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Résumé :

L’ étude qui suit, a pour but d évaluer I'état de dégradation d' un tube de chaudiére
apres utilisation et pour cela diverses méthodes expérimentales ont été utilisées, a savoir la
trempe et I’ analyse quantitative de taux de phases et de lataille des grains.

L es résultats obtenus nous ont permis, de connaitre les causes de cette dégradation et a
partir de 1a, préconiser une optimisation des conditions de fonctionnement a fin d éviter
éventuels accédants.

Mots clés :

Acier faiblement alié, Analyses quantitatives, traitements thermiques, dureté brinell.

Abstract :

The study which follows has for aim to evaluate the state of degradation of a pipe of
boiler after use and for this reason various experimental methods were used, namely
hardening and the quantitative analysis of rate of phases and the size of the grains.

The results obtained allowed us, to know the causes of this degradation and from
there, to recommend an optimization of the operating conditions at end to avoid possible
reaching.

Keywords:
Low carbon steel, Quantitative analysis, heat treatments, Brinell hardness.
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Introduction générale

Introduction générale

Dans tout systeme mécanique, il est nécessaire de bien caractériser les propriétés

chimiques, physiques et mécaniques des pieces qui le constituent.

L’ objet de notre étude consiste en une expertise d’'un tube de chaudiere endommagé

d une centrale électrique.

Cette expertise a pour but d’ une part d'identifier la nature du matériau, de point de vue
composition chimique, structurale et propriétés mécanique, et d autre part d’ exprimer |’ état de

dégradation qu'’il a subit.

La premiére partie consiste en une étude bibliographique qui est compose de deux

chapitres :

& Le premier chapitre est consacré a la présentation des différents types d’ acier, leurs
éléments d’ addition et leurs propriétés mécaniques

& Ledeuxieme chapitre comporte | es traitements thermiques et leurs utilités.

La deuxieme partie est consacrée aux techniques expérimentales utilisées,

particulierement la microscopie optique, les traitements thermiques et |’ analyse quantitative.

Les résultats ont été accompagnes d’interprétations qui nous permettrons de tirer une

conclusion.

ENP 2007 1
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Chapitre | : Généralités sur les aciers

1. INTRODUCTION

Un acier est un « dliage de fer et de carbone (moins de 2 %) auquel on donne, par
traitement mécanique ou thermique, des propriétés variées (malléabilité, résistance...) ».

Selon lanorme NF EN 10020 (qui en juin 1989 a remplacé la norme NF A 02-025), « on
appelle acier un matériau dont le fer est I'élément prédominant, sa teneur en carbone est
généralement inférieure a 2 % et il contient d' autres éléments.

Un nombre limité d aciers au chrome peut avoir une teneur en carbone supérieure a 2 %,
mais cette valeur de 2 % est lateneur limite courante qui sépare |’ acier de lafonte ».

A la lecture de ces deux définitions, on constate que la limite supérieure de la teneur en
carbone des alliages Fe-C susceptibles de s appeler des aciers (par différence avec les fontes) est
délicate a préciser. C'est laraison pour laquelle il peut étre préférable d' adopter un point de vue
plus métallurgique en prenant en compte la différence intervenant lors de la solidification de ces
aliages (figure 1) :

» la solidification d'une fonte Sachéve par une réaction eutectique qui inclut la
précipitation de carbure de fer et/ou de graphite ;
» lasolidification d'un acier S acheve en conservant tout le carbone en solution solide dans

la structure qui peut étre 6, 6 +vy ou .

On peut donc appeler acier un aliage a base de fer, éventuellement allié, et contenant du
carbone en quantité telle qu'a haute température, lors de I’ achévement de la solidification, cet
élément soit dissous (et donc pas du tout précipité sous forme de carbure ou de graphite).

Par ailleurs, il est utile de distinguer, a partir des états d équilibre 220 °C, les aciers qui, a
coté de |’ agrégat eutectoide (perlite) contiennent :

» soit delaferrite proeutectoide ; ils sont alors dits hypoeutectoides ;

» soit dela cémentite proeutectoide ; ils sont alors dits hypereutectoides.
Les aciers étant des alliages a base de fer, nous allons donc examiner tout d’ abord quelles sont les
propriétés de ce métal [1].

ENP 2007 2



Chapitre | : Généralités sur les aciers
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Figurel. Diagramme Fer-Carbone [9].

2 Les différents types d’acier
2.1 Aciers non alliés

2.1.1 Aciers de construction métallique

Aciers de base non aliés au Fe/C ou Fe/C/Mn livrés généralement préts al’emploi al’ état
ferrito-perlitique et dits parfois d 'usage général. |1s sont soudables et ne sont pas destinés a subir
des traitements thermiques (sauf les traitements de détensionnement aprés formage ou soudage).

IIs doivent parfois satisfaire a des conditions particulieres relatives a leur mise en forme a
température ambiante (pliage, bordage...). En température, leur domaine d’emploi est limité

Approximativement al’intervalle —60 a + 350 °C.
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Chapitre | : Généralités sur les aciers

Dans cette catégorie s'inscrivent les aciers de qualité microalliés dits a dispersoides qui
sont livrés (aprés laminage thermomécanique) al’ état ferrito-perlitique, la ferrite étant durcie par
précipitation interphase (intragranulaire) de carbures ou carbonitrures de Nb et/ou V provoquée
au cours d'un refroidissement contrélé apres laminage [12].

2.1.2 Aciers au carbone pour appareils a pression

Aciers de qualité non alliés (Fe/C ou Fe/C/Mn) auxquels il est demandé de retrouver leur
structure d’emploi par normalisation (et éventuellement revenu) apres mise en forme a chaud
(al’ état austénitique).

Ces aciers doivent satisfaire a des exigences particuliéres relatives a leur résistance a la
rupture fragile et, lorsqu’ils sont employés a température supérieure a I’ambiante, a leur limite
d’ élasticité a chaud et aleur tenue au fluage[12].

2.1.3 Aciers pour armature du béton

Les armatures incorporées aux bétons sont passives ou actives.

= Les armatures passives (béton armé) sont constituées d’ aciers de base non aliés
utilisés al’ état brut de laminage a chaud, parfois écrouis, ou aprés traitement thermique.

» Les armatures actives (béton précontraint) doivent répondre a des exigences
particuliéres (notamment résistance a larelaxation).

Elles sont réalisées en aciers spéciaux non aliés a teneur en carbone élevée parfois traités
par trempe et revenu et le plus souvent ecrouis et vieillis pour permettre d’ améliorer larésistance
alarelaxation [12].

2.1.4 Aciers pour emboutissage et pliage a froid

Aciers de qualité livrés en produits plats auxquels il est demandé de présenter des
propriétés particuliéres de ductilité, d’ emboutissage et d’ état de surface. En général, les teneurs
en éléments interstitiels de ces aciers sont réduites le plus possible (sauf parfois en phosphore
gjouté pour augmenter lalimite d’ élasticite).

Parmi ces aciers, on peut classer les aciers pour emballages, aciers de qualité auxquels,
outre |’ aptitude a I’ emboutissage, on demande une propreté inclusionnaire particuliére et, dans
certain cas, une protection spécifique contre la corrosion (fer blanc et fer chromé notamment)
[12].

2.1.5 Aciers non alliés a outils pour travail a froid

Aciers spéciaux au carbone aptes aux traitements thermiques avec, pour certains, de tres

faibles teneurs en éléments résiduels et pour d’ autres de petites additions de Cr ou de V [12].

ENP 2007 4



Chapitre | : Généralités sur les aciers

2.1.6 Aciers non alliés pour toles magnétiques

Aciers de base auxquels il est demandé de présenter des garanties relatives aux pertes
totales spécifiques sous induction magnétique et qui sont livrés soit avec une structure a grains
non orientés préte a I’emploi, soit a I’éat brut de laminage a froid (tdles semi-finies) et qui
doivent alors subir, avant emploi, un traitement thermique spécifique [12].

2.1.7 Aciers non alliés de construction mécanique

Aciers speciaux destinés a subir des traitements thermiques et devant, de ce fait, répondre
a des exigences relatives a leur trempabilité (qui est faible) et a sa régularité. |ls peuvent, par

ailleurs, présenter des aptitudes particuliéres quant aleur mise en oeuvre [12].

2.2 Aciers alliés

2.2.1 Aciers alliés pour appareils a pression
Aciers spéciaux alliés (généralement au molybdene et au chrome) auxquels il est demandé de
retrouver leur structure d’emploi par normalisation (et éventuellement revenu) aprés mise en
forme a chaud (a |’ état austénitique). Ces aciers doivent satisfaire a des exigences particulieres
relatives aleur résistance alarupture fragile et, lorsgu’ils sont employés a température supérieure

al’ambiante, aleur limite d’ élasticité a chaud et aleur tenue au fluage [12].

