieillissement du métal de base
aprés 100h a 350°C aprés 300h a 350°C
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FigurelV.6: Vieillissement a4 350°C du métal de base aprés 500h
L a zone affectée thermiquement (ZAT)

On constate, dans cette zone, que les grains ferritiques grossissent dans la matrice
austénitique, et ce a partir de 100h jusgu’au 500h. La structure en bande des grains
ferritiques et austénitique disparait progressivement pour une nouvelle structure
granulaire polyédrique. La taille des grains est particulierement élevée dans la zone
frontaliére avec la zone fondue. Les figures (Figure 1V.7, 1V.8 et IV.9) montrent cette
évolution des grains et le taux de laferrite selon la durée de vieillissement.

y ;f “.ry
= \\\{ B

FigureV.7 : Vielllissement de la ZAT apres 100h
a350°C a350°C

FigurelV.9: Vieillissement dela ZAT aprés 500h a 350°C

ENP 2010-2011 Page 48



ChapitrelV Résultats et I nterprétations

2) La zonefondue (ZF)

Dans cette zone, la forme des grains reste de forme aciculaire mais avec une
évolution dans le taux de ferrite lorsque le maintien est prolongé. Apres 500 heures de
maintien a la température de 350 °C, la structure aciculaire est toujours présente. Les
figures (FigurelV.10, 1V.11, I V.12) illustrent cette variation métall ographique.
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FigurelV.10: Vieillissement dela ZF aprés100h  FigurelV.11: Vieillissement dela ZF aprés 300h
a350°C a350°C
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FigurelV.12: Vieillissement de la ZF aprés 500h a 350°C

1V.2.1.2- Leviellissement a475°C

A cette température, les effets thermiques sont plus importants et la cinétique de
précipitation de laferrite alpha prime est optimale.

1) Lemétal de base (MB)

A latempérature 475 °C, la morphologie des grains tend vers la forme granulaire
polyédrique (la forme la plus stable), (voir les Figures 1V.13, 1V.14 et 1V.15).
L’ analyse des figures V.14 et 1V.15 montre que les modifications structurales sont
dégaprésentes a 300 heures.
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e — e —
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FigureV.13: Vieillissement de MB aprés 100h
a475°C a475°C

FigurelV.15: Vielllissement de métal de base aprés 500h a 475°C

2) Lazone affectée thermiquement (ZAT)

La morphologie des grains ferritiques a complétement changé au maintien de
500h ou les grains prennent la forme entiérement isotrope. Dans la zone frontaliére de la
zone fondue, le grossissement des grains est important. Les figures (Figure 1V.16,
V.17, 1V.18 et 1V.19) reflétent ces changements

FigurelV.16: Vieillissement dela ZAT aprés 100h Figure V.17 : Vieillissement dela ZAT aprés 300h
a475°C a475°C
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FigurelV.18: Vieillissement dansla ZAT aprés400h  FigurelV.19: Vieillissement dela ZAT apres 500h

a475°C
3) Lazonefondue (ZF)

La zone fondue, tend a perdre sa
475°C. A un maintien de 500 heures, les

a475°C

structure aciculaire au cours des maintiens a
deux phases subissent un grossissement. Et la

tendance a une évolution vers une structure moins aciculaire se précise. (Figure

V.20, V.21 et 1V. 22).

FigurelV.20: Vieillissement dela ZF apres 100h
a475°C
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FigurelV. 21 : Viellissement de la ZF aprés 300h
a475°C
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FigurelV.22 : Vieillissement de la ZF aprés500h a 475°C
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IV.2.2- Sur lestaux deferrite &

Le long de ces traitements thermiques de vielllissement, les changements
structuraux provoquent aux méme temps la variation dans le taux de chague phase: le
taux de ferrite diminue et celui de I’ austénite croit |égérement.

1V.2.2.1- Lazone de M étal de Base (MB)

Dans la zone de métal de base, les résultats obtenus par les calculs effectués par le
logiciel Image J sont bien illustré par laFigure I'V.23. Les résultats des mesures du taux
de ferrite sont inscrits dans le Tableau 1V.1 placé dans I’Annexe. Le taux de ferrite
décroit l1égerement dans le métal de base. L’ abaissement du taux est plus important au
cours du vieillissement a 475 °C.

54 - —o—Laferrite (3) a350°C
53 -8 aferrite (8) a475°C

51 A

50 -

49 -

Letaux (%)

48 -

47

46 -

45 T T T T T 1
0 100 200 300 400 500 600

Laduréedevieillissement (heures)

FigurelV.23: Effetsdu vieillissement a 350°C et 475°C sur letaux deferrite dans MB

1V.2.2.2- La zone affectée thermiquement (ZAT)

Le taux de ferrite décroit sensiblement dans cette zone. Le résultat obtenu par
I"Image J est illustré dans le Tableau V.2 (voir I’ Annexe), La chute est plus importante
au cours du vieillissement alatempérature de 475°C (Figure |V.24).
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59
57 . s
—o—Laferrite (8) a350°C
~ 55 - =l—Laferrite (8) a475°C
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FigurelV.24 : Effetsdu vielllissement a 350°C et 475°C sur letaux de ferrite dansla
ZAT

1V.2.2.3- La zone fondue (ZF)

De la méme maniére que précédemment, le résultat obtenu est de méme évolution
mais avec une vitesse différente, et le taux de ferrite diminue aussi dans cette zone mais
avec une vitesse plus grande que les précédentes zones (Figure 1V.25).

