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SUMMARY

In this study, we analyze the relations betweenkw@rdening, the residual stresses
or applied and susceptibility to stress corrosidnaotwo-phase stainless steel
(austeno-ferritic). The mechanical state on thdéase of the samples is carefully
defined by diffraction of x-rays the tests of caion carried out under uniaxial load
of traction applied, reveal a critical point of cking very low but sensitive to the
level of the initial residual stresses and litthethie initial work hardening obtained by
preliminary traction. On the other hand, in theecaf the tests of stress corrosion
residual obtained by elastoplastic inflection ormpkes deformed beforehand by
traction, one finds a threshold definitely highakyays higher than 150 Mpa. In this
case the rate of work hardening is an extremelgifsegnt factor; according to the
level the effect reaches can be beneficial or haltmf

RESUME

Dans cette étude, nous analysons les relations digcrouissage, les
contraintes résiduelles ou appliquées et la sudépta la corrosion sous contraintes
d’'un acier inoxydable biphasé (austéno-ferritiquégtat mécanique a la surface des
échantillons est soigneusement défini par diffoactdes rayons X. Les essais de
corrosion effectués sous charge uniaxiale deidracppliquée, révelent un seuil
critigue de fissuration tres bas mais sensiblenigaau des contraintes résiduelles
initiales et peu a I'écrouissage initial obtenu fraction préalable. En revanche, dans
le cas des essais de corrosion sous contraintedueles obtenues par flexion
élastoplastique sur des échantillons déformés givksthent par traction, on trouve un
seuil nettement plus éleve, toujours supérieur @ Wpa. Dans ce cas le taux
d’écrouissage est un facteur extrémement importeign le niveau atteint I'effet
peut étre bénéfique ou néfaste.
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Introduction

INTRODUCTION

Ces derniéres années, nous assistons a un gsislar da nouveaux matériaux,
tant dans les secteurs de pointe que dans lestimesuglus classiques. Ces nouveaux
matériaux et nouvelles nuances doivent répondresasdllicitations de plus en plus
ardues et précises. La connaissance de leurs @dstiques est donc une étape
essentielle dans la démarche de développement.

Les aciers inoxydables austéno-ferritiques sontndesices déja connues des
meétallurgistes mais leur étude est toujours enscawause des difficultés liées a leur
structure biphasée. En effet, les caractéristiqnésaniques des systemes biphasés
dépendent, fondamentalement, de la concentratitativee des phases, de leur
distribution et de leurs propriétés physico-chingisiundividuelles. Cependant les
interactions entre les phases restent encore maée® Donc, le développement de
ces matériaux, conditionné par une meilleure casagice de leurs caractéristiques,
passe obligatoirement par la mise en ceuvre de oeshexpérimentales adaptées. La
connaissance de I|'état mécanique (écrouissageraaues résiduelles de chaque
phase, permettrait alors de les maitriser en josiamles parametres de mise en forme.

La corrosion sous contraintes des aciers inoxydal@eoque d'abord la
fissuration transgranulaire de certaines nuancasedS austénitiques inoxydables
(18% de Cr et 8 a 11% de Ni), mais ce phénomerectafftoutes les classes de
nuances martensitique, austénitique, ferritiqueawsténo-ferritique méme si leur
structure duplex offre a ses derniéres des compents spécifiques et souvent des
gualités particulieres de résistance.

De plus, la connaissance des contimésiduelles est importante dans
l'utilisation des matériaux car elles influent cmli&ablement sur les conditions de
leur utilisation. La détermination de ces contréntésiduelles par la méthode de
diffraction des rayons X fest devenue une technifpien maitrisée mais son
application a I'étude des matériaux biphasés mstere plus ou moins difficile.

Dans cette étude, on se propose dwhisde comportement d'un acier
austéno-ferritique dans un milieu chloruré puisqest dans ce type de milieu que la
majorité des cas de fissuration d’aciers inoxydabdm service se produit. Le
développement de l'industrie nucléaire électrogeraissi mis en évidence d’autres
formes de fissuration d’aciers inox méme dans désur neutres, tres peu chargé de
soluté, voire dans de I'eau réputée pure.

L’objectif final de I'étude est d’arriver & déduivme relation entre I'écrouissage et les
contraintes résiduelles, d’'une part, et la tenlee @rrosion sous contraintes, d’autre
part.
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Ce travail sera présenté en quatregsaptiincipales :

La premiére partie sera consacree a l'approcheritiso du mécanisme de
corrosion sous contraintes des aciers inoxydabtegéméral et de l'acier austéno-
ferritique en particulier.

Dans la deuxiéme partie, nous présenterons le imatétudié, son historique,
ses caractéristiques, les domaines de son utilisatit les problemes liés a
I'élaboration des éprouvettes pour les essais.

La troisieme partie concernera le déroulement desipnlations et les
méthodes utilisées pour mesurer le dosage de plessepnstantes élastiques radio
cristallographiques (CER) et les contraintes résdida et/ou appliquées avant et apres
I'essai de corrosion.

La derniére partie sera réservée a la présentdéenrésultats obtenus et leur
discussion pour en tirer, enfin, les conclusions.
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Chapitre | -GENERALITE SUR LES ACIERS.

[-1)- Classification de aciers :

La classification industrielle des aciers se faiapdes leur usage, et a
l'intérieur d’un groupe d’'usage déterming, on digtie plusieurs nuances d’apres leur
composition chimique. Les aciéries fabriquent emvir400 nuances d’aciers
différents, la plupart étant des aciers alliés leexiste plus de 3000 marques
commerciales.

La grande majorité des aciers rentre dans la @ileesdn suivante basée sur
'usage. Certains types d’aciers appartiennenusiglirs catégories a la fois.

A) Aciers de construction :
a) Aciers d’'usage général :

1. aciers au carbone
2. aciers alliés trempant ordinaires
3. aciers alliés autotrempants

b) Aciers d’'usage particulier :

aciers inoxydables

aciers pour usage a chaud

aciers de cémentation

aciers de nitruration

aciers pour résistances électriques
aciers a roulements

aciers a haute limite élastique
aciers a aimants

Aciers pour tbles magnétiques.