2.2.2 Aciers de construction mécanique

Aciers spéciaux destinés a subir des traitements thermiques et devant, de ce fait, répondre
a des exigences relatives a leur trempabilité et a sa régularité. Ils peuvent, par ailleurs, présenter
des aptitudes particuliéres quant a leur mise en oeuvre (usinabilité notamment).

Des éléments d'dliage (Cr, Ni, Mo, V notamment et parfois Si) apportent surtout la
trempabilité et, éventuellement, des aptitudes particuliéres au durcissement. Les plus alliés
peuvent atteindre des niveaux élevés de résistance et sont susceptibles d’étre utilises a des
températures extrémes.

Cette catégorie d’'aciers comporte de nombreuses nuances prévues pour des usages

spécifiques (boulonnerie, chaines, ressorts, roulements, soupapes...) ains que des variantes

ENP 2007 5



Chapitre | : Généralités sur les aciers

destinées a des mises en oeuvre particulieres (aciers de décolletage, aciers a usinabilité améliorée,

aciers prétraités...) [12].

2.2.3 Aciers inoxydables

Aciers speciaux dont I’ élément d’ alliage de base est |e chrome a des teneurs supérieures a
10 % et contenant souvent peu ou tres peu de carbone (pour éviter la précipitation de carbures de
chrome) mais, par contre, des éléments d’ aliage agissant sur |’ état structural et sur larésistance a
lacorrosion (nickel, molybdene, cuivre, titane, niobium...).

Les fortes additions d’ éléments d’aliage alphagenes (Cr, Mo...) ou gammageénes (Ni, Mn)

modifient profondément I’ état structural d’emploi de ces aciers, et on distingue quatre catégories.
> Les aciers inoxydables martensitiques qui contiennent de 12 a 18 % de chrome et des
teneurs en carbone variables de 0,1 a 1 % environ. llIs sont utilisés aprés trempe
martensitique et revenu et sont susceptibles, de ce fait, d'acquérir des performances
meécaniques éevées mais, du fait de leur composition et leur état structural, ils ne résistent
pas al’ agression de tous les milieux.

» D’autres aciers inoxydables sont dits aussi martensitiques mais ils ne contiennent pas
d’addition volontaire de carbone ; ils sont durcis au cours d' un vieillissement apres
trempe martensitique par précipitation de composés intermétalliques formés a partir
d’ éléments d addition spécifiques tels que le nickel, le cuivre, le molybdéne, le titane et
I”auminium.

» Lesaciersinoxydables ferritiques (12 a 20 % de chrome) et super-ferritiques (% chrome >
20) ne comportent pas d addition de carbone et les résidus présents (< 0,08 %) sont
généralement fixés par du titane ou du niobium. Leur composition leur permet de rester
ferritiques a toute température et de présenter donc des propriétés mécaniques
intéressantes.

» Les aciers inoxydables austénitiques avec des teneurs en chrome égales ou supérieures a
17 % et des proportions de nickel (et de manganése) suffisantes (en général au moins 8 %
de Ni) pour assurer la stabilité de |’ état austénitique a toutes températures.

Ces aciers ne comportent généralement pas d addition volontaire de carbone mais
contiennent, le plus souvent, des éléments d’ addition améliorant leur tenue aux corrosions tels

gue molybdene (solutions chlorurées), cuivre, titane, niobium (fixation des résidus de carbone).

ENP 2007 6



Chapitre | : Généralités sur les aciers

Les aciers austénitiques de base affichent de faibles caractéristiques mécaniques de
résistance qui peuvent étre trés sensiblement améliorées :
e Par écrouissage (autorisé par leur grande ductilité) ;
e Surtout par addition d’'azote (durcissement par effet de solution solide) sans atération de
larésistance alacorrosion ;
e Par précipitation, au cours d'un revenu, de composés intermétalliques a base de titane et

d’ aluminium ou de composés phosphoreés.

Les aciers inoxydables austéno-ferritiques dont la composition (en chrome, nickel,
molybdéne et silicium notamment) est équilibrée pour conserver al’état d’ emploi une structure
mixte constituée d austénite (30 a 50 %) et de ferrite (70 450 %). Cet état confere a ces aciers des
performances meécaniques élevées et une résistance particuliere a certaines corrosions
(intergranulaires et sous contrainte).

Avec les aciers inoxydables on peut classer aussi les aciers dits réfractaires (articles
Aciers et aliages réfractaires et Données numériques sur les aciers et aliages réfractaires) qui
sont des aciersrésistant alacorrosion par les gaz chauds.

Ce sont donc des aciers inoxydables dont les caractéristiques mécaniques a hautes
températures (limite d’ élasticité, résistance et surtout résistance au fluage) ont été améliorées
(généralement par addition d’ @ément d’ alliage carburigenes) [12].

2.2.4 Aciers a outils alliés

Aciers spéciaux (avec notamment des é éments carburigénes) auxquels il est demandé d’ étre
aptes a atteindre, par traitements thermiques, des niveaux éleves de résistance a la température
ambiante ou, souvent, a hautes températures. Parmi eux on distingue trois types d’ acier.

v' Lesaciersalliés pour travail afroid, catégorie comportant :

e desaciersrésistant al’ usure a hautes teneurs en carbone ;

e desaciersrésistant aux chocs avec des teneurs en carbone modérées (0,3 a0,6 %) ;
e desaciersrésistant a certaines corrosions (hautes teneurs en chrome).

v' Les aciers aliés pour travail a chaud dont le traitement thermique met en oeuvre le
durcissement secondaire (ils contiennent de fortes teneurs en éléments carburigenes), on
distingue:

e lesaciersrésistant aux chocs mécaniques;

e |esaciersrésistant aux chocsthermiques;
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Chapitre | : Généralités sur les aciers

e lesaciersrésistant al’usure atempératures élevées ;

e lesaciers pour emploi atrés hautes températures.

v Lesaciers rapides dont les éléments d’ alliage de base sont W, Mo, V, Cr avec des teneurs en
carbone de I'ordre de 0,7 a 1 % (aciers de base) ou supérieures a 1 % (aciers surcarburés) et

éventuellement des additions de cobalt (5 a 10 % pour améliorer latenue a chaud) [8].

2.2.5 Aciers alliés pour toles magnétiques

Ce sont des aciers de qualité alliés au silicium auxquels il est demandé de présenter des
garanties relatives aux pertes totales spécifiques sous induction magnétique et qui sont livrés avec

une structure a grains orientés préte al’emploi [12].

3. Eléments d’alliage présents dans les aciers

Les influences des éléments d' alliage susceptibles d’ étre introduits dans les aciers doivent
étre étudiées en fonction de divers paramétres :

e leur solubilité;

e leur action sur les structures d’ équilibre ;

e |eur aptitude aformer certains composeés (nitrures, oxydes, sulfures et intermétalliques) ;

e |eur action sur les transformations hors équilibre [10].

3.1 Solubilité des éléments d’alliage

Sans étre totalement déterminante, lasolubilité d’un éément d’alliage dans le fer y fournit
une premiere information sur les quantités qui peuvent étre incorporées dans un acier et
solubilisées dans I’ austénite.

Bien entendu, au-dela de cette premiere estimation, il faut examiner les solubilités dans le
fer a pour prévoir les tendances d'évolution au cours ou a la suite des transformations
allotropiques et, par ailleurs, prendre en compte les composés qui peuvent se former et dont il est
nécessaire de considérer la solubilité propre [10].

Letableau 1 rassemble un certain nombre d' informations relatives a ces différents points.
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Chapitre | : Généralités sur les aciers

Elément Solubilité (% en massedanslefer | Composées formées avec
Y
max Effet C | max a20°C |Fe |C N o)

AL 0.625 12 < + +
B 0.021 R 0.002 < + + + +
Co TOT 77 <
Cr 12.7 R TOT < + + + +
Cu 9.5 21 <
Mn TOT 3 +
Mo 2 R 32 < + +
Ni TOT 7 < +
P 0.3 2.65 < +
S 0.065 0.020 < + +
S 2 X 135 < + +
Ti 0.72 :: 9 < + |+ + +
\Y, l1a14 - TOT < + + +
W 4 355 < + +

™ Lasolubilité de I’ ément diminue en présence de carbone

Tableau 1 : Informations relatives aux éléments d’ aliage [10]

3.2 Influence des éléments d’alliage sur les structures d’équilibre

A des teneurs limitées, les éléments d' alliage changent le tracé du diagramme d’ équilibre

Fe /C en modifiant tout d’ abord les domaines respectifs d’ existence des phases a et .