62

60 =—o—Laferrite (5) a350°C

-8 aferrite (5) a475°C

58 -

Taux (%) 56 -
54 -

52 -

50 T T T T T 1
0 100 200 300 400 500 600

Duréede vieillissement (heur es)

FigurelV.25: Effetsdu vieillissement a 350°C et 475°C sur letaux deferritedansla
ZF
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Dans les Figures 1V.26 et 1V.27 sont représentées les variations du taux de
ferrite, lors de vieillissement a 350 °C et a475 °C, Letaux deferrite est plus élevé dans
lazone fondue. La ZAT est plus riche en ferrite que le métal de base. La diminution du
taux au cours du vieillissement suit laméme alure.

62
) =¢—_Laferrite (5) dansMB a350°C
60 -
=li—| aferrite () danslaZAT a350°C
58

Laferrite (8) a danslaZF 350°C

56
Taux (%)

54

52

50 -

48 T T T T T 1
0 100 200 300 400 500 600
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FigurelV.26 : Effetsdu vieillissement & 350°C sur letaux deferrite

63 . N
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61 =@ aferrite (8) danslaZAT a475°C
5g - Laferrite (6) a danslaZF 475°C
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55 A
Taux (%)
53
51 -
49 -
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FigurelV.27 : Effetsdu vieillissement a 475°C sur letaux deferrite
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IV.2.3- Lamicro-dureté des phasesferritiques (6) et austénitiques (y)

Une variation de la dureté des deux phases a éé constatée au cours du
vieillissement. Les résultats des mesures sont présentés dans I’ Annexe.

V.2.3.1- Dansla zone de métal de base (M B)

La micro-dureté sur les phases 6 et v dans le métal de base subit des variations
notables au cours du vieillissement. Ces variations sont représentées dans la Figure
V.28, on remarquera gque la dureté de la ferrite augmente et celle de I austénite décroit.
Le phénomeéne se produit de la méme maniere aussi bien a 350 qu'a 475 °C. Le
durcissement de laferrite est plus important au cours du vieillissement a475 °C.

400 -
380 -
360 -
340 -
N
o
; 320
STe —o—|_aphase 5 a350°C
g 300 - —8—[ aphase 5 3475°C
g 280 Laphasey a350°C
= ==L aphasey a475°C
260 -
240 -
220 -
200 T T T T T 1
0 100 200 300 400 500 600
Tempsde vieillissement (heur es)

FigurelV.28 : Effetsdu viellissement a 350°C et 475°C sur la microdureté dela
ferrite et de!’austénite dansla MB

V.2.3.2- Dansla zone affectée ther miquement (ZAT)

La dureté des deux phases dans la zone affectée varie de la méme maniére que
dansle métal de base (Figure|V.29).
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FigurelV.29 : Effetsdu vieillissement a 350°C et 475°C sur la microdureté de la
ferrite et de|’austénite dansla ZAT

V.2.3.3- Dansla zone fondue (ZF)

Dans la zone fondue, on ne peut pas révéler la micro-dureté de chagque phase car
les grains sont de taille tres fines (structure dendritique aciculaire ou Widmanstétten),
donc on parlera de la micro-dureté de la ZF non pas des phases. Les résultats sont
représentés dans laFigure V.30
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FigurelV.30: L’évolution dela micro-dureté dansla ZF aprés vieillissement & 350°C
et 475°C
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IV.3- Lescycles de choc thermiques

1V.3.1- Lamicrographie apresles cycles de choc thermiques a 1050°C

Les chocs thermiques comme on les a expliqués dans la partie « procédure
expérimentale », ont une grande influence sur les morphologies de la microstructure et
sur la fraction de la ferrite dans les trois zones de la soudure. Lorsgue le nombre de
cycle des chocs augmente, les changements sont tres significatifs, et exceptionnellement
dans la zone fondue, on remarquera une précipitation de la phase sigma.

1V.3.1.1- Métal de base (MB)

Les effets de cycle de chocs thermiques sur |’ acier duplex (métal de base) sont
sensiblement remarquables, les figures (Figure 1V.31, 1V.32, 1V.33 et 1V.34) illustrent
les changements structuraux selon le nombre de cycle. L’ austénite évolue vers un réseau
continu et paralléle de grains comme si de nombreux grains sont collés entre eux avec la
disparition de leur interface. Parallelement a ces réseaux, nous constatons la présence de
I’ austénite dans les grains de ferrite. La ferrite se présente sous la forme de grains plus
fins comme si elle asubi une fragmentation. Ces grains fins sont sous forme d’ un réseau
continu paralléle au réseau des grains d’ austénite.

FigurelV.33: La MB aprés 7cycles a1050° C FigurelV.34: La MB aprés 10 cycles a 1050°C
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IV.3.1.2- La zone affectée thermiquement (ZAT)

Dans cette zone (ZAT), les effets des cyclage thermique sur la microstructure sont
trés significatifs : constitution des réseaux continus de I austénite et fragmentation de la
ferrite en grains trés fins. A la différence avec le métal de base, le réseau d austénite
n'est pas paraléle avec la ferrite mais distribué dans le volume. Ceci est du a la
structure initiale de la zone affectée (Figure 1V.35, 1V.36, 1V.37 et 1V.38).

FigurelV.38: La ZAT aprés 10 cycles a 1050°C
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V.3.1.3- Lazonefondue apreésles hypertrempes (ZF)

Dans la zone fondue, les effets du cyclage thermique se traduisent par la
disparition progressive de la structure aciculaire avec un grossissement des grains des
deux phases, par effets de coalescence. (Figure V.39, V.40, 1V.41 et | V.42).