CoNoohrWNE

B) Aciers a outils :
On distingue quatre classes (NF A 35-590) :

aciers non alliés pour travail a froid
aciers alliés pour le travail a froid
aciers alliés pour le travail a chaud
aciers rapides.

PwpNPE

[-2)-Les aciers au nickel-chrome :

L’addition de chrome dans un acier au nickel a pdtat d’augmenter sa
charge de rupture en diminuant peu sa résiliadede rendre plus homogéne, et
parfois inoxydable et surtout d’accroitre sa trehilga.
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Lajconstitution des aciers Nickel-Chrome recuityegrésentée par la figure(l.1) :

Figure (1.1) : Constitution des aciers Ni-Cr.

Elle tient compte de tous les éléments en adntet@séquivalences entr¢ le
nigkel et les élémenisgenes, et entre le chrome et les élémemsnes :

e Nickel equivalent = NI + 30C + 30N +0.5Mn.
e Chrome équivalent = Cr + Mo + 1.5Si + 0.5Nb.

Ces aciers sont extrémement employés et compgiiesieurs types. Dans les
aciers pour construction (automobile, aviation)}jtie en chrome varie entre 0.8 et 2,
et celui du nickel varie de 1 a 4 ; ils sont uéfisaprés trempe (0.2 a 0.45 C) ou apres
cémentation (0.07 a0.23 C)

Les aciers autotrempants (engrenages, projectidgdages, canons)
contiennent de 4 a 6% de Nickel, de 1.5 a 3 %hdenge et de 0.1 a 0.4 de carbone.
Les aciers inoxydables les plus utilisés dans liside chimique et 'ornementation
sont du type 18-10 (17 a 19 % de Cr, 8 a 12 % de M sont austénitiques. On
utilise des aciers réfractaires austénitiques 1825013, 25-20 et 18-36 (le premier
nombre donne la teneur en Cr et le second celldi)gnouvant contenir jusqu’a 2.5 %
de Si.

Souvent les aciers Ni-Cr contiennent 0.15 & 0.3%ndb/bdene dont le réle
essentiel, d’'une facon générale, est de diminukeadglité de revenu.
Pour les aciers, la solution consiste en générataxporer des proportions suffisantes
de chrome qui entre en solution dans le fer, ehéoune couche superficielle d’'oxyde
compacte et adhérente, suffisamment imperméablerpadre le métal pratiqguement
inattaquable ; il est alors dik:inoxydable »

Les aciers inoxydables sont martensitique, feud& ou austénitiques,
conformément a la régle de I'homogénéité. lls @mtent parfois des doses
importantes de nickel dont I'effet contrebalangaeitii du chrome permet I'obtention
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d'un état austénitique, ils peuvent étre additienag plus faible quantité a d’autres
eléments (Mo, Ti, Nb, Cu) dont le rble est d’augtee la résistance a la corrosion
dans certains cas particuliers.

Parmi les aciers au Cr-Ni, I'acier 18-10 est lasptouramment utilisé de tous
les aciers inoxydables (industrie chimique, alim@oh, ameublement, eéviers,
ustensiles de cuisine, décoration), le chrome cenfimoxydabilité et le nickel, tout
en augmentant la résistance a la corrosion paumidieux non oxydants a pour
principal effet d’obtenir un état austénitique ha@oe aprés trempe a 1100°C dans
'eau ou I'huile. Dans cet état, I'alliage préselateneilleure ductilité possible et une
résistance chimique élevée a de nombreux réaatifamment, il résiste indéfiniment
a I'eau de mer.

Un inconvénient de I'acier courant a 0.10% de Coest est a la limite des
austénites stables et laisse donc déposer du eadeuchrome GgCs aux contours
des grains par chauffage entre 500 et 850°C, dicpér quand on veut le souder.
Le carbone et le chrome nécessaires a la formdtiome particule de carbure sont
empruntés aux parties adjacentes de l'austénitaque particule de carbure est donc
entourée d’'une austénite pauvre en chrome quésiste plus a l‘attague chimique
(si Cr < 12% ; le métal subit alors la corrosiotemrgranulaire).

On peut remédier a cet inconvénient par deux pexéd

* Diminuer la teneur en carbone du métal, avec C02%, l'acier 18-10 est
sensible a la corrosion inter granulaire mais detteur est difficile a réaliser.

» Ajouter du titane ou du niobium, éléments tres esidlu carbone qui le
précipitent sous forme de carbures et empéchesi laifiormation de carbure
de chrome.

Les aciers chrome nickel 18-10 au molybdéne (2 &8istent encore mieux a
certains agents chimiques.

Enfin, les aciers austéno-ferritiques , objet deéen@tude, dont la composition
moyenne est 20 Cr, 8 Ni, 2 Mo, 1.5 Cu présenteataamstitution a deux phases , ils
résistent particulierement bien a la corrosion geasion et en milieu sulfurique.

Pour répondre a des conditions de corrosion trésrag dans certaines industries
chimiques, on utilise des aciers austénitiquesiioent alliés. A titre d’exemple, la
composition de I'acier francais le plus allié est :

20 Cr-25Ni—4.5Mo - 1.5 Cu.
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Remarques sur I'emploi des aciers inoxydables :

Une excellente tenue aux agents atmosphériquessitecan fini poussé
obtenu par un laminage convenable ou par polisSiegérolytique.

La passivation se réalise automatiqguement par ¢ierg de I'air, mais elle est
effectuée plus efficacement par un lavage a I'anitteque dilué. Parfois, on effectue
une décontamination a I'acide nitrique, afin desdigire les particules ferreuses
fixées en surface par les outils.
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Chapitre Il - La corrosion sous contraintes :

Par corrosion, on entend la réaction de certainnmax métalliques avec
leur environnement qui provoque une altération ibénslu dit matériau et qui peut
conduire a une atteinte aux fonctions soit d’'urméét de construction, soit d’'un
systeme complet de construction.