Cest ainsi quel’on distingue::

% les ééments alphagenes qui augmentent la surface du domaine dans lequel la phase o est

stable et, de ce fait, diminuent la surface du domaine de stabilité de la phase y comme

I"illustre la (figure 2) en ce qui concerne le molybdéne ; la liste des éléments al phagenes

comprend presque tous les é éments habituels tels que Si, Al, Cr, Mo, Ti, W ;
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Chapitre | : Généralités sur les aciers

% les éléments gammagenes qui augmentent la surface du domaine d’ existence dans lequel
la phase vy est stable (figure 3) ;

Une fagon de quantifier I’ effet des éléments d'aliage sur les domaines de stabilité des
phases a et y consiste a présenter deux diagrammes qui, en fonction de la teneur en élément
d’alliage et cela pour chacun d'eux, représentent :

o pour le premier (figure4), I’ évolution de la température eutectoide ;
o pour lesecond (figureb5), les variations de la teneur en carbone de I’ eutectoide.

Souvent, ces courbes sont tracées pour des teneurs élevees en ééments d alliage ; nous
avons préféré ne considérer que les parties relatives aux faibles teneurs car la présence
d’ éléments étrangers amene a des diagrammes d équilibre souvent tres différents quand les
proportions de ceux-ci sont importantes.

Les effets des éléments d'alliage sont aussi traduits par des formules liant les points de
transformation Acl et Ac3 ala composition chimique.

Acl température alaguelle |’ austénite commence a se former au cours d’ un chauffage lent ;
Ac3 température a laguelle la ferrite achéve de se transformer en austénite au cours d'un
chauffage lent.

Temparaiure [(C})

g — =
et
| i
1 S Ea—
“ S s o N s =
} =
-
1 -
-4 - 2L o — - = =
".f'
| A
T Aiar au _-c.a.rl:un-é-.
- O % Mo
=T
e .,-”'
GO - T ¥ . ' :
a a2 0.4 0.6 0,8 1.0 1.2 1.4 1.6 1B

Tarsaur an carboms (% an massa)

Mo 3 on rmaesses

Figure 2 — Influence du molybdéne sur I’ étendue du domaine de stabilité de la phase gamma
dans le systéme fer-carbone-molybdene[10].
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Tamparatora [P0
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0.2 0.4 ouE (18 : ] 1.0 LI 1.4 1.6 1.8
Tamzur an carana (% an masse]

Min %% =n MBsse

Figure 3 — Influence du manganeése sur I’ étendue du domaine de stabilité de la phase gamma

dans le systéme fer-carbone-manganese [ 10].

Par ailleurs, certains éléments d'aliage engendrent des modifications des carbures
précipités a I’ état d'équilibre ; en leur présence le carbone ne précipite plus sous la forme de
carbure de fer mais sous d autres espéces. On est ainsi amené a considérer les ééments dits
carburigénes, éléments qui ont pour le carbone une affinité plus grande que celle du fer : ce sont
Mn, Cr, Mo, V, W, Nb, Ti. Il faut noter que ces éléments, a faibles teneurs, ont souvent tendance
aparticiper alaformation de la cémentite en se substituant partiellement au fer, donnant ainsi des
carbures répondant & la formule générale M3C. A fortes teneurs, par contre, ils forment les
carbures qui leur sont propres (en admettant parfois un peu de fer qui se substitue a eux) [3].

C'est ainsi, par exemple, gqu’ avec le chrome on pourra former des carbures répondant auix
formules suivantes :

(Fe, CnsC + (Cr, Fe),Cs > (Cr, Fe)»3Cs

Alors qu’ avec le vanadium on pourraidentifier :

(Fe, V);C et (V, Fe)4,Cs

En ce qui concerne ces éléments carburigenes, il est nécessaire de tenir compte de la

solubilité des carbures, laquelle conditionne I'intérét de leur addition, qui n'aura d'influence
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directe que S'ils passent en solution dans |’ austénite. Les produits de solubilité informent sur les
possihilités dans ce domaine.

Températurs autectoids (°C)

'
Ti
1200+
Mo
1 000 o
8i
Cr
E004
N
]
Em T T T L

Eriment d'alllage (% en masse)

Figure 4 — Influence des é éments d’ alliage sur la température de |’ eutectoide dans chaque
systeme fer-carbone-élément d’ aliage [10].

Teneur an carbons (% an masse)
0,80
0,60+

0,40-

[ T T T -

Elémant d'alinge (% en masse)

Figure.5 — Influence des ééments d’ alliage sur la teneur en carbone de I’ eutectoide dans chague
systéme fer-carbone-élément d’ alliage [10].
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3.3 Influence des éléments d’alliage sur les transformations hors équilibre

Les conditions dans lesquelles la structure d’ un acier se transforme au cours du retour ala
température ambiante apres un chauffage a haute température (passage a I’ état austénitique avec
mise en solution du carbone dans le fer y) dépendent de la composition chimique de celui-ci.

Ainsi, avec une piéce assez massive en acier hypoeutectoide refroidie dans un milieu
donné, on pourra parvenir, aprés retour al’ ambiante, a différentes situations :

< le métal est totalement martensitique : il est donc susceptible, apres un judicieux revenu,
de présenter ses performances les plus élevées ; il est dit a haute trempabilité (d’ autant plus
haute que la piéce est plus massive et le refroidissement moins énergique) ;

< leméd est totalement ferrito-perlitique et possede donc des caractéristiques de résistance
voisines des minima et des caractéristiques de ductilité voisines des maxima dont il est
capable ; il est dit a faible trempabilité (d autant plus faible que la piéce est de faible
massivité et |e refroidissement plus énergique) ;

% le méa est martensitique (ou martensito-bainitique) au voisinage de la peau et ferrito-
perlitique a coeur : ses propriétés mécaniques sont alors trés variables dans sa section ; il est
dit atrempabilité moyenne.

La trempabilité d'un acier se définit donc en fonction des dimensions de la piece et des
conditions de refroidissement mais, toutes choses égales par ailleurs, elle dépend essentiellement
de la composition chimique du métal ou plutét de celle de |’ austénite avant refroidissement.
Pratiguement, tous les éléments d'aliage introduits dans I’acier augmentent sa trempabilité a
I’ exception du cobalt qui la diminue. Mais leur action est modulée par leur éventuel caractere
carburigene.

En effet les éléments susceptibles de participer a la précipitation de carbures autres que M;C
modifient sensiblement les conditions de formation de la perlite dors qu’ils n’interviennent pas
sur celles des bainites puisque celles-ci restent constituées de cémentite et de ferrite.
» Les élééments non carburigenes retardent aussi bien la formation des structures ferrito-
perlitiques que bainitiques ; leur efficacité peut étre considérée comme::

e fortepour Mn;

e moyenne pour Ni ;

e fablepour CuetSi.
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» Les éléments carburigénes ne retardent pas également la formation des structures ferrito-
perlitiques et bainitiques :
— pour retarder la formation des structures ferrito-perlitiques leur efficacité peut étre
considérée comme::
» Forte pour V (afaibles teneurs), Mo et Nb,
* Moyenne pour Cr et W ;
— pour retarder la formation des structures bainitiques leur efficacité peut étre
considérée comme
* Forte pour Cr,
* Moyenne pour Mo,
* Faible pour Nb, V et W.
Par ailleurs, au cours du revenu des structures martensitiques et bainitiques, la présence
d’ éléments carburigenes induit une évolution particuliére du durcissement : le durcissement dit «
secondaire » (qui parfois ne se traduit que par un retard al’ adouci ssement).
A des températures supérieures a 500 °C, en effet, la cémentite préalablement précipitée,
disparait et les carbures des ééments carburigenes apparaissent plus fins et plus dispersés que
FesC et, de ce fait, plus durcissants.

[l faut noter qu'un éément non carburigéne, le silicium, agit sensiblement sur les processus
du revenu de la martensite ; il retarde I’ adoucissement en perturbant la formation de la cémentite

(précipitation plus fine reportée a plus hautes températures) [10].
3.4 Influence des éléments d’alliage sur les propriétés physiques des aciers

S'ils sont présents en fortes proportions, les éléments d'alliage peuvent modifier les

propriétés physiques des aciers.
3.5 Influence des éléments d’alliage sur les propriétés chimiques des aciers

Nous n’ évoquerons ici, en matiére de propriétés chimiques, que la résistance des aciers a
I’ agressivité chimique de leur environnement (articles de larubrique Corrosion dans ce traité).
Dans ces conditions, il ne reste pratiquement a citer que le chrome qui est |’ élément

d’addition essentiel qui permet de conférer aux aciers un caractére d’'inoxydabilité, c’est-a-dire
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une aptitude a s autoprotéger par formation d’une couche protectrice qui, apres sa formation,
arréte ou ralentit trés fortement la progression de la corrosion. En corrosion aqueuse, cette couche
dite passive a une composition trés complexe qui dépend de celle de I’ acier et de celle du milieu
agressif ; elle contient généralement des ions hydroxydes, des cations des métaux oxydables
contenus dans |’ acier et des anions issus du milieu corrosif. En corrosion seche a chaud, cette
couche est essentiellement formée d’ oxyde de chrome Cr20s .