T o LA Fes
,.'h' >
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‘ i oy .

FigurelV.41: La ZF aprés7 cyclesa 1050°C FigurelV. 42: La ZF aprés 10 cycles a 1050°C

1V.3.2- Lamicrographie apresles cycles de choc thermiques a 1200°C

A 1200°C, les cycles de choc thermiques effectuent de la méme maniére que dans
le cas des cycles a 1050 °C la microstructure de la soudure. La cinétique a 1200 °C est
plus importante.

IV.3.2.1- Le métal de base apréslescycles de choc thermiques a 1200°C

Dans cette zone, Le cyclage des chocs thermiques a un effet considérablement sur
la morphologie des grains. La constitution des réseaux continus et paralléles des deux
phases. Contrairement a 1050 °C, nous ne constatons pas la fragmentation de la ferrite.
(FigurelV.43,1V.44,1V.45 et | V.46)
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O
aMB aprées 10 cyclesa 1200°C

IV.3.2.2- La zone affectée thermiquement apres les cycles de choc thermiques a
1200°C

Dans cette zone (ZAT), lorsque le nombre de cycles de choc thermique augmente,
la structure aciculaire disparait completement apres les premiers cycles. Les deux
phases ont une distribution normale dans le volume. Figures (1V.47, 1V48, V49 et
1'V.50)

FigureV.47 : La ZAT aprésun cycle a 1200°C Figure1V.48: La ZAT aprés 4 cyclesa 1200°C
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FigurelV.49: La ZAT aprés7 cyclesa 1200°C FigurelV.50: La ZAT aprés 10 cyclesa 1200°C

1V.3.2.3- La zonefondue (ZF) apreésles cycles de choc thermique a 1200°C

Dans cette zone, on constate la disparition progressive de la structure aciculaire de
la méme maniére qu’'a 1050 °C. Les variations sont plus rapides a 1200°C. (Figure

IV.51,1V.52,1V.53,1V.54 et 1V.55).
CADEW I

FigurelV.53: La ZF aprés 8 cyclesa 1200°C FigurelV.54 : La ZF aprées 10 cyclesa 1200°C
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FigurelV.55: La Zonedansla ZF proche dela ZAT aprés 10 cyclesa 1200°C

IVV.3.3- Variation du taux deferrite danslestroiszones

Le cyclage thermique brutal a un effet tres marqué sur le taux de ferrite dans les
trois zones de la soudure. L’ évolution du taux se fait de la méme maniere dans les deux
températures. Cependant, la cinétique est plus importante a 1200 °C

1V.3.3.1) Le Métal de base

Les résultats obtenus sont a la premiére hypertrempes croissants et ensuite se
décroit, ces résultats sont représentés dans la Figure 1V.56. Dans le premier cycle, le
taux augmente jusqu'a 52 % puis diminue progressivement pour les cycles suivants.
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Figure V.56 : Effets des chocs thermiques a 1050°C et 1200°C
sur le taux deferrite dansle métal de base
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IV.3.3.2) La zone affectée ther miquement (ZAT)

Le taux de phase ferritique obtenus dans la ZAT diminue pendant les quatre
premiers cycles puis subit une augmentation pendant les cycles suivants (Figure | V.57)
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Figure V.57 : Effets des chocs thermiques a 1050°C et 1200°C sur le taux deferrite
dansla zone affectée thermiquement

IV.3.3.3) Lazonefondue (ZF)

Le taux de ferrite, dans la zone fondue, croit pendant le premier cycle, puis
diminue progressivement pendant les cycles suivants Figure 1V.58.
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Figure V.58 : Effets des cycles de choc thermiques a 1050°C et 1200°C sur la
microdureté des phases é et y dansla zone fondue
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|V.3.4- Effets du cyclage thermique sur la microdureté de la ferrite et
del’austénite

Les résultats montrent que la microdureté des deux phases augmente au cours des
cycles de choc thermique. Les variations de la dureté sont identiques pour les deux
phases et dans les deux cas de températures (Figure V.59, 1V.60 et 1 V.61).

V.3.4.1) Microdureté des phases dans le métal de base

Lamicrodureté de laferrite est supérieure a celle de I’ austénite aussi bien a 1050
qu'a 1200 °C. D’autre part, le durcissement des deux phases est plus important a
1200°C qu'a 1050 °C (Figure 1V.59).
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FigurelV.59 : Effets des chocs thermiques sur la microdureté des phases d et y dans
laMB

IV.3.4.2) Microdureté des phases dans la zone affectée ther miquement

Le durcissement des deux phases dans la zone affectée suit la méme évolution
que dans le métal de base. Ceci montre que le comportement des deux phases est
identique dans les deux zones (Figure | V.60)
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Figure V.60 : Effets des chocs thermiques sur la microdureté des phases o et y dans
laZAT

1V.3.4.3- Lamicrodureté dela zone fondue

La dureté de la zone fondue soumise au cyclage thermique a 1050 est plus élevée que
celle correspondante a des cyclage a 1200 °C. (Figure 1V.61).
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Figure V.61 : Effets des chocs thermiques sur la microdureté des phases J et y dans
laZF
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IV.3.5- Fissuration par chocsthermiques

Les cycles de chocs thermiques appliqués engendrent une fissuration dans la
zone affectée thermiquement. Cette fissuration est de type intra et intergranulaire.
L’ amorcgage se produit aprés un certain nombre de cycles.