Les milieux qui provoquent la corrosion sont deféléntes natures, il s’agit
essentiellement de :

* Gaz portés a haute température.
* Sels et métaux fondus.
* Milieux liquides.

Les aciers inoxydables, comme leur nom lindiquegntrent dans de telles
conditions une bonne résistance a la corrosiorotmé dite «généralisée», grace a
une couche passive qui peut se former a leur sudans certains milieux.

Par contre, ces mémes aciers sont sensibles & tiesteawutres formes de corrosion
dites «localisées » (par pigares, inter granulaiogs contraintes et caverneuse).

Le phénoméne de corrosion sous contraintes tramsigiee
appelé : « fissuration par corrosion sous tensjasble plus dangereux puisqu’il se
propage en profondeur par cheminement le long dedsjdes cristaux et peut
entrainer la rupture des pieces méme si elles né smumises qu'a de faibles
contraintes normales dans les milieux considérégsy® peu agressifs.

Lorsqu’un matériau travaille dans des conditions| @$t sensible a la corrosion sous
contrainte, sa résistance dépendra de certainmptes. C'est ainsi qu'il convient de
prendre en compte :

* |a structure et la microstructure du matériau.
* Les conditions électrochimiques du milieu (potdni).

* Les efforts mécaniques appliqués et donc le typesalbcitations et les
contraintes résiduelles.

[I-1)-Facteurs et mécanismes intervenant dans un gai de c.s.c
des aciers inoxydables

Mécanismes de la c.s.c :

Il nexiste pas encore de théorie complete faigamanimité pour expliquer la
c.s.c dans tous ses détails. Dans le cas des am&gslables nous pouvons retenir les
trois principales hypotheses suivantes :
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1)- Hypothése de la «diminution de I'énergie supécielle par
adsorption des ions chlorurés » «stress adsorptiamacking ».

Selon cette hypothése qui est due a UHLIG (1)ofan&tion de fissures est
attribuée a la diminution de I'énergie superfi@glar I'adsorption de certains ions de
propriétés particulieres tels que les ions chl@é . Cette adsorption se produit a
un potentiel déterminé, sur les défauts du réseaes endroits de I'échantillon ou la
contrainte est maximale.

2)- Hypothese de « la fragilisation par I'hydrogene » :

Cette hypothése qui a été adoptée par certairrau(?), (3) et (4), pour
expliquer la corrosion sous contraintes des acieoxydables fait appel a la
fragilisation du métal par I'hnydrogéne. Selon cedele, I'hydrogene peut diffuser
directement dans le réseau austénitique et exareer@ction fragilisante (2) et (3)
dans les zones fortement contraintes ou indirectemme fragilisant de la martensite
formée soit par écrouissage de l'austénite (5) s (das aciers austénitiques
meétastables type 18-08 (304 AISI), soit par intaigiun d’hydrogéne dans le réseau

(6).

3)- Hypothese de la « dissolution anodique par miodéformation et
rupture du film passif »:

Dans ce modele, dont I'idée principale a été épael OGAN des 1952 (7),
la contrainte provoque I'émergence des lignes tse@hent a la surface du métal et
produit ainsi une rupture locale du film passif pae « microdéformation » (8) (9).
Cela implique une dissolution anodique te peutetetier la c.s.c.

Pour certains auteurs (10), la dissolution anczligst favorisée par la
contrainte et la fissuration est continue. Maigyrda plupart des auteurs (11) (12), la
propagation des fissures est, a I'échelle micrase®p un phénomeéne discontinu qui
fait intervenir une compétition entre la vitessefldage, engendrant la rupture du film
passif par 'émergence des plans de glissemelat, et  vitesse de repassivation
du métal.

CHARBONNIER (8) résume les trois cas de figure peuvent se présenter et qui
sont schématisés a la figure(l.2) :

a)- la repassivation s’effectue plus lentement Gualissolution anodique.
Dans ce cas le fluage va provoquer I'extensionzade®s dépassivees et la corrosion
va affecter une surface de plus en plus grandeétalrftorrosion généralisée). Ce cas
de figure n’est pas le plus dangereux.

b)- la repassivation est plus rapide que la vitedsedissolution due a
I'’émergence des plans de glissement : aucune comro&est alors a craindre, méme
si elle a été amorcée accidentellement.

C)- les vitesses de repassivation et de dissol@imdique sont comparables.
La corrosion localisée est alors importante eisisufation peut, dans certains cas, étre
accompagneée par l'apparition de «tunnels » danmd¢al, comme SWANN l'a
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montré (12), figure (1.3) pour des aciers austqués, mais cette morphologie
particuliere de la corrosion n’est pas indispersail mécanisme de dissolution par
micro fluage (11).

C’est de loin la derniére hypothese qui recuedi@lus de suffrages parmi les auteurs
bien qu’elle n’explique pas tous les faits expéntaex observés tel que le mode de
fissuration, généralement transgranulaire, qui paetparfois inter granulaire.

Figure (1l.1): Représentation schématique de dapgtition entre la vitesse de
dissolution due aux micros déformation et la \Géede repassivation. D’aprés (9)

Figure (11.2) : Formation de tunnels pendant ladistion par c.s.c des aciers inoxydables (8).
a) Représentation schématique illustrant les hysath de SWANN et EMBURY (12).
b) Vue au microscope a balayage dumiace de rupture.
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[1-2)- Les milieux d’essais :

Pour I'étude de la c.s.c des aciers inoxydablegs mlistinguerons deux types
de milieux corrosifs :

-Les milieux dilués :Ce sont souvent des solutions de chlorure de sqdium
guelquefois additionnées d’oxygene ou d’acide. éssais sont, dans ce cas, de
longue durée mais se rapprochent des conditi@igséd utilisation des matériaux.