D’ autres éléments peuvent, a des degrés moindres, augmenter la résistance des aciers aux
agressions chimiques ; ce sont :
— lemolybdeéne, le cuivre et le nickel en corrosion aqueuse ;

— lesilicium, I'aluminium et e nickel en milieux oxydants a chaud [10].
4. Performances mécaniques des aciers. Signification pratique

Les propriétés mécaniques des aciers sont mesurées a |I’aide de divers essais (traction,
rupture par choc, mécanique de la rupture, fatigue...) qui permettent de connaitre les niveaux

atteints par les caractéristiques de: [11]

% résistance statique ;

% ductilité;

%+ résistance au choc (résilience) ;
% ténacité;

«» endurance.
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Chapitre 1l : Lestraitements thermiques

Dans ce chapitre, nous allons énoncer les différents types de traitements thermiques
qui sont I’ outil principal del’ingénieur pour modifier les propriétés mécaniques d’ un matériau
meétallique.

Les traitements thermiques sont classés en deux grandes catégories; ceux qui
ramenaient le matériau plus proche a son état d'équilibre, comme le traitement
d homogénéisation, de précipitation, le revenu, et larecristallisation, et ceux qui éloignaient le
matériau de cet état d’ équilibre notamment les trempes qui ont pour but de maintenir un état
structural hors d’ équilibre.

Pour les systemes qui ont possibilité de transformations sans diffusion, une trempe
peut aussi mener a une telle structure. Les diagrammes TTT et TRC contiennent plusieurs
informations spécifiques au sujet des microstructures et propriétés pour un matériau donné

soumis a des conditions de refroidissement données.

1 Recuits
Le role principal d’'un recuit est de conférer a I’aliage une structure le plus proche
possible de sa structure d' équilibre.
Lesrecuits ont les fonctions suivantes :

e Homogénéiser un aliage du point de vue tant chimique que micrographique : c'est,
par exemple, le cas des aliages moulés, hétérogenes et de taille de grains non
uniforme;

e Modifier sastructure micrographique, par exemple par coalescence d’ une phase ou par
affinement du grain (normalisation) ;

e Restaurer la structure d'un alliage apres écrouissage, soudage, ou traitement thermique
antérieur ;

e Diminuer les contraintes internes (relaxation).

L es buts des recuits sont principalement les suivants :
e Adoucissement favorisant lamise en forme par déformation plastique ou par usinage ;
e Stabilisation de I’alliage, surtout d’'un point de vue dimensionnel, mais aussi pour

diminuer sarésistance aux efforts mécaniques.
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On précise souvent, dans la dénomination d’un recuit, soit le but dans lequel il est
effectué  (homogénéisation, régénération, normalisation, coalescence, restauration,
recristallisation, adoucissement, détente, relaxation, dégazage, etc.), soit le moyen employé ou
les conditions choisies pour I’ effectuer (en pot, en caisse, au passage, au défilé, a la volée,
isotherme, brillant, blanc, noir, bleu, etc.).

Un recuit se rédise par chauffage a une vitesse choisie, avec éventuellement des
paliers de température progressifs jusqu’a une température déterminée en fonction du but
recherché.

La température de recuit étant atteinte, on effectue un maintien isotherme ou des
oscillations autour de cette température, pendant un temps déterminé également en fonction
du but recherché.

Le refroidissement a lieu a une vitesse choisie en fonction de la nature de I'aliage,
parfois selon un programme soigneusement contrélé. Cette vitesse est relativement lente pour
rester en permanence le plus proche possible des conditionnements d’ équilibre. Elle peut étre
aussi faible gque quelques degrés par heure pour certains aciers.

L es phénomenes se produisant pendant le recuit étant thermiguement activés, le temps
de recuit est d'autant plus court que sa température est élevée. De méme, la structure
micrographique obtenue apres recuit est d autant moins fine que la température de recuit est
plus élevée, le temps de maintien plus long et le refroidissement moins rapide. Quand il s agit
de recuit d’homogénéisation, celui-ci peut s effectuer en un temps d’ autant plus court et a une
température d’ autant plus bas que la structure micrographique est plus fine, ou I'aliage est
plus homogeéne.

Cest ains que les pieces moulées, ou les phénomenes de ségrégation sont souvent
importants, nécessitent des températures de recuit plus éevées ou des temps de recuit plus

longs que des pieces corroyeées (filées, forgeées, etc.) [ 6].

2 Trempes

Tout chauffage au-dessus de Acs, suivi d’un refroidissement rapide est défini comme
une trempe. Il importe que la vitesse de refroidissement soit supérieure a la vitesse de trempe
critique de I’ alliage, de telle sorte que laformation de perlite ou de constituants intermédiaires

soit évitée et que la martensite apparaisse.
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— Le chauffage, ou mise en solution solide de certains ééments (carbone pour I’ acier)
conduira a une phase stable a haute température.
— Ladureté envisagée ferarecourir a différentes méthodes de refroidissement :
“ Réglage de lavitesse (choix du milieu de refroidissement).
+ Revenu de la martensite (constituant de la trempe).
+»+ Trempeisotherme (en choisissant correctement la température de traitement).
En fait, aux lois de refroidissement, viennent S gjouter deux autres facteurs de trempe
importants :
- latempérature de chauffage

- lacomposition chimique de |’ acier

Tous ces éléments devront étre parfaitement définis pour établir une gamme de traitement de

trempe [13].
2.1 Bain de trempe

Lavitesse de refroidissement dépend principalement, pour une piece déterminée de :

e Lachaleur spécifique et la conductibilité thermique del’ acier.
e Lamasse, laformeet |’ état de surface de la piece.

e Lepouvair refroidissant du bain.

Le choix du milieu de refroidissement va revétir une importance essentielle dans la
définition de la vitesse de refroidissement. (Chaleur spécifique, conductibilité, masse, forme

et état de surface de la piéce sont imposes).

Le pouvoir refroidissant d’un bain de trempe est une propriété trés complexe, faisant
intervenir différents facteurs physiques comme :

e Lachaleur spécifique

e Laviscosité

e Laconductibilité thermique du bain
e Lachaleur de vaporisation

e Lachaeur de décomposition

e Laformation des couchesisolantes gazeuses...... etc.
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Lesmilieux de trempe les plus employés, par ordre de pouvoir refroidissant décroissant sont :

e L’eaufroide (tiéde, chaude, bouillante)
e Lessolutions aqueuses (eau salée)

e L’huile

e L’air soufflé

e L’arcame

e Leshainsde sels ou de métaux fondus

e Lesbainsde sable (refroidissement plus progressif)

La neutralisation des effets de ségrégations mineures s obtient en maintenant le métal
dans le domaine austénitique a une température aussi €levée que possible de fagon a accélérer
la diffusion des ééments en présence. (Plus la température est élevée, plus la diffusion
(vitesse) devient importante. Inconvénient : grossissement du grain austénitique).

Pour chagque nuance d’ acier, il faudra choisir un compromis entre ces deux impératifs.
Dans la majorité des cas, deux considérations interviennent :

e Latempérature de chauffage ne doit pas approcher le solidus, car il y aurait fusion
partielle, notamment au joint des grains (aliage bralé).
e Le chauffage a température trop élevée entraine la surchauffe du grain, ce qui est

nuisible atous égards [13].
2.2 La trempabilité

La vitesse de refroidissement est maximale a la surface de la piéce et diminue vers le
ceeur.

Le constituant de trempe MARTENSITE ne se forme que dans les zones ou la vitesse
critique de trempe est dépassée.

Dans les aciers au carbone non alliés, la vitesse critique est s grande qu’elle n’est
dépassée que dans les couches tres superficielles minces et dansle cas de latrempe al’eau. La
propagation du refroidissement vers I’ intérieur dépend du rapport de la masse a la surface.

Ains latrempe a cceur est trés rarement obtenue dans le cas d aciers au carbone d' ou
la nécessité de faire intervenir les éléments d’ addition modifiant favorablement la pénétration

de latrempe, et lavitesse critique de trempe de |’ alliage[13].
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2.3 Différents types de trempe
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Figure 6 : déférentes types de latrempe[13].
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La trempe martensitique

Cette trempe consiste a porter la piéce en solution solide austénitique puis a la
refroidir de telle sorte qu'elle subisse un changement total de phase accompagné d'un
accroissement sensible de la dureté (qui serafonction de lateneur en carbone).

Le refroidissement peut étre continu jusqu'a une température inférieure a Mg
(température a laquelle la transformation de |’austénite en martensite est pratiquement
compléte au refroidissement). Le refroidissement doit étre assez rapide pour éviter les zones

de transformation perlitiques et bainitiques de I’ austénite.

Cest ce traitement qui est généraement désigné comme TREMPE sans autres

précisions.

Martensite : Solution solide d'insertion en saturation de carbone dans la maille du fer.

On ladésigne par solution solide du fait que la structure cubique centrée du fer est déformeée.
En réalité lamaille est quadratique = déformation en fonction du % de carbone.