IVV.3.5.1- Fissuration au cours du cyclage a 1050 °C

Nous avons constaté la formation d’ une microfissuration a partir de 8 chocs thermiques
a1050 °C. Cette fissuration se développe au sein de laferrite de type intragranulaire. La
densité de fissuration est faible (Figure 1 V.62 et | V.63)
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FigurelV.63: Microfissuresintragranulaire dansla ZAT aprés 10 cycles a 1050°C
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1VV.3.5.2- Fissuration au cours du cyclage a 1200 °C

La fissuration provoquée par les cycles de chocs thermiques a 1200°C se
développe aussi bien dans les grains ferritiques (intragranulaire) que dans les interfaces
v / & (intergranulaire). L’ apparition des fissures débute a partir du quatriéme cycle. La
densité des fissures reste relativement faible mais plus élevée que dans le cas des cycles
a1050°C (Figurel V.64, 1V.65, V.66, 1V.67)

FigurelV.65 : Microfissuration apres 8 cyclesa 1200°C
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Figure V.66 : Microfissuration aprés 10 cycles a 1200°C

IV.2- Interprétation

Les résultats obtenus dans notre travail montrent qu’aux cours des cycles
thermiques de vieillissement et de chocs thermiques (les hypertrempes), la soudure subit
des changements structuraux (par I’ évolution de laforme et de lataille des deux phases
et par I’abaissement de taux de ferrite lors de vielllissement et au cours du cyclage
thermique). Ces changements influent directement sur les propriétés mécaniques de la
soudure. Le cyclage de choc thermique fait apparaitre une fissuration intergranulaire et
intra-granulaire et une oxydation importante. [36].

IV.2.1- Morphologie et structure dela soudure

Lors du soudage, le métal est affecté par des faibles modifications thermiques
(température < a500°C) donc, la zone subira une faible déformation de taux de ferrite et
une légére diminution la dureté due au faible décroissement de ferrite qui va durcir le
matériaul.

La soudure est effectuée par passes, aors, la ZAT dans la premiére passe est tres
large comparée aux deux passes de remplissage et de finition, car le flux thermique est
plus grand dans la zone de la premiére passe que dans les deux derniéres (la premiére
passe reste plus chaude longtemps que les autres),

La ZF est la zone qui a subit les hautes températures (état fondu), la composition
chimique de cette zone correspond a une structure riche en ferrite, le refroidissement
trés rapide conduit a une structure aciculaire avec un taux de ferrite supérieur a 50% et
une dureté élevée car la densité des joints des grains tres plus importante.
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1V.2.2- Effetsdu viallissement sur la microstructure dela soudure

Comme les températures du vieillissement son dans I'intervalle 250-500°C, les
seules transformations qui peuvent avoir lieu sont la précipitation de la phase o' et

d austénite secondaire y,. Ces deux phases sont tres riche en chrome et en molybdene,

elles se forment au sein de laferrite et al’interfacey / 6 et & / 8. Comme o’ est trés
dure, elle confere alaferrite un durcissement important accompagné d’ une fragilisation
ce qui nous mene a la détecter par mesure des variations de la dureté de la ferrite. Ces
résultats confirment ceux obtenus par Calonne [39].

Les durcissements de la ferrite au vieillissement a 350 et a 475 °C est du a la
précipitation de la phase durcissante o au sein de la ferrite (voir chapitre 1). Le
diagramme TTT montre que le temps d’incubation est plus court a 475 °C et que la
cinétique est plus rapide a cette température. Donc ceci explique le durcissement élevé a
475 °C (Figure 1V.68).
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FigurelV.67 : Diagramme TTT des aciers inoxydable duplex

1V.2.3- Effets des chocs thermiques

Pour interpréter le comportement structural de la soudure au cours des différent
cyclages thermiques, nous traitons d'abord ce qui se passe pendant le premier
traitement.

Premier cycle de choc thermique :

On peut le considérer comme un traitement d” hypertrempe. Au cours du chauffage a la
température 1050°C, la structure dans les différentes zones subissent les phénomeénes
suivants :

- Augmentation du taux de ferrite
- Grossissement des grains de ferrite et d’ austénite,
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- Formation de contrainte résiduelle thermique

Au refroidissement, a la température ambiante, on retrouve donc une structure
|égérement modifiée moins aciculaire dans la ZF et moins orientée dans le métal de
base. Le taux de ferrite est |égérement plus élevé qu’ avant le chauffage.

Dans le cas d'une tempé&ature de chauffage de 1200°C, les modifications
structurales sont plus importantes et la dureté plus élevée.

Cas de plusieurs cycles de chocs thermiques :

Au cours des chauffages et des refroidissements successives se produit des
préecipitations de la phase Y, qui se produisent dans I’intervalle 800-600 °C. Cette
précipitation se produit au sein de la ferrite 6 (intragranulaire) et a I'interface 6/y
(intergranulaire). La phase vy, est difficile a distinguer de I’ austénite primaire y1. La
précipitation de Y, engendre |’ augmentation du taux d austénite donc la diminution du
taux delaferrite d.

Dans le cas ou des cycles a 1200 °C, le taux de ferrite au cours du chauffage, est

plus élevée donc la diminution de ce taux, par suite de la précipitation de 7y,, sera plus
faible.

Les contraintes résiduelles dues aux chocs thermiques se développent et ont un
effet accélérateur sur ces transformations. Elles sont responsables de I’amorcage et de la

propagation de la fissuration. Cette derniére se développe dans la ferrite 0 et dans les
joints &/

Pour conclure, nous pouvons affirmer que les effets du cyclage de chocs
thermique sur la soudure duplex sont

- Grossissement des grains ferritique et austénitique par diffusion. La structure
aciculaire dansla ZF disparait pour une nouvelle structure plus équilibrée.