- Les milieux concentrés 1l s’agit, la plupart du temps, de chlorure deNa, Ca ou
Mg. Ces milieux sont trés agressifs a forte corredion (exemple : solution a 60% de
MgCl, hydraté et acidifié avec I'acide chlorhydriquepetmettent des essais de
courte durée : La rupture peut alors intervenigeelques heures, méme sous de
faibles contraintes. Cependant, les résultatdeldeessais (recherche de seuils de non
fissuration) ne sont pas toujours non reproductibldls sont difficiles a transporter
aux conditions normales d’utilisation des acief®)(Les résultats les plus
reproductible sont obtenus avec des solutions dd,@ MgCh (14). Ce dernier
milieu est le plus agressif et le plus courammditiseé.

a) Influence de la concentration en chlorures :

L’ion CI joue un réle important dans le mécanisme de lebsmm sous
contraintes (15) et sa concentration influe suemeps de rupture i figure (ll. 4).
Mais, il est difficile d’établir un seuil critiquen concentration a cause de I'influence
des autres parametres tel que la teneur en oxyaleygene par exemple). En effet,
dans certains cas, la c.s.c a lieu avec des tereruchlorures de quelques®@n
masse). Ceci ne veut pas dire que localementy &ib’pas des concentrations plus
élevées.

Les essais dans le MgQont généralement effectués a la température litéou
qui dépend de la concentration en, @gure (11. 5).
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QO #

Figure (11.3): Evolution du temps de rupture endbon de la concentration (traduite
par la température d’ébullition) d’une solutionMgCl,, a ébullition pour un acier
type 17-12 Mo (316 AISI) d’aprés (16).

Figure (11.4): Evolution du temps de rupture endbon de la concentration (traduite par
la température d’ébullition) d’une solution de Na( ébullition pour un acier typoe 17-
12 Mo (316 AISI) d’apres (17).
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Figure (11.5) : Evolution du temps de rupture diéatents aciers en fonction
de la concentration de solutions de MgCI2 a éiutlj d’aprés (18)¢ = 150
Mpa pour l'acier 22 Cr-14Ni- 2Mo et 300 Mpa pous Eutres aciers

12
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Figure (11.6) : Diagramme de fusion et d ébullitidn systeme Mg CI2- H20
d’apres (19) et (20).
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t (h)

4

150 140 130 120 T°C

A

b) —Influence de la température :
La durée de vie des éprouvettes, lors des essassdds solutions chlorurées,

diminue considérablement quand la température anigme€ertains auteurs (10),
(21) et (22) lient le temps de ruptur@ta température T selon une loi du type :

tr = A.exp

a)

100

10

Q=46

»
|

24 25
(K™

Figure (11.7) : Effet de la température sur le tesnde rupture tr d’'u acier Z6C 18-10 e foctio

2.6 1Tx 10
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de la concentration en Mg Ll

Q = énergie d'activation apparente (Kcal.mb)el'aprés (21).

b)
130 120 110100 T°C
A
I 1
Q=46
| | | .
25 26 27 utxio

a)- Mg Cb 42% en poids, & = 142°C
b)- Mg Ck 35% en poids, & = 125°C
c)- Mg Ch 24% en poids, &= 110°C
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t (h) t (h)

160 140 120 100 T°C 140 120 100 T°C

Y I I A I I I
100
100 —

10 [ 10 /

0.1
0.1

\ 4

v

2.4 2.6 UTxiK?h 2.4 2.6 UTxiK?H

Figure (11.8): Effet de la température sur le terdpsupture tr, le temps d’icubatio ti et le temps
de propagation tp pour un acier Z6 CN 18-8.

Q = énergie d'activation apparente (Kcal . nyld’aprés (22).

a)- MgCh 44% en poids, &5 = 154°C

b)- MgClL 33% en poids, &= 123°C

INOTONS que gans Ies conallons INaustrieles, 9sUmMatlon par ¢.s.c aes aclers

inoxydables austénitiques a souvent lieu a deséeaityres supérieures a 70°C (15).

c)-Influence de I'hydrogéne :

L’hydrogene joue un role tres important dans ke des aciers a hautes
caractéristiques mécaniques (R&200 Mpa) (23) ou le modéle de fragilisation par
I’hydrogéene est généralement admis pour expliceienécanisme de la c.s.c.

Plusieurs théories ont été avancées dans le caxides martensitiques et
ferritiques : adsorption et/ou diffusion de I'hydeme sous forme atomique,
précipitation sous forme moléculaire (24).

Dans le cas des aciers inoxydables austénitiquétasiables » de type Z2 CN
18-10 (AISI 304L), certains auteurs (25) ont ba=éd explications sur la
transformation de I'austénite en martensite.
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Mais, dans le cas de aciers inoxydables austéagigistables » type Z2 CND
17-12 (AIS1 304 L), le role de I'hnydrogene esh§éalement jugé secondaire.

d)- Influence de 'oxygene

L’'oxygéne est considéré comme un puissant élémaadtivhtion. En effet,
dans certains cas, I'absence totale d’'oxygene peati@ater la fissuration (Figure 9).
Certains auteurs (15) étendent cette propositiarpéupart des oxydants.

L’augmentation de la teneur en oxygene diminutefoent la teneur critique
en «chlorures » (figure 9).
Le rble de I'oxygene est donc important dans ledesssolutions chlorurés diluées
mais dans le cas des fortes concentrations enuch|son action devient
controversée (27).

Figure (11.9): Influence de I'oxygene sur le tengesrupture d’'un acier 18-10 dans
MgCl, 38% a ébullition, en fonction du PH mesuré a dettepérature : I'acidité est
contrblée par addition d’HCL ou de Mg(QH ¢ = 270 Mpa.

a)-Sans barbotage ;0 b)- avec barbotage d'@apres (26)
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Figure (11.10) : Abaissement de la concentratiatiqere en ClI- en
présence d’'oxygeéne pour un acier de type 18A18I(304) d’'apres
(27). =

e)- Influence des inhibiteurs :

Les inhibiteurs sont des éléments qui, additiomméfaible quantité au milieu
corrosif, permettent d’empécher complétement otigl@ment la fissuration du
métal.