Lamartensite est trés dure et tres fragile, cette fragilité sera atténuée par un traitement
ultérieur d’ amélioration ou REVENU.

Le refroidissement peut étre discontinu (trempe différée, étagée ou encore
interrompue), le refroidissement s opére en deux temps avec maintien isotherme par palier
entre ces deux phases de refroidissement. 1l convient d’ éviter tout début de transformation de
I’ austénite au cours de ce palier dont la température sera fixée en fonction des indications
fournies par les courbes de refroidissement continu de | acier en cause. Cette température est
supérieure environ de 20 a 30°C par rapport a Mg (température a laquelle la transformation

d austénite en Martensite commence au refroidissement).

La durée de maintien doit étre suffisante pour atteindre au plus prés I'équilibre
thermique de la piéce. On refroidit ensuite dans des conditions telles que la transformation
martensitique soit aussi compléte que possible (il reste en fait toujours un peu d austénite

résiduelle).
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Ce refroidissement discontinu présente |'avantage de provoquer la formation de
martensite dans I’ ensemble de la piéce amenée a une température homogene tres voisine de

M (limitation de risques de tapures et de déformations) [13].
La trempe bainitique
Transition entre Perlite et Martensite (transformation bainitique).

Le but de cette trempe est d’ obtenir une structure a prédominance de bainite mais avec
présence de martensite en proportion variable.

L e chauffage se fait dans les mémes conditions que précédemment.

Le refroidissement doit étre assez rapide pour éviter la transformation perlitique mais
alalimite de la zone bainitique du diagramme.
L e refroidissement peut prendre deux allures:
- Un refroidissement puis un maintien a température constante dans le domaine
bainitique, puis refroidissement quel conque jusqu’ ala température ambiante.
- Un refroidissement ralenti par latraversée.

Bainite : La bainite se forme dans les aciers au cours de transformations isothermes a des
températures inférieures a celles qui correspondent au domaine perlitique. On admet que

le mécanisme de la transformation et de la germination de la bainite se fait par le fer a.

Cette ferrite se formerait par un cisailllement du réseau de |’ austénite accompagné
d une diffusion a courte distance permettant une redistribution du carbone. Les cristaux de
ferrite se développent dans la matrice austénitique suivant des directions préférentielles

bien définies qui sont celles des plans octaédriques du réseau CFC.

Les structures bainitiques trés fines sont tres recherchées pour leurs propriétés
mécaniques, la bainite des aciers présente une résistance mécanique excellente, aliée a

une bonne ductilité[13].
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La trempe austénitique (ou hypertrempe)

Ce traitement a pour but de maintenir |’ austénite jusqu’a la température ambiante,
aucune transformation ne se produisant durant le refroidissement. Ceci implique que le
point Mg soit rejeté au-dessous de la température ambiante gréce a I’ action des teneurs

élevéesen démentsd' alliages [13].
3 Revenus

Un revenu a pour réle essentiel de faire évoluer une structure hors d’ équilibre, obtenue
par trempe, vers un état proche de |’ équilibre.

Le revenu s effectue a température modérée inférieure a la température de trempe et a
celle de recuit, pendant des durées limitées. Le plus souvent, il ne permet donc pas d’ atteindre
I état d’ équilibre obtenu par recuit.

La nature des phases obtenues et leur composition sont en général voisines de celles
obtenues par recuit, mais la structure micrographique est considérablement plus fine, ce qui,
associé au mécanisme particulier d évolution des phases pendant le revenu, confére aux
alliages revenus une résistance mécanique considérablement plus élevée que celle des mémes
aliages recuits.

Il existe comme pour les recuits, des équivalences entre le temps et |a température de
revenu, gue |’ on regroupe généralement sous la forme d’ une formule définissant un parameétre
de revenu fonction de la température et du temps.

Tous les couples de température et de temps qui conferent a ce paramétre la méme
valeur sont équivalents et correspondent & une méme évolution structurale. Mais un tel
parametre n’est valable que dans un domaine limité de température correspondant a un type
particulier d' évolution structurale, celle-ci pouvant étre différente pour des températures de

revenu différentes.

Suivant I’ évolution structurale qui en découle, les revenus ont les buts suivants :
= durcissement par précipitation dans une phase sursaturée (aliages d’aluminium) ou
par décomposition d' une phase métastable, obtenue par trempe (austénite des aciers) ;
= adoucissement d une phase trop fragile obtenue par trempe (cas de la martensite des
aciers au carbone) ;

= relaxation des contraintes résiduelles apres trempe, sans évolution structurale.
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Apres trempe, certaines évolutions structurales peuvent s effectuer spontanément vers
I’état d’équilibre a la température ambiante : c'est le cas de la maturation des aliages
d’auminium ou du vieillissement de certains aciers doux. Une accélération de ces
phénomenes peut étre obtenue par une |égére augmentation de température au cours d’'un

vieillissement accélére[6].
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Chapitre III : Techniques expérimentales

1 Préparation micrographique des échantillons

Dans tout travail métallurgique se basant sur une observation microscopique, il est trés
important de bien préparer I’ échantillon afin d’ aboutir aux meilleurs résultats possibles.

Pour celanous devons adopter les étapes suivantes :

1.1 Prélévement de 1’échantillon, découpage et mise en forme

Le nombre d’ échantillons ainsi que le lieu de prélévement et les plans a examiner sont
généralement définis selon une norme. En général, le prélévement est établi en fonction du
but de I’ examen.

Lors du prélévement, des précautions doivent étre prises pour ne pas favoriser une
modification de la structure du métal, résultant soit d’ un échauffement, soit d’ une déformation
du métal entrainant un écrouissage. Dans le cas d' un prélevement effectué par oxycoupage, le
prélévement doit étre de taille suffisante de facon a ce que la surface prévue pour |’ examen

soit située dans une partie non affectée thermiquement.

Dans notre cas, nous avons découpé des échantillons a différents endroits du tube
endommagé dont trois (03) sur la partie déchiquetée, trois (03) autres sur une partie non
endommagée et trois (03) échantillons sur le tube d’ origine.

Pour cela nous avons utilisé une scie a métaux avec un arrosage abondant afin d’ éviter
une échauffe de |’échantillon et de ce fait une modification de sa structure.

Par la suite nous avons procédé a une abrasion a |’aide d une trongonneuse pour

arrondir les cotés et faciliter |la manipulation des échantillons lors du polissage.

Des échantillons supplémentaires du tube d origine ont été prélevés afin de subir une
trempe.

Ce traitement thermique est fait dans le but de déterminer la température de
transformation Ac; de ce matériau, et pour cela nous avons introduit les échantillons deux a
deux dans le four a traitement thermique du laboratoire de chimie (SNVI-DF-ROUIBA)
préalablement chauffés a la température voulue. En débutant par T1= 760 °C qui est

|égérement au dessus de la température eutectoide.
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L es piéces sont maintenues a la température choisie, pendant 30 minutes, lorsgue cette
durée est écoulée les échantillons sont sortis du four et plongés dans un bac de trempe
contenant une eau a la température ambiante.

Par |a suite nous procédons a une observation microscopique et des essais de dureté,

afin de situer latempérature Acs

Les étapes qui suivent sont indispensables pour obtenir un état de surface assez clair pour

favoriser une bonne étude.

1.2 Enrobage
Cette technique consiste a enrober de matiére plastique (résine) les échantillons
meétallurgiques céramiques et minéralogiques afin de :
- faciliter la manipulation de |’ échantillon lors du polissage et de |’observation
mi croscopique.
- Préserver |’ échantillon des altérations chimiques extérieur
- Différencier par des méthodes pratiques les échantillons comme par exemple mettre
des étiquettes ou écrire au feutre permanant sur |’ enrobage
» Masse d’enrobage a chaud (la résine) : Ce sont des matieres plastiques
servant a enrober |les échantillons métallurgiques, céramiques et minéral ogiques.

Nous distinguons deux types de résine :

- Les résines de matiére acrylique du groupe «thermo- plastique» , elle fondent aux
température de plus de 100°C et sont chauffées et refroidies sous pression.
- Les résines qui sont de la bakélite du groupe « duro- plastique », durcissant a chaud,
de poudre, elles deviennent masse compacte sous pression et a une température
d’ environ 140°C. [1]
> Presse d’enrobage : Presse d’ enrobage automatique, muni d’un moteur, pour
|” enrobage a chaud rapide des échantillons métall ographiques.
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Figure7: Presse d'enrobage

Aprés avoir introduit I'échantillon et la résine dans I’unité d enrobage, on met en
marche le processus d’ enrobage par réglage du temps de chauffe désiré.
Ensuite le processus se déroule automatiquement avec chauffage électrique suivi par
refroidissement a I’ eau, la force de pression préréglée est maintenue durant tout le processus
d enrobage électrique suivi par refroidissement a I'eau. Aprés une courte durée

(O - 15min), I’ échantillon enrobé est obtenu. [1]
1.3 Préparation de la surface d’examen

L’ échantillon est découpé de fagon a obtenir une surface ayant en général une aire
compriseentre 1 et 10 cm? et peut présenter divers types d état de surface dont les plus usuels
sont :

» brut de trongconnage
» ayant subi une passe sur bande abrasive
> rectifié
Ces états de surface sont obtenus en veillant a réduire au maximum |’ échauffement des

échantillons, par exemple en arrosant abondamment avec un liquide adapté. [ 3]

1.4 Polissage

Le polissage se fait généralement en deux étapes:
e Pré- polissage
e Polissage definition
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Ces opérations peuvent étre effectuées manuellement ou a I'aide de machines
automatiques de polissage.