- Augmentation puis diminution progressive du taux de ferrite

- Concentration de contraintes résiduelles

- Formation d’une fissuration intra et intergranulaire

- Augmentation de ladureté
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Conclusion Générale

Les soudures en acier inoxydables duplex ont une tenue remarquable vis-a-vis de
la corrosion, ou lorsqu’ elles sont soumises a des contraintes mécaniques (assemblages).
Le comportement de ces soudures en condition de vieillissement ou de fatigue n’ est pas
totalement maitrisé a cause de la complexité des mécanismes de mise en jeux.

Les travaux réalisés dans le mémoire ont pour objectif de connaitre un peu mieux
le comportement microstructural de la soudure soumise a un vieillissement jusgu’ a 500
heures, et un cyclage thermique énergique.

L es résultats obtenus nous ont permis de constater :

- L’évolution des deux phases (austénite et ferrite) dans les trois zones de la
soudure en particulier le changement morphologique des deux phases dans
laZAT et laZF

- Ledurcissement provoqué

- Lafissuration intra et intergranulaire provoqueée par les chocs thermiques

Ces résultats permettent d'étre mieux affinés et ce travail nécessite d'étre
poursuivi afin du répondre a des questions qui disposent le cadre de nos travaux. Nous
recommandons les domai nes de recherche suivants :

1- Poursuivre le vieillissement a des durées plus élevées

2- Utilisation des moyens adéquats pour étudier I'évolution de la
microstructure (MEB, diffraction des rayons X, DSC)

3- Caractérisation mécanique traction, résilience et dureté

4- Analyse de lafissuration.
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Annexe Classification des aciersinoxydables

1. Les aciersinoxydables martensitiques :

IIs contiennent de 12 & 18% de chrome avec une addition de 1 a 4% de nickel et une teneur en
Carbone d’ autant plus forte varie de 0,1 a 1,2%, afin de conserver une transformation
compléte en

Austénite a haute température.

Ces aciers sont utilisés al’ état trempé et revenu et sont essentiellement choisis en raison de
leurs

Bonnes propriétés mécaniques aliés a une résistance ala corrosion relativement élevée. Les
Principaux aciers martensitiques sont représentés dans le Tableau 1

Tableau 1 : Composition chimique des principaux aciersinoxydables martensitiques.

Norme
AlSI AFNOR

C Mn max Si Max S Max P

403 Z8C13 <015 1,00 0,50 0,030 0,040 | 11,5/13 -
410 Z12C13 <015 1,00 1,00 0,030 0,040 | 11,5/13 =
414 . <015 | 100 | 100 | 0030 | 0040 | 115/13 | | mse
416 | zicF13 | <015 | 125 | 100 | 015 | >0060 1214 | b
420 z20c13 | <015 1,00 1,00 0030 | 0040 | 12/14 -
431 - <020 | 100 | 100 | 0030 | 0040 | 1517 | 4o
440A - 060/0,75 | 1,00 1,00 0030 | 0040 | 16/18 | Mo<0,75
440B - 0,75/0,95 1,00 1,00 0,030 0,040 16/18 =
440L | z100CD17 | 0,95/1,2 1,00 1,00 0,030 0,040 16/18 | Mo<0,75

2. Lesaciersinoxydablesferritiques:

Les aciers inoxydables ferritiques sont des alliages Fe-Cr ou Fe-Cr-Mo, ils contiennent 17%
de chrome et une teneur en carbone n’ excede pas 0,08% .
IIs sont surtout employés en raison de leur résistance al’ oxydation et la sulfuration a hautes

températures. Les principaux aciers ferritiques sont représentés dans le Tableau 2
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Annexe Classification des aciersinoxydables

Tableau 2 : Composition chimique des principaux aciersinoxydablesferritiques:

UNS C SI S P Mn Cr Ni Mo Ti Cu Co N

$44735 | 0,013 0,37 0,001 0,02 0,28 28,6 0,43 3,76 0,50 0,08 0,02 0,025

$44660 | 0,021 0,42 0,001 0,017 0,34 27,15 2,04 351 0,551 0,11 0,02 0,02

$44635 | 0,014 0,31 0,007 0,015 0,32 24,92 4,17 3,81 0,50 0,08 0,04 0,018

$44800 | 0,0039 0,10 0,007 0,004 0,028 28,88 2,31 3,93 <0,01 0,03 0,02 0,015

3. Lesaciersinoxydables austénitiques :

Les aciers inoxydables les plus répondus mais aussi |es plus colteux.

Fondamental ement, ce sont des alliages fer- chrome-nickel avec des additions variables de
carbone et d autres é éments qui permettent d’ obtenir des propriétés particulieres vis-avisla
corrosion, |’ oxydation ou la résistance mécanique a haute température.

Ces aciers ont une structure cubigue aface centrée atempérature ambiante. Ils contiennent
suffisamment de chrome pour offrir une résistance ala corrosion et du nickel pour assurer la
structure austénitique alatempérature ambiante.

La composition chimique des principaux aciers inoxydabl es austénitiques est indiquée dans le
Tableau 3.