L’action des inhibiteurs a été étudiée sous diaspects (28) et (29) :
Elimination des especes réductibles ;
Changement de la cinétiques des réactions anodjques
Prévention de I'adsorption des espéces agressives ;
Changement de la cinétique de passivation des filrotecteurs ;...(30).
Les inhibiteurs sont souvent des acétates ou desas (31).

f)-Influence du PH :

De nombreux auteurs (21), (26), (32) et (33) ontliétle r6le du PH lors
d’essais de c.s.c. lls ont montré que le tempsipieire diminue avec 'acidité de la
solution (figures 8 et 10). Mais, c’est surtoutdenps d’incubation qui est réduit lors
d’'une diminution du PH (32) et (33). L'augmentatibm 'acidité accroit les
possibilités d’amorcage des fissures (33) et BYpres BAKER (32), cet amorcage
est provoqué par le développement local de pigiuesevasses, dans lesquelles le
PH est bas, qui peuvent aussi agir comme des zienesncentration de contraintes.

17
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Temps (h) ‘

200

100 —

(@)

50

20 —

10

PH normal de
la solutior

v

Figure(l.11): Influence du PH, mesuré a 134°C,lsuemps de rupture de deux aciers 18-
10 dans le MgGla 38% en poids a I'ébullition, sans barbotage yjyexe.

a)- acier a 0.09 % de C.

b)- acier a 0.01 % de C.

L’acidité est contrdlée par addition d’'HCI ou dg(@H,) (c =270 Mpa) (26).

g)-Influence de la pression :

Lors d’'un essai de c.s.c dans le Mg&l154°C, les réactions d’hydrolyse de
MgCl, de type : M§" + 2H,O — Mg (OH) + 2H', tendent & acidifier la solution.
Une augmentation de la pression peut jouer suédation : H + CI < HCI 1 et
limiter la baisse de I'acidité. Dans le cas d’essaius pression importante (100 bars)
(35), on ajoute généralement de I'acide chlorhydrigour rétablir un PH permettant
la fissuration.

18



Premiére partie Approche théorique

[I-3) - Parametres liés au matériau :

Le matériau intervient par sa composition, sa nsicuzture et surtout par son
état de surface (nature et caractéristiques physitniques de la couche passive, état
géomeétrique de la surface et état mécanique dehessuperficielles).

1)-Composition chimique de l'acier :

Chaque élément d’addition a un effet qui dépenthaature du milieu, de son
interaction avec les autres constituants et d'uraniéne générale de toutes les
conditions d’essai. C’est ainsi que les opiniongdjent sur le réle de la plupart des
constituants. Nous distinguons particulieremeng tésultats qui concernent les
alliages de haute pureté (A.H.P) de ceux qui coreceries alliages commerciaux.

a)-Influence de la pureté :

La pureté du métal améliore nettement son compemgmcomme l'ont
montré certains auteurs (36) , (37) , (38) et (88ps le cas des alliages austénitiques
type 18-10 dans Mgghbouillant.

b)-Influence du carbone :

Le carbone est sans effet dans un alliage de hautté . Pour les aciers
commerciaux son influence est assez controvers&mrdd certains auteurs (40),
laugmentation de la teneur en carbone contribu@raélioration de la tenue des
aciers inoxydables a la c.s.c. Pour d’autres, $aequtibilité a la c.s.c augmente avec la
teneur en carbone dans un intervalle usuel (0@D&20), puis diminue et 'immunité
est obtenu a 0.1%.

Par ailleurs, dans le cas des aciers inoxydabls®mitiques ou la fissuration
par c.s.c est généralement transgranulaire, nousops penser que le réle du
carbone est négligeable. En effet, d’aprés certairteurs (41), le carbone agit peu
dans le domaine des teneurs usuelles.

c)-Influence du bore :
D’aprés certains auteurs (15), le bore a un corapwht analogue a celui du
carbone.

d)- Influence du molybdene :

Il est admis que le molybdéne accroit la vitesseegassivation et améliore
ainsi la tenue des films passifs a la corrosionppgiires (42). Dans le cas de la c.s.c,
le rdle du molybdéne n’est pas encore précisé@ntitde avoir un effet
particulierement défavorable sur les alliages deédhpureté (43) et (44). Son
influence dépend du milieu en améliorant la tenleecrrosion sous contraintes des
aciers inoxydables austénitiques dans les solutiblssurées diluées. En revanche,
dans le cas des solutions concentrées de Mdinolybdéne semble néfaste au
moins pour les faibles teneurs en éléments d’add{jusqu’a 4%) (45). Certains
auteurs (46) attribuent cet effet nocif au fait ¢pienolybdéne diminue I'énergie de
faute d’empilement.

Par ailleurs, dans d’autres travaux, il a été aasjue l'acier type 17-12 au
Mo (316 AISI) est plus résistant a la corrosionssoontraintes que celui de type 18-
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10 (304 ou 304 L AISI) sans Mo, aussi bien dansriigux chlorurés dilués que
dans les solutions concentrées de M¢ET).
Le role du molybdéne est donc trés important mestercontroversé.

e) Influence du Silicium :

Comme pour le molybdéne, I'action du Silicium ests controversée. Une
teneur en silicium relativement élevée (3 a 4%Y¥astrable a la tenue a la c.s.c d’'un
acier inoxydable austénitique dans une solutioMd€l, a 44% (48). Mais, dans les
milieux chlorurés dilués, le silicium a un effefgigeable ou méme néfaste.

f) Influence du manganeéese :
Le manganese semble sans effet sur les A.H.P, amsmaeec des teneurs
inférieures a 4% (43). Mais, associé a I'azote wmalybdene, il devient néfaste.

g) Influence de l'azote :
L’'azote est souvent considéré comme un élémenst&(49), (50) et (51)
(Figure 11.12).