Afin d’obtenir une surface plane et éviter un arrondissement des bords de I’ échantillon
lors du polissage, I’ échantillon peut étre inséré dans un montage mécanique ou enrobé. Dans
certain cas, la surface latérale de I’ échantillon peut étre protégée par un dépdt métallique

électrolytique. [3]

Figure 8 : Polisseuse

e Pré- polissage :

Il se fait par frottement de I’ échantillon, a |1’aide de tout moyen appropri€, par exemple
sur des papiers abrasifs de granulométries de plus en plus fines. Dans le cas ou des papiers
abrasifs sont utilisés, ceux-ci peuvent étre fixés sur des disques tournant a une vitesse donnée
ou sur des platines planes immobiles, | échantillon étant alors frotté ala main sur les papiers.
Le polissage se fait habituellement avec arrosage d'eau pour éiminer tout risque

d’ échauffement de I’ échantillon.

Le polissage consiste a éliminer successivement les traces de polissage d’ un papier
d'une granulométrie donnée par de nouvelles suivantes. A chaque Changement de

granulométrie, |’ échantillon doit étre lavé al’eau et séchéal’air comprimeé.

De plus, lors du polissage manuel, a chague changement de granulométrie, |’ échantillon
doit subir une rotation de 90° de fagcon a ce que les nouvelles raies de polissage soient

perpendiculaires aux raies précédentes.

Granulométries utilisées (dans I'ordre de leur emploi) : [I'échantillon passe
successivement par la bande abrasive : 80, 280, 400, 600, 800 ,1000 et 1200.
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e Polissage de finition : trois principaux modes de polissage de finition sont généralement

utiliseés:

> Polissage a ’alumine : Consiste a frotter |’ échantillon sur des disgues de feutre ou
draps immobiles d’ une suspension d’alumine. Les granulométries sont généralement
caractérisées par le temps nécessaire au dépbt de I'alumine en suspension, apres

agitation. Plus I’ alumine est fine, plus cette durée est longue.

> Polissage a la pate diamantée : Ce polissage se fait comme précédemment, |’ agent
de polissage étant de la péate diamantée répartie a I’aide d’un diluant sur le disque.
Différentes granulométries caractérisées par la taille moyenne en micrometres des
grains, sont utilisées :
e Polissage de semi finition 6u
e Polissage definition 3u
e Polissage de super finition 1

> Polissage électrolytique : Le polissage électrolytique est fondé sur la dissolution
anodique de la surface de I’ échantillon plongé dans un éectrolyte approprié, et sous

un potentiel et un courant déterminés. [ 3]

1.5 Ultra - sons : « METASON » :

Les appareils de nettoyage aux ultrasons se composent d’une cuve pour le liquide
de nettoyage et d’un générateur qui produit un courant haute fréguence qui se transforme en

ultra-sons par les oscillateurs placés sous la cuve, pour ensuite se propager dans le liquide.

L’ ultrason cause une formation et un écrasement rapide de bulles microscopiques
(cavitation) produisant I'effet de nettoyage. La fréquence utilisée est de 50.000 HZ,
permettant un bon nettoyage. De méme I’ ultrason a le pouvoir de pénétrer dans les criques
étroites de |’ objet a nettoyer. [1]
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Figure 9 : Ultrason

1.6 Attaque chimique : Pour chague réactif, le mode de préparation ains que le
domaine d’ application a été établi sur la base de la pratique actuelle.
> Les produits utilisés pour la composition de ces réactifs:

Figure 10 : Préparation de nital

» Solution alcoolique nitrique (nital) : composé de 95 % alcool éhylique + 5 % acide
nitrique. [3]

> Domaine d’application : acier au carbone faiblement allié

» Durée d’attaque : de 5 a 15 secondes suivant les nuances et les traitements, I’ attaque

s effectuant a la température ambiante. [ 3]
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2 L’analyse microscopique
2.1 L’observation au microscope optique
Les matériaux dont la microstructure est le plus souvent observée sont les
matériaux métalliques et les céramiques, I’ examen de la microstructure se fait par réflexion de

lalumiere sur une surface préparée a cet effet, appel ée coupe métallographique.

/ S
Figure 11 : Microscope optique
Le pouvoir de résolution du microscope optique est limité par la longueur d’onde de la

lumiére utilisée. Il est de I'ordre de 0,2 um, autrement dit, le grossissement utile de cet
appareil ne dépasse guere 1500 X.

Pour étre observés au microscope optique, les échantillons doivent étre
spécialement préparés, apres avoir prélevé I'échantillon de la piece a étudier, la

microstructure de I’ échantillon est mise en évidence par une attague chimique. [2]

condenseur

écran ou plague photogra-
phique

lames semi-réfléchissantes
mirgir

objectif

oculaire de projection
oculaire de scopie

source lumineusea

mao

wpuvo=Zr

Figure 12 : Microscope optique métallographique (dit inverser)

Apres avoir observé nos échantillons au microscope et avoir choisi les zones les plus
caractéristiques, nous avons pris des clichés de ces parties pour une analyse quantitative.
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3 Analyse chimique:

Ce procédé nous renseigne sur la composition chimigque de la piece, cet examen a été
réalisé au niveau de laboratoire de controle de I’ entreprise S.N.V.I-DFR de Rouiba

L es méthodes utilisées dépendent des éléments a analyser:

— Analyse échographique (pour le carbone et |e soufre).

— Analyse spectrophotomeétrie (pour les ééments d additions).

4 Etude métallographique quantitative et qualitative

Pour caractériser de maniére précise I’ état de la piece et connaitre son évolution ou
son comportement, nous devons maitriser son état structural d’une part et déterminer les
relations existantes entre les parametres de la structure, les grandeurs mécaniques, physiques

et chimiques.

Aprés la préparation micrographique (prélévement, polissage, attague chimique,
observation au microscope optique et prise de photos) de chaque échantillon sur plusieurs
plages a des grossissement différents afin de mener a bien I’ expertise. Nous procédons a
I’ étude quantitative et qualitative [4], [5].

Les mesures de la métallographie quantitative sont de nature statistique. On suppose
implicitement que le matériau étudié présente un large domaine dans lequel la structure est

répétitive.
4.1 Fraction volumique des phases

Pour calculer le taux de ferrite et de perlite, nous avons utilisé la méthode de comptage
systématique qui consiste a superposer sur la photographie a analyser, un papier calque, sur
lequel on trace une grille du réseau carré, les dimensions de lamaille du réseau dépendes de
| agrandissement et de |ataille des grains (dans notre cas la grille et de dimension 88 mm?.

Les fractions volumiques de la perlite sont mesurées, par le calcul du nombre
d'intersections de la grille (nceuds) situées sur cette phase, divisé par le nombre total de

noeuds de lagrille
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Figure 13 : lagrille utilisée pour le comptage.

La fraction volumique de la ferrite se déduit a partir de la fraction volumique de la
ferrite et du graphite[4], [5].

4.2 Analyse de la taille

On mesure sur des photos d' échantillons attaqués de fagon a ce que les différents joints

de grains de chague phase soient bien visibles. Les photos représentent différentes plages pour
chaque échantillon.

Nous avons utilisé deux grilles portant des segments de droite, espaces par une méme
distance, superposées sur les photos puis a la main les grains de ferrite sont des limités et
mesurés afin d' obtenir les diamétres moyens de ces derniers et enfin faire I’ étude statistique.
L es mesures des dimensions des nodules ont été faites comme suit:

¢ Soit d; les diamétres moyens mesurés dans les intervalles suivants :

0a2;2a4;4a6;6a8;8al10;10a12;12al14;14a16;16a18.

% Soit n; les nombres des particules dans les intervalles considérés. Lataille

moyenne des nodules du ferrite est calculée par:

_ Znidi
= —Zni

d
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Lecalcul del’ écart type o de cette distribution est nécessaire pour la connaissance de

|a concentration de cette distribution.