Tableau 3: principaux aciersinoxydables austénitiques :

Norme C .
Ni Cr Mo Autres
Max

AlS| AFNOR

304L zocN1810 | 0,030 911 17/19 ] ]

304 Z6CN18 09 0,07 8/10 17719 - _

321 ZB6CNT18 11 0,08 10112 17/19 - 5C<Ti<06
347 Z6CNTb18 11 0,08 10112 17/19 - 10C <Nb + Ta< 1
316L Z2CND1712 0,030 11/13 16/18 2/2,5 -

316 Z6CND17 11 0,07 10/12 16/18 2/2,5 -

310 Z12CN2520 0,12 19/21 24/26 - -
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Annexell Calcul de Taux deferrite par lelogiciel Image J

Manipulation del’'image J :

1. Lesmanipulesafaire avant lesmésures (les reglages)

On selection I'image qu’ on veut traiter comme se sulit :
File — open (on prend la photo qu’ on veut exactement la photo master2)—puis on vas
selectionner |’ echelle de la photo ( le grosiisement) — sel scale (la photo suivante montre cette

etape).

2. Calcul delatailledesgrains
On selection lamajorité des grans a différents tailles et dans des differentes plage sur la
photo (exemple dans mon travail j’ai selectionné 52 grans). La photo ci-contre montre la

procédure afaire.

Calcul delataille desgrains

On vaprendre tous les 52 valeurs et en calculant la moyenne et on obtient e résultat suivant :

3. Calcul delafraction volumique de la phase noir

Pour cela, on suivra ces étapes :

Il faut rendre la photo en phase binaire pour qu’ elle soit tres claire et apres on mesurerala
fraction surfacique qui représente dans la nature la fraction volumique.

Les éapes asuivre sont : file — open— image — baance colore : il nous affiche cette

fenétre.



Annexell Calcul de Taux deferrite par lelogiciel Image J

File Edit Image Process Analze FPluging Window Help

o ||~ |7 | 4[4[~ ]A] |a|efT]4]2] 7 |a] 8 /0]

; 19
] [
Minirmum

= I T
! Maximum

£ Uil 3
g Brightness

Red *

Reset

En suite, on suit ces étapes : process — hinary — Threshold — ok , le résultat aurala photo comme
se suit



Annexell Calcul de Taux deferrite par lelogiciel Image J

& 1X100,bmp = Image]
T44¥R57 pixels; 8-bit 4 File Edit Image Process Anabze Plugins Window Help

5 IR - el d PR QRN PN v B PAVATAT <l

fd | =543, y=220, value=0

Calcul delafraction volumique des phases :

Analyses — Set measurement — on va sélection fraction area— ok

Et lorsqu’on fait Analysis — Mesure — il ne donnera directement le résultat de la surce

complete de la photo.

Cette photo suivante montre ce calcul effectué.
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& 1 X100.bmp & ImageJ

& Color ol x? File Edit Image Process Anahze Pluging Window Help

B olz|o|~|z 4 +n A |oJollllZ]e]71a]alm

=268, y=100, value=255

tinimum

Maximum

| 3
Brightness
|Red

| &

[«]

Auto Reset

set | apply |

: & Resulis

File  Edt
[Area [Mean [Circ. [%Area |

156007 O 0 38

.4

v id|

= |

Alorsd apréslecacul qu'il afait logicidl, il ne donne:

Lafraction la surfacique = volumique dans en réalité = 19% de la phase noir dans lamatrice

blanche.
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Annexelll Résultats expérimentaux

1) Le Taux deferrite apreésvieillissement
1) Taux delaferriteau métal de base

Tableau 1V.1: Résultat de taux des phases dans MB en fonction de la durée de

vieillissement
Tempsde vieillissement Taux delaphased a Taux dephased a
(Heures) 350°C 4750°C

0 52,7 52,7
100 52,0 51,4
200 51,1 50,3
300 50 49,2
400 59,4 484
500 49,0 47,8

2) Taux delaferritedansla ZAT

Tableau V.2 : Résultat de taux de phases dansla ZAT en fonction de durée de
vieillissement & 475°C et 350°C

Tempsde vieillissement Taux dephased a Taux de phase 6 a4750°C
(Heures) 350°C
0 58 58
100 57,1 56,2
200 55,6 54,7
300 52,0 50,6
400 51,2 50,3
500 50,8 49,4

3) Taux delaferritedansla ZF

Tableau 1V.3: Résultat de taux des phases dansla ZF en fonction de temps de
vieillissement & 350°C et 475°C

Tempsde vieillissement Taux dephase é a Taux dephase é a
(Heures) 350°C 4750°C

0 55 55
100 55,2 57
200 56 60
300 58 63
400 60 65
500 61 66




Annexelll

Résultats expérimentaux

1)

L a micro-dureté des phases

Tableau 1V.5 : Résultat de la microdureté des phases dans MB en fonction de la durée de
vieillissement & 350°C et 475°C

Tempsde Microduretéde | Microduretéde | Microduretéde | Microduretéde
vieillissement laphased a laphased a la phasey a la phase y a
(Heures) 350°C (HVoz) | 475°C (HVo2) | 350°C (HVo2) | 475°C (HVoy2)
0 315,2 315,2 287,8 287,8
100 3134 318,3 275,1 263,7
200 319,7 323,6 258,2 248,5
300 323,4 329,6 247,6 239,1
400 329,5 335,7 242,1 236,7
500 336,9 3445 239,0 233,7

Tableau 1V.6 : Résultat de la microdureté des phases dansla ZAT apresun vieillissement a

350°C et 475°C
Tempsde Microduretéde | Microduretéde | Microduretéde | Microdureté de
vielllissement laphased a laphased a la phase y a la phase y a
(Heures) 350°C (HVoo) | 475°C (HVoo) | 350°C (HVop) | 475°C (HVoo)
0 320 320 286,2 286,2
100 310,4 318,5 265,5 261,9
200 3134 325,3 256,8 250,6
300 321,5 332,5 248,5 2429
400 337,0 346,8 2424 236,2
500 352,6 3735 236,0 226,2