Figure (11.12): Influence de I'azote sur la duréevie d’'un alliage a 19% Cr-20%Ni a bas
carbone en milieu Mggld'apres (51)).
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h)-Influence du phosphore :

Une teneur de 0.1% en phosphore peut engendresemsbilisation d’un
A.H.P. Mais , dans le cas des aciers industrieldaoteneur en phosphore est de
I'ordre de 0.02%, cet élément n’a pas d’effet intaot.

i)-Influence du nickel :

COPSON (52) a montré que le nickel est particutiemet néfaste pour des
teneurs comprises entre 5 et 10%, en tracant umde&e@nveloppe des ruptures par
c.s.c pour un alliage Fe-18Cr dans le Mg@h% a 154°C.

Figure (11.13): Influence de la teneur en Nickel kususceptibilité a la c.s.c
d’alliages Fe, Cr 18% dans le MgCli4% a 154°C (d’apres (52)).
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DENARD (53) a établi des seuils critiques en caintes pour de différentes teneurs
en Nickel (fig : 11.14). Il montre ainsi, que «d¢antrainte critique » augmente avec la
teneur en nickel pour les taux compris entre 6.5

Figure (11.14) : Influence de la teneur en Ni suslsceptibilité
ala c.s.c d’'alliages Fe-Cr dans le MgCI2 a 1544pms (53).

j)-Influence du chrome :

En milieu chloruré (MgGlet NaC}) , la susceptibilité a la c.s.c est maximgle
vers 20% de chrome (53) et (54). Mais l'influencectirome est moins importan
jaue celle du nickel et sa teneur modifie peuVeau de la contrainte critique (53].

2)-Influence de la structure :

Le comportement d’un alliage varie beaucoup avecésat structural.
Les aciers inoxydables au chrome et nickebtructure biphasée austénite te ferrite,
ont généralement une bonne résistance : la farstdoeaucoup moins sensible que
'austénite a la fissuration par c.s.c (15).

La présence de la martensite en quantité suffisamtéliore la tenue a la
corrosion sous contraintes dans le MgQles aciers inoxydables austénitiques
(métastables 18-8) de pureté élevee (55). La gtabitle I'austénite joue un rble
important sur les temps d’'incubation et de propagdfigure : 14).

Ces deux périodes peuvent étre bien distinguéeaide Id'un suivi de potentiel
(fig:11.16).
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Figure (11.15) : Temps d’'incubation et de propagatdes fissures dans MgQG
a 44% en poids, d'apres (56).

a) acier Z3 CN 18-10 (métastable)
b) acier Z3 CND 17-12-2 (stable).

Figure (11.16): Exemple d'évolution en fonction, demps du potentiel de
corrosion d'une éprouvette en acier 18-1G smmuntraintes dans MggLla
44% en poids (56p = 180 Mpa
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3)-Influence de létat de surface:

a)

b)

La surface doiétre caractérisée sous plusieurs aspects :

o état et propriétés physico-chimiques de la coucdhgersicielle (oxydes,
composition chimique, phases...).

» [Etat géométrique.

« Etat mécanique : macroscopique (macrocontraintes) mécroscopique
(microdéformations ou écrouissage).

Le premier aspect a fait I'objet de nombreuteades et intervient comme dans
tous les autres types de corrosion (57), (58), €6950)

L’état géométrigue ne semble pas avoir un effeeatisur la c.s.c. Mais nous
savons qu'un accident de forme engendre d’abord coecentration de

contraintes et par la suite favorise un amorcagk dissuration. Le réle de I'état

géomeétrique de la surface dépend donc, d’aborda geésence des contraintes.
Par ailleurs on peut penser que cet état peut awvoieffet important dans les
concentrations locales en certains éléments dweundorrosif et notamment en
chlorures.

Certainegtudes récentes (61), (62) et (63) ont mis en écelel'importance de
I'état mécanique de la surface du matériau damhénomeéne de la c.s.c. Mais,
la plupart du temps, cet aspect a été négligé #madpn importance. C'est
pourquoi , lors de cette étude, nous attacheroesmportance particuliere au role
de I'état mécanique de la surface du matériau (8..)

I1-4) - Différents types d’essais de corrosion s@ucontraintes :

On distingue deux types d’essais :

Dans le premier cas les contraintes sont uniquendésiduelles et il n’y a aucune
sollicitation extérieure.

Dans le second cas, des contraintes extérieurésapptiquées sur I'échantillon
par differents moyens et sont «éventuellement »erpgsées aux contraintes
résiduelles existant dans le matériau.

I1-4-1)-Essai de corrosion sous contraintes résidlles :

Les contraintes résiduelles traduisent I'hétérogénéle la déformation

plastique dans le matériau. Elles sont généralemiees au mode d’élaboration du
matériau et a sa mise en ceuvre (traitement thaenigminage, usinage, grenaillage,
sablage, etc....). Dans de tels cas, Elles sontith§ a calculer. On peut citer les
travaux de Y.NAKAGANA et al. (64) qui ont étudiénfluence de divers modes
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d’'usinage sur les contraintes résiduelles et feqtibilité a la c.s.c. d’'un acier de
type 18-8 (cf § :1.3.2).

Les essais de corrosion sous contraintes résidusieessitent des moyens simplifiés
(figure) (65) et (66), mais la difficulté princigalde tels essais réside dans la
détermination des contraintes résiduelles. Leutale ces contraintes est souvent
impossible, sauf dans certains cas particuliersddformations élastoplastiques
simples (par exemple flexion ou torsion) ou on peoahnaitre parfaitement le
comportement mécanique du matériau.

Charge Echantillo Charge
a a
3 _ .
p 26t s ) 25¢ s
Type F Type C

Figure (11.17): Deux types de montages d’échamtilmur obtenir différentes
contraintes résiduelles d’apres (65).

Dessus Dessous

Figure (1.18): Esquisse des fissures par c.s.clesirdeux faces d’échantillons aprées
immersion dans du MgCI2 bouillant & 153°C, d’'af&s).
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[I-4-2)-Essais de corrosion sous contraintes appligtes :

Dans ce cas les dispositifs sont généralementcploplexes. En effet, il faut
prévoir un appareillage permettant de maintenir goptrainte appliquée lors de
I'essai.