Zni(a’i _6_1)2
>

o : Ecart type

n : nombre de particules dans |’ intervalle,

d: lataille moyenne des nodules.

d : diametre moyen des nodules dans I’ intervalle [4-5].
5 Essai De Dureté

Les essais de dureté sont d'une grande utilité pour le métalurgiste, grace a leur
simplicité et leur caractere peu destructif. Cependant, il faut bien noter que la dureté n’est
pas une propriété simple des matériaux métalliques.

La dureté caractérise la résistance a la déformation et les valeurs obtenues
permettent de faire certains classements. Cela dit, le processus opératoire doit étre tres précis
pour assurer la reproductibilité et la fidélité des résultats. C’est ce qui explique le grand
nombre de normes dans ce domaine, pour les essais proprement dits, les machines d’ essais
et les étalons. Les essais les plus courants se font par pénétration [6-7].

5.1 Principe de I’essai de pénétration
L’essal consiste a enfoncer un pénétrateur dans le métal a essayer. La charge est
constante et on mesure la dimensi on de |’ empreinte. L’ emprei nte est d’ autant plus grande
gue le métal est mou.

La dureté H s exprime par le rapport de la force sur la surface de |’empreinte :

H=F/S

On aurait donc tendance a exprimer H en MPa, [6-7].
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5.2 Essai brinell

L’essal consiste aimprimer dans la piece a essayer, une bille en acier ou en carbure
de tungstene, de diamétre D sous une charge F, et a mesurer le diamétre d de |’ empreinte
laissée sur la surface apres enlevement de la charge (fig. 13).

La dureté Brinell HB est un nombre proporti onnel au rapport F/Sou Sest la
surface en mm? de |’ empreinte.

S: surface en mm? de I’empreinte [6-7].

*

¢ Symboles et désignations.
F = charge d’essai en newtons.

D = diamétre de la bille en mm.

d = diamétre de I’empreinte en mm.

HB = (0,102 x 2F) / [x D(D —vD2-d2)] ou
F =K x 9,81 x D*

Avec K = 30 pour les aciers

epaisseur

Figure 14 : Principe de BRINELL [6].
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«» Conditions d’essais

e L’essa est normalement conduit atempérature ambiante.
e Lacharge est appliquée progressivement, sans chocs ni vibrations et maintenue a
savaleur finale pendant 10 a15 s.
e On prépar e la surface pour éviter toute altérati on.
e Epaisseur de la piéce >8 x profondeur d empreinte (aciers).
e Pour des essais successifs on choisira:
a>25d ; b> 4d (fig15) ( aciers)

e Lapiéce doit reposer sur un support rigide.

g
=

5 2 r‘ | m

]

Figure 15 : Conditions d' essai de BRINELL [6].
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Chapitre IV : Résultats et interprétations

1 Analyse chimique

Cette analyse amontre que le matériau du tube de chaudiére a caractériser est un acier
faiblement allié avec une teneur en carbone de I’ ordre de 0.2%, avec la présence d'un certain

nombre d’ éléments d’ additions que nous avons réunis dans | e tableau suivant :

Eléments C Si Mn Cu S P Mg Fe Cr

% en
° 0.2 [0.141 | 0.806 | 0.227 | 0.00602 | 0.061 | 0.008 | 98.245

masse

Eléments | Al Mo Pb Sb As Ti Sn Ni 0.097

% en
0.008 | 0.037 | 0.008 | 0.009 | 0.011 |0.023|0.010 | 0.087

masse

Cette composition chimique nous a conduit al’ appellation suivante : (XC 20)

2 Observation microscopique et analyse quantitative :

Nous présentons ci-dessous les différentes photos des échantillons prises a des
grossissements G200 et G1000.

2.1 Les échantillons traités (trempés):

L es micrographies suivantes représentent des structures obtenues a différentes
températures de trempe de |’ échantillon d’ acier d’ origine.
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Trempéa 760 °C Trempéa 760 °C
G1000 G200

Trempéa 780°C
Trempéa 780°C G200

G1000
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Trempé a 800°C Trempé a 800°C
G1000 G200
Trempé a820°C Trempé a820°C

G1000 G200
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Trempé a840°C Trempé 4840°C
G1000 G200

Trempé a 860°C Trempé a 860°C
G1000 G200
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Trempé a880°C Trempé a8380°C
G1000 G200

Trempé a 900°C Trempé a900°C
G1000 G200
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Trempé a920°C Trempé a920°C
G1000 G200
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¢ Le taux de phase

Le tableau suivant représente le taux de la surface de diffusion du carbone aux

différentes températures de trempe.

Tableau : le taux de la surface de diffusion du carbone.

Trempé a (°C) 760 780 800 | 820 | 840 | 860 | 880 | 900 | 920

La surface de
diffusion du 1487 | 18.18 | 32.23 | 41.48 | 58.67 | 64.32 | 86.77 | 89.2 | 92.3
carbone (%)

7

+» Essai de dureté
L e tabteau rassemble les différentes valeurs de la dureté moyenne obtenues apres
plusieurs mesures pour chagque échantillon.

Tableau : résultats de |’ essai de dureté

Temperature 760°C | 780°C | 800°C [ 820°C | 840°C | 860°C | 880°C | 900 °C | 900 °C
de trempe
La Sllérete 197 204 207 121 235 243 255 267 302
L’évolutionde la dureté en fonctionde la
températuwe
350
300 —+
a 250 k_»_./“/k-./F/./-
p 200
g 150 - | —=— Série2
3 100
50 +
o : : : : : : : : :
1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
Température (°C)

Figure 16
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Chapitre IV : Résultats et interprétations

¢ Interprétation

Nous observons, qu’au fur et & mesure gque la température de trempe augmente, la
surface de diffusion du carbone augmente, ce qui est traduit par les résultats de taux de phase
et de dureté.

Le domaine de transformation austénitique n’a pas pu étre déterminer avec précision
du fait que la structure est tres fine, et méme un agrandissement G1000 n’'a pas pu révéler les
aiguilles de martensite.

Cependant, sur la micrographie prise de I'échantillon trempé a 840 °C nous
distinguons a peine une structure en aiguilles, qui peut étre de la martensite qu’ un plus grand
grossissement aurait mieux révelé.

Théoriquement un temps ce 30 mn aurai été suffisant pour détruire entierement la
perlite, mais un temps de trempe plus long nous aurai donner de meilleurs résultas et une
courbe de dureté compl éte.

2.2 Les échantillons non traités

L es micrographies suivantes représentent les structures obtenues des échantillons de
différentes parties du tube d' origine et utilisé en prenons les troisfacesab et c.

Face A

FaceC

FaceB

Figure 17 : représentation de la efférentes faces (A, B, C) sur I’ échantillon prélevé
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Acier d’ origine face A

Apres utilisation face A

La partie déchiquetée face A
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—

Acier d’ origine face B

—

Aprés utilisation face B

T

La partie déchiquetée face B
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Acier d’ origine faceC

Aprés utilisation face C

La partie déchiquetée face C
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Chapitre IV : Résultats et interprétations

Le tableau qui suit regroupe les observations des images ci-dessus

Aciers Observations
Face Structure ferrito-perlitique.
A Lesgrains de ferrite sont polygonaux.
Homogénéitéde lataille des grains.
® Grains de perlite anisotrope.
S |Face Structure ferrito-perlitique.
© |B Grains de ferrite polygonaux.
g Taille des grains homogenes sur toute la surface.
(&)
< | Face Structure ferrito-perlitique.
C Grains de ferrite polygonaux.
Taille des grains rel ativement petits comparés aux autres faces.
Homogénéité destailles.
Face Structure ferrito-perlitique.
A Joints de grains grossiers.
Grains de ferrite anisotropes avec des joins brisés.
§ Laperlite se trouve au niveau desjoints de grains.
E Face Structure ferrito-perlitique.
5 |B Lesgrains sont en zigzag.
8 Présence de carbure au niveau des joints de grains.
g Grains de ferrite grossiers et hétérogenes.
% Face Desgrainsfins.
< |cC Toujoursla présence de carbures aux joints de grains.
Hétérogénéité des grains.
Joints de grains brises.
Face Perlite repartie aux joints de grains.
A Présence de carbure au niveau des joints de grains.
Présence de carbures au niveau desjoints de grains.
Lesjoints de grains ont grossis
‘O . .
w | Face Desgrainsfins
T |B Grains de ferrite grossiers et hétérogenes.
§ Lesgrains sont hétérogénes.
©
ko)
(&)
< [Face LA structure et tres fine a cause d’ un étirement de la partie endommageée.
C En ce referant al’ agrandissement G1000 nous remarquons que la structure
est ferrito-perlitique avec une perlite qui S est logée aux joints de grains.
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Chapitre IV : Résultats et interprétations

+¢ Le taux de phase

Tableau : |es taux phases

Acier d origine

Acier aprés utilisation

Acier déchiqueté

FaceA |FaceB |FaceC | FaceA | FaceB | FaceC | FaceA |FaceB |FaceC
/perlite | 13.22 08.26 09.10 12.40 07.80 08.26 12.80 07.10 EE—
/ferrite | 86.78 91.74 90.90 87.60 92.20 91.74 87.20 92.90 E—

Résultats de la taille moyenne de ferrite Dans le sens de la largeur.