Tableau | V.7 : Résultat dela microdurédansla ZF apreésviellissement a 350°C et

475°C
Tempsde vieillissement LaduretédanslaZF a LaduretédanslaZF a
(Heures) 350°C (HVo.) 475°C (HVq2)

0 317,4 3174
100 315,9 318,6
200 317,9 323,2
300 325 332,3
400 332,5 342,6
500 343,4 355,5




Annexelll Résultats expérimentaux

[11) Taux deferrite apreslescycles de choc thermiques

1) Dansle métal de base

Tableau 1V.8 : Résultat de calcul de taux de ferrite dans le métal de base aprésles
cycles de chocs thermiques a 1050°C et 1200°C

Nombre 0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
d’hypertrempes

Tauxded a 46 | 56,2 | 55,6 | 474 | 548 | 53,7 | 543 | 498 | 555 | 53,1 | 53,2
1050°C

Tauxded a 46 | 54,4 | 492 | 549 | 47,4 | 46,7 | 538 | 529 | 49,2 | 47,9 | 46,9
1200°C

2) Dansla ZAT

Tableau 1V.9 : Résultat de taux de ferrite dansla ZAT apresles cycles de chocs
thermiques a 1050°C et 1200°C

Nombre 0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
d hypertrempes

Taux ded a 60 | 59,6 | 57,7 | 546|528 |51,7| 615|626 |643| 61 | 6480
1050°C

Taux ded a 60 | 58,7612 |624|563|57,3|662| 65 | 672|685 684
1200°C

3) DanslaZF

Tableau 1V.10 : Résultat de taux de ferrite dans la ZF apreésles cycles de chocs
thermiques a 1050°C et 1200°C

Nombre 0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
d’hypertrempes

Tauxded a 54 | 516 | 473|492 | 478 |469| 51,3 | 47,2 | 46,6 | 457 | 461
1050°C

Taux ded a 54 | 50,8 | 482|464 | 458 |44,7|5290 | 43,7 | 4320 | 42,1 | 41,8
1200°C
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V) Lamicrodureté des phases apres chocsthermiques

1) DanslaMB

Tableau 1V.12 : Résultat de la microdureté des phases dans le MB selon les cycles de chocs
thermique a 1050°C et 1200°C

Nombre Microdureté |Microduretéde | Microdureté [Microduretéle
d’hypertrempes|delaphaseé a| laphaseéa |delaphaseya| laphaseya
1050°C 1200°C 1050°C 1200°C
1 255.6 269,5 2321 226,1
2 258.3 2754 234.2 2414
3 261.0 284,6 238.0 247.6
4 264.1 289,4 241.3 252,8
5 266.2 292,6 245.2 258,2
6 268,0 291,0 247,6 260,9
7 273,9 294,3 250,2 263,7
8 276,9 299,3 250,2 266,6
9 282,4 302,8 258,2 2739
10 287,7 306,2 263,7 279,9




Annexelll Résultats expérimentaux

2) DanslazAT

Tableau 1V.13: Résultat de la microdureté des phases dansle ZAT selon les cycles de choc
thermiques a 1050°C et 1200°C

Nombre Microduretédela| Microduretédela |Microduretédela | Microduretélela
d’hypertrempes | phaseé a 1050°C | phased a 1200°C | phase y a 1050°C | phase y a 1200°C

1 255.4 276,9 247.4 2414

2 258.2 283,0 248.8 2464

3 262.1 286,2 249.6 250,2

4 268.2 287,8 251.2 258,2

5 271.6 291,6 256.4 262,3

6 273,9 299,3 258,2 2724

7 279,9 304,5 262,3 278,4

8 284,6 304,5 263,7 2815

9 291,0 308,0 265,1 283,0

10 296,0 315,2 2724 286,2

Tableau 1V.14 : Résultat de la microdureté des phases dans le ZF selon les cycles de chocs
thermique a 1050°C et 1200°C

Nombre La microdureté de la ZF a|La microdureté le ZF a

d’hypertrempes 1050°C 1200°C
1 251.4 225,0
2 256.2 238,6
3 260.4 247,6
4 268.6 252,8
5 270.1 256,8
6 2739 265,1
7 279,9 269,5
8 286,2 2784
9 294,3 283,0
10 302,8 292,6
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AnnexelV Procédur es de Soudage
. Welding Procedure .
GTP NP Page 1/2
Specitication -
Title: WELDING OF DUPLEX PIPING 22% Cr

Welding processes

GTAW-SMAW
Base Metal
§ Thickness
type | grade (") (mm)
Mini | Maxi | Mim | Maxi
A790 | 831803 | 1/2 3.17 12.7

Other :Equivalent steels
Piping fittings

v Layers : Root  Fill : Cap :

i Class  ER2209 | E2209 1 E2209 :

: Diameter(mm) | 2.0-2.4 : 325 1 325 i
NrA

Joint preparation:

E: Thickness
Joint design

V
RootFace:a=16+08 RootGap e=2.6= 1.6

angle : @ =37.5£2.5

N/A
Dimensions

Backing material :
Forme :

Preparation: by cutting, bevelling and grinding
remove all excess oxide rust paint and grease
25mm each side of preparation

Other : Fillet Weld Qualification
All thicknesses , all fillet size and diameters