Selon le cas, on utilise des dispositifs simplespdétes tailles que I'on
immerge dans le réactif corrosif (fig : 11.20), bon utilise des dispositifs extérieurs a
la cellule (67). La flexion et la traction sonslenodes de déformations les plus
fréquents, mais on peut utiliser parfois la torsiom d’autres sollicitations ou
simplement des essais sous pression (35).

La plupart des essais a#te effectués sous charge ou déformation con te
S éprouvettes sont souvent massives et lisseas D& cas des études pus
fpndamentales entreprises pour la compréhensiomélanisme de fissuration [par
ds.c, on impose souvent la vitesse de déformdB8hou de mise en charge : jes

prouvettes pouvant étre massives ou fines @83 ¢u lames minces (61)), lissegou
3ntai|lées (70).

Figure (11.19): Essais a déformation imposée dedie, éprouvette en U ou en lames.
i - = == i

Flexion 4 points.
Dispositif plus précis

Essiasa a déformation
imposée de traction

Anneau dynamomeétrique
(précis)

Figure (I-20) : Essais a déformation imposée ettitra, anneau dynamométrique
Dispositif a immerger daasilieu corrosif.
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C’est ce deuxieme essai qui a été utilisé paldpgot des spécialistes de la
corrosion sous contraintes. Le premier type d'essaiété souvent néglige,
probablement a cause du manque de moyens poumilgerl’état des contraintes
résiduelles a la surface des matériaux étudiés.s Dare certaine mesure, nNous
pouvons remettre en cause beaucoup de résultatsenamt d’essais de corrosion
sous contraintes appliguées ou les auteurs neetiérpas compte des contraintes
résiduelles de tension ou de compression pouvasteexians le métal a I'état initial.

[I-4-3) - Importance de I'état mécanique initial de la surface du
matériau lors d’'un essai de c.s.c :

De nombreux spécialistes se sont intéressés nfué€nce d’'une contrainte
appliguée sur le comportement du matériau lorsade.d.c. Mais, c’est surtout le
comportement chimique ou électrochimique qui alétglus étudié (70) (72). Ainsi
dans la plupart des travaux effectués, on ne tmag compte des contraintes
résiduelles qui peuvent se superposer aux corgmiappliguées. De ce fait, les
opinions divergent, en ce qui concerne par exenlglepntrainte critique de « non
fissuration ». Pour une méme nuance d'acier : ZDCIN-12 (AISI 316L), cette
limite est située, selon les auteurs et leurs plaes d’essais, entre 80 et 150 Mpa.

Certains auteurs (73) situent cette lindit&0% de la limite d’élasticité du
matériau, d'une maniere expérimentale ou par i@ a la «limite de non
fluage ». D’autres utilisent ce critere de conti@ilimite, déterminé généralement par
des essais de corrosion sous contrainte applifilese essais souvent sous charge
uniaxiale constante de traction), pour évaluerclastraintes résiduelles a la surface
du matériau (test destructif du MgCI2 a 154°C pendath) (74) (75). Mais, pour
d’autres spécialistes cette limite n’existe pas.

Nous nous intéresserons tout particulierement, iafluence de [I'état
mécanique initial de la surface du matériau et rienterons, par la suite, de choisir
un mode optimal d’élaboration des éprouvettes @tallir une procédure
expérimentale la plus rigoureuse possible.

[1-4-4) - Définition de I'état mécanique d’un matériau :

L’état mécanique d’un matériau est défini par lestaintes résiduelles existant a
toutes les échelles dans ce matériau. On défatititinellement, trois échelles de
contraintes (figure 19) (76) (77).

* Les contraintes d'ordre Il apparaissent du fait de lI'accommodation des
déformations a lintérieur d’'un grain, au niveau aistal par les sous-joints, les
bandes de glissement, les écheveaux de dislocatemnsellules, les empilements
et les dislocations individuelles.

 Les contraintes d'ordre Il apparaissenfau niveau du grain du fait de
'accommodation des déformations résultant desrdggations cristallines entre
grains. Elles sont uniformes a l'intérieur d’'unigr@t sont égales a la moyenne
des contraintes d’ordre Il
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» Les contraintes d’ordre | sont constantes sur un grand nombre de graimmet s
€gales a la moyenne des contraintes d'ordre Il. sGet les contraintes
macroscopiquesu macrocontraintes mesurées par le mécanicien.

* Les contraintes d’ordre Il et Ill sont encore appelées micro contraintes. Elles
caractérisent essentiellement la déformation [pjastiou «écrouissage» du
matériau.

Figure (I1.21): Superposition des contraintes ngsiiés d’ordre I, Il et llldans un
domaine couvrant plusieurs grains.

[1-4-5) - Effet des contraintes résiduelles macroscopiques sia
corrosion sous contraintes.

Les contraintes résiduelles de tension a la sudad&chantillon diminuent la
résistance a la corrosion. Elles sont dues soitusinbge (fraisage, tournage,
rectification (64)), soit a certaines opérations rdise en forme par déformation
plastique (exemple : cintrage des tubes d’échasgé8)). En milieu corrosif (en
présence d’ions chlorures), lorsqu’elles sont saffiment élevées, ces contraintes
peuvent entrainer une fissuration rapide de laasarfilu métal, méme en I'absence de

toute sollicitation extérieure (79).
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Nous avons déja cité ci-dessus les travaux escpar Y. NAKAGAWA et
al. (64), concernant l'influence des divers modégsidage sur les contraintes
résiduelles et la susceptibilité & la corrosionssoantraintes d’un acier de typel8 Cr -
8 Ni. Les échantillons sont des tubes (Jext =601, @ = 3.9 mm) dont les surfaces
ont été obtenues par tournage, rectification ousgafje manuel. Ces tubes sont
plongés dans une solution a 42 % de Md&luillant. Les résultats montrent que la
longueur des fissures de corrosion est en rel@ii@cte avec le signe et le niveau ces
contraintes résiduelles, une corrélation étant mébtenue entre longueur maximale
des fissures et la profondeur affectée par laraorée de traction (tableau).