La distribution de lataille moyenne de ferrite pour tous les échantillons est présentée sur le

tableau ci dessous.

Tableau : lataille moyenne deferrite.

Acier d'origine Acier aprés utilisation Acier déchiqueté
Li (mm) FaceA | FaceB | FaceC | FaceA | FaceB | FaceC | FaceA | FaceB
0az2 51 53 76 58 21 o1 15 23
2a4 71 58 89 63 43 75 43 48
4a6 42 45 48 33 25 44 35 50
6a8 12 07 12 12 17 13 19 23
8a10 — 05 05 04 15 11 16 14
10412 — — — 04 06 — 13 07
123414 — — — 04 — — 01 06
14416 — — — 04 — — — —
>on, 176 168 230 182 127 194 142 171
d (mm) 3.17 1.91 3.09 3.78 4.68 3.53 5.29 5.02
d (um) 5.66 341 | 552 675 | 836 6.3 9.45 8.97
Ecart type 1.56 2.59 1.72 3.05 2.83 2.19 2.98 2.97
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Distribution de la taille des grains dans le sens de
la largeur pour I’acier utilisé face A
70 63
60 58 o 0a2
= m 2a4
S 50 O 4a6
§ 40 O 628
2 30 - m 8310
N Te) m 10a12
v 10 12 B 12314
| e | miaae
0]
1
Intervalles de large ur sur photos en mm
Distribution de la taille des grains dans le sens de la
50 largeur pour l’acier utilisé face B
43
40 O 0a2
E B 2a4
30
g 0 436
& 20 O 6a8
L?. W 8410
10 3
O 10a12
0
Intervalles de large ur sur photos en mm
Distribution de la taille des grains dans le sens de la
large ur pour I’acier utilisé face C
80 75
70 - -
O 0a2
= 60 A N
§ 50 m| 234
& 40 - 0O 4a6
g8 30 0628
E 20 5
13 11 W 8al10
o . I
0
Intervalles de large ur sur photos en mm

ENP 2007 50
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Distribution de la taille des grains dans le sens de
la largeur pour I’acier d’origine face A

80
70
'€ 60 51 O 0a2
g 07 42 m 234
a
& 40
g N
@- 30 0O 4a6
LC 0O 6a8
20 12
10 —'7
0
Intervalles de large ur sur photos en mm
Distribution de la taille des grains dans le sens de
-0 la largeur pour I’acier d’origine face B
58
60 - 53
= 50 45 @ 0a2
g 40 - m2a4
g_ 30 - 0O 4a6
F 20 0O 6a8
10 1 7 s m 8210
o om0
Intervalles de large ur sur photos en mm
Distribution de la taille des grains dans le sens de
la largeur pour I’acier d’origine face C
100 89
80 - 76
= O 0a2
8 60 - m 224
g 60 48 \
a O 446
g 40 .
k< O 6a8
LC
20 B 8a10
-
0

Intervalles de largeur sur photos en mm

Figurel8 : Représentation des histogrammes de la distribution de la taille moyenne de ferrite
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Chapitre IV : Résultats et interprétations

Résultats de la taille moyenne de ferrite Dans le sens de l1a longueur.

La distribution de lataille moyenne de ferrite pour tous les échantillons est présentée sur le
tableau ci dessous.

Tableau : lataille moyenne de ferrite.

Acier d origine Acier apres utilisation Acier déchiqueté
Li (mm) FaceA | FaceB FaceC | FaceA | FaceB FaceC | FaceA | FaceB
0az ol 43 67 15 31 29 20 40
2a4 90 88 91 36 53 46 44 46
4a6 48 48 50 16 31 44 31 36
6a8 20 19 13 18 13 23 20 22
8a10 3 — 2 19 14 20 15 14
10412 — — — 8 5 — 5 7
12414 — — — 2 3 — 11 4
14416 — — — 3 — — — —
16418 — — — 4 — — — —
Z n, 212 198 223 121 150 162 146 169
d (mm) 3.434 3.434 3.134 6.01 4.37 4.49 5.34 4.538
d (um) 6.125 6.125 5.6 10.73 7.80 8.02 9.53 8.1
Ecart type 1924 1.784 1.826 3.99 2.94 2.5 3.39 2.79

Distribution de la taille des grains dans le sens de
la longueur pour I’acier d’origine face A

100
e
8 80 O 0a2
c N
o H 2a4
s 60 48 \
X3 O 4a6
r 40 e
20 20 6a8
| 3 W 8310
0

1

Intervalles de longueur sur photos en (mm)
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ENP 2007

Fréquence ni

Distribution de la taille des grains dans le sens de

la longueur pour I'acier d’origine face B
100

[© 2 e e}
o O

N
o

N
o

o

88
43 48
19
1

Intervalles de longueur sur photos en (mm)

O 0a2
H 234
0O 446
O 6348

Distribution de la taille des grains dans le sens de la

longueur pour P’acier d’origine face C

100 91
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80 - R
'c 67 | 2a4
8 60 0446
c 50
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Distribution de la taille des grains dans le sens de la
Longueur pour la partie déchiquetée face B
= 50 i
c 40 an O0a2
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=] s
o 22 0638
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10 810312
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> O 14216
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Distribution de la taille des grains dans le sens de la
50 Longueur pour ’acier utilisé face C
‘= 45 - 44
g 40
§ 35 @ 0a2
z 30 M 234
S 25 23 N
w 20 20 0O 4a6
15 m 65‘18
10 M 8310
5
0
Intervalles de longueur sur photos en (mm)

Figure 19 : Représentation des histogrammes de distribution de lataille moyenne de ferrite
Dansle sens delalongueur.

X/

¢ Interprétation

Nous remarquons que les grains de ferrite de I'acier d'origine sont polygonaux,
contrairement a ceux de I’ acier utilise et la partie déchiquetée, qui sont de taille plus grande et
de structure brisée, ce qui est en concordance avec les histogrammes de distribution de taille.

les grains de perlite qui au départ dans I’ acier d’ origine avaient une certaine forme ont
pris refuge aux joints de grains devenus de ce fait gros, sans que la piece ne subisse une
décarburation.

Cela est conforté par I’ étude du taux de phase qui est pratiqguement le méme pour les
trois échantillons.

Cette nouvelle forme qu'a pris la perlite peut conduire a une amorce de fissures
probables.

Nous remarquant un méme phénoméne qui Sest reproduit a cette face des
échantillons, ou des carbures, se sont formés aux joints de grains de I’ acier utilisé et de la
partie déchiquetée, sansqu’il y est pour autant décarburation du tube, chose qu’ on a confirmeé
al’aide des résultats obtenus du taux des phases.

Lataille des grains a augmentée par rapport a celle de I’ acier d origine avec une perte
de polygonalité.

Le grossissement des grains observés est en concordance avec les résultats de

I"analyse de taille représentés par les histogrammes précédents.
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Chapitre IV : Résultats et interprétations

Les grains de ferrite ont subit un grossissement par rapport a ceux de |’ acier d origine
ce qui est bien visible sur les micrographies et conforté par les histogrammes de distribution
detaille.

Laface C de la partie déchiquetée n’'a pas pu étre présenté, vu lataille trés fine de ses
grains pour cause d’ une texture prononcée due al’ explosion du tube.

Les joints de grains de I’ acier utilisé ont grossi par rapport a ceux de |’ acier d'origine,
ce qui est d0 aux hautes températures cycliques ou continues auxquelles est exposé le tube en
guestion. Ceci conduit a d' éventuelles fissurations du tube qui vont le conduire par la suite a

|" accident.
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Conclusion Générale

Conclusion générale

L’ expertise, fait pour le tube de chaudiére éclaté de la centrale électrique, a mis en

relief les points fondamentaux suivants :

&

Le matériau de tube est un acier faiblement allié contenant 0,2 % C et de structure

biphasée (ferrito-perlitique).

Latempérature de transformation austénitique est située entre 840 et 880 °C.

Ladureté du matériau en question est de 114 HB.

Lataille des grains de ferrite a |’ éat d’ origine suit une distribution selon la loi de
GAUSS.

La forme des grains de ferrite du tube d' origine est polygonale, contrairement a

celle du tube utilisé.

Le tube présente, un état de dégradation acces élevée, et pour cause le
grossissement de grains de ferrite d’ une part et la perlite qui a diffusé vers les
joints de grains d' autre part, conduisant ainsi, a des annonces de fissures

probables.

Ajoutées a cela, les conditions extrémes, sous lesquelles le tube fonctionne, a

savoir les hautes températures et les pressions élevées |’ éclatement est inévitable.

Un meilleur choix du matériau, ou de traitements thermiques adaptés aux besoins, aurait

pu évité cette accident.
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