Gas:
Shielding gas(es) percent comp. : Ar 99.99%
Flow Rate (/min) : 10.0-20.0

acking gas composition : Ar 99.99%

ow Rate (/min) : 8.0-12.0



AnnexelV Procédur es de Soudage
Welding Procediire
GTP e Page 2/2
Specification -
Welding position : Preheat :
Passes Root Fill Cap Base Wall thickness
ASME Position All All All metal
Rotation or fix Tix Tix Tix
Welding process | Up Hill | Up Hill | Up Hill
Rotation direction :
Other :
Method :
Control :
Other :
Electrical characteristics & Technique
Passes Root Fill Cap
Welding Processes GTAW SMAW SMAW
Welding Position All All All
Current and polarity DC(-) DC (1) DC (1)
Filer metal ER2209 E2209 E2209
@ Electrode (mm) Tungsten 2.4 - -
@ Rod (mm) 2.0-24 3.25 3.25
Amperage range (A) 100-135 80-110 80-110
Volt range (V) 11-18 11-18 11-18
Gas Ar 99.9% - -
Flow Rate (L/min) 10-20 - -
T1\.|J 11111'!1]'\43-1 .I"\'Ff'\ﬂ [ =F=T ;i'! |I];1\t‘:r Aats ;can ﬁt'\.ﬂ'ﬂr"]t‘ M tha T"\;l’"l"'f'lﬁt'c T I'\.IJ IRTS F]rlfi
oAl JIVHIALU WL WA H‘L el d LA J-llll.ll: Cliive \-L{l.r’ \P'\-H\-JLM\J WAL Wl LLliWdddlbe sl WO Uiy ¥V Wllbeid,
other
Interpasses temperature Postweld heat treatment
Between the root and the second passes Heating rate:
Temperature :150°C Holding temperature/time:
Duration
Between other passes Cooling rate:
Temperature :150°C Cooling temperature Controlled until:
Material:
Other Ofher
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AnnexeV Controéles des Soudures

On distingue deux types de contrles que |I'on effectue sur les soudures : les
contréles non destructifs (CND), les controles destructifs

1. Contro6le non destr uctif :

Il apour objet de déceler les défauts internes des soudures, on envisage différentes
méthodes :
» Contrdle par ressuage
» Contrdle par ultrasons
» Contrdle par vidéo endoscopie
» Controle par radiographiey

1.1. Contréle par ressuage :

L e ressuage est une méthode de contréle non destructif dont le but est de localiser
et de déterminer I’importance des discontinuités superficielles dans les matériaux, elle
est basée sur le principe de la capillarité

L es phases successives du contréle par ressuage sont les suivants :

» Un nettoyage soigné de la piéce.

» L’application d’'un produit coloré ou fluorescence, ce liquide pénetre a
I’intérieur des défauts débouchant.

» Apres éimination par lavage de I’ exces de pénétrant, la surface est recouverte

d une fine couche de révélateur qui agissant comme buvard, « aspire » le

pénétrant contenu dans les défauts et donne une tache colorée.

1.2. Contréle par ultrasons:

Le contrdle par ultrasons est une méthode permettant la détection de défaut a
I"intérieur d’un matériau.

Le contrble est basé sur la transmission et la réflexion d’ onde de type ultrasons a
I"intérieur d’un matériau. Cette onde est émise par un palpeur placé sur la surface du
matériau a controler et se propage dans le matériau. Il existe des méthodes par contact
(le palpeur est en contact avec la piéce) ou par immersion (la piéce et |le palpeur sont
immergés dans de I'eau).

Dans le cas de la méthode par contact, il est nécessaire d'ajouter un couplant (eau
ou gel) entre le palpeur et la piece pour assurer la transmission des ondes. Lorsgue ces
ultrasons rencontrent une interface délimitant deux milieux ayant des impédances
acoustiques différentes, il y aréflexion.

Les ultrasons réfléchis sont captés par un papeur (qui peut étre le méme que
I'émetteur). 1l y a création d'un « écho ».

D'un point de vue pratique, on utilise un écran d'oscilloscope. Les échos sont
représentés par des pics sur |'écran.
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o

1.3. Contréle par vidéo endoscopie:

Le contrdle par endoscopie permet dexaminer a distance l'intérieur des
équipements industriels. L'image est observée sur un écran vidéo.
L’ Avantages de ce contréle:

» contréle visuel adistance de zonesinaccessiblesal’ il et sans démontage
important.

» enregistrement possible des résultats.

» suivi de défaut par contrdle périodique.

1.4. Contrble par radiographie vy :

La radiographie y est une des plus vielles méthode d' évaluation non destructive.
Son principe consiste a fare traverser le matériau par un rayonnement
électromagnétique de tres courte longueur d’onde, les rayons gamma sont issus du
réarrangement de noyaux instables d’isotopes radioactifs au cours de leur désignation et
arecuelllir les modulations d’ intensité du faisceau incident sous forme d’ une image sur
un récepteur surfacique de type film photographique ou capteur éectronique de type
amplificateur de brillance ou autres.

2. Controle destructif :

Ce genre de contrdle s effectue essentiellement sur les surfaces de soudure et leur
résistance ala corrosion.

2.2. Contro6le métallogr aphique des soudures:

Il consiste & examiner la section droite d’ une soudure aprés préparation suivant les
techniques classiques, cette préparation comporte :
» Lepolissage
» L’attague chimique a pour but de révéler la structure du métal fondu et
des zones adjacentes et |es diff érentes phases existantes.

2.3. Testedecorrosion :

Il consiste essentiellement a voir s'il y' a eu ou non sensibilisation du métal par le
soudage.