Inversement, les contraintes résiduelles de comjpresontribue a améliorer
la tenue a la corrosion sous contraintes. Cettepri@té est d’ailleurs utilisée sur le
plan industriel dans les traitements mécaniquesudace tels que le grenaillage et la
sablage qui introduisent des contraintes résiduetle compression intenses et
retardent ainsi et méme empéchent 'amorcgage pieol@agation des fissures (80) (81)
(82) (83).

Tableau (Il.1) : Effets de divers modes d'usinageus I'état mécanique a la
surface d’échantillon en acier type 18-8 d’apres @.

Conditions Contraintes Profondeur affectée Longueur

d’usinage résiduelles en (um). maximale des
surface en (Mpa) fissureg pm).

Tournage grossier | 580 + 150 150

Tournage fin 480 + 40 50

Tournage + 310 - 30 00

polissage

Rectification 420 + 270 500

grossiéere

Rectification douce 210 + 100 120

Rectification + 240 - 150 00

polissage

[I-4-6) — Effet de microdéformations initiales surla corrosion

L'effet d’'une déformation plastique préalable darc.s.c est encore trés
controverse.

Pour un grand nombre de chercheurs, I'écrouissag@uk la résistance a la c.s.c
des aciers inoxydables austénitiques, ceci au npumos des déformations inférieures
a 20% environ (9) (84) a (87). K.Kamachi et S.Gfalchi (61) montrent, a partir de
'analyse de la forme des pics de diffraction dgns X et par des observations au
microscope électronique a transmission que la deftion  plastique  est
indispensable pour la fissuration du matériau pacc

* les premiéres fissures apparaissent lorsque I'énétgstique emmagasinée atteint
un seuil critique (figure 11.22).
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» La largeura mi-hauteur des pics de diffraction qui est cargtique de I'état des
«microdéformations» augmente jusqu’a la rupturka eéourbe : b/B = f(log T/}
la figure [I-23 présente un point anguleux qui espond au moment d’apparition
des premiéres fissures.

Figure (11.22) : Energie élastigue emmagasinéeoation du temps jusqu’a ce que les

premieres fissures soient détectées (d’'aprés K.khned al. (61)).

Figure (11.23): b/B = f(log T/Tr)) pour deux aciedifféerents d’apres K.Kamachi et al.

(61).
T : temps d'immersion dans MgCl

- Tr : temps a rupture
b : largeur de pic de diffraction X B : largeur de départ.
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D’autres auteurs indiquent le contraire (9) (88)ais dans ce cas l'effet

bénéfique pour la tenue a la c.s.c. constaté pbugagas étre attribué a I'écrouissage
méme, mais aux contraintes résiduelles de compressiées par le mode de
déformation plastique (étirage, laminage a froiohbeutissage) qui empéchent ou
retardent la c.s.c. (89).

lI-4-7) -Influence de la stabilité sous déformation des acw®
inoxydables austénitiques :

La divergence constatée dans les résultats du geetéest attribuée non

seulement a la procédure d’essai mais aussi auypatdement différent des aciers
étudiés :

a) Cas des aciers inoxydables austénitiques stables-@-vis de la

déformation plastique :

Dans ce cas l'écrouissage est a priori néfasteqgpuliisengendre une
augmentation de la densité de dislocations qui,soat leur émergence a la
surface du métal, la cause de la rupture du filssipdmécanisme de STAEHLE
(12) (90).

Mais, il restea vérifier I'effet des grandes déformations plastis) (>15%) qui
provoguent un arrangement des dislocations enlegl{@1).
En effet, d'aprés certains chercheurs (11) (92) auangement des dislocations
en «cellules » orientées au hasard améliore laetates aciers inoxydables
austénitiques a la corrosion sous contraintes, ra@ioament au cas d'un
arrangement selon des plans de glissement d’otiemtien déterminée (92) .Par
ailleurs, il est admis que le nickel limite I'effatéfaste de I'écrouissage.

b) Cas des aciers inoxydables austénitiques métastableis-a-vis de

la déformation plastique :

Certains auteurs (UCHIDA et al. (94)) n'ont effectdes essais que sur des
aciers sans molybdéne (type 18-8) qui sont instalkea-vis de la déformation
plastique. L'amélioration observée de la résistainda c.s.c de tels aciers peut
alors s’expliquer par la formation de martensiteldrmation (phase résistante a
la c.s.c) (55) (figure 11.24 et 11.25) et par I'mduction, dans la phase austénitique,
de contraintes résiduelles de compression. PITGE hontre que dans le cas
d’alliages plus ou moins stables le déplacemergedil de fissuration sous I'effet
d’un écrouissage est lié uniqguement a la formad®martensite de déformation.
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Figure (1.24): Courbes d’évolution de la réponsagmétique (a) et du seuil de fissuration
en 24H (b), en fonction du taux d’écrouissage ation, d’apres (55).

1) Z2 CND 17-12- coulée 1118

2) Z2 CN 18-10- Coulée 00234-« A »

3) Z2 CN 18-10- coulée 1428 « B »

4) Z2 CN 18-10- coulée X- «B»

I EEEEEEEE—————.
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ux

nt

llac

Figure (I1.25): Courbes de fissuration (contraifteEzaps a rupture) obtenues sur éprouvettes de
traction préecrouies, d’'apres (55). Acier Z2 CN11B-coulée 1428- origine B- milieu MgCa
154°c.

=
1

Etat hypertrempé a 1050°c- Ecrouissage 0%.

N
]

Etat hypertrempé a 1050°c- Ecrouissage 5%.

3- Etat hypertrempé a 1050°c- Ecrouissage 10%.

D
1

Etat hypertrempé a 105(- Ecrouissage 18¢
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Sous l'effet de I'écrouissage, I'austénite se timmse donc partiellement en
martensite (figure: 11.24) qui est une phase passstante a la c.s.c. et ceci pour
deux raisons (8) (92) d'apres DESETRET (93)dARBONNIER (7).

- acharge égale, la structure martensitique estis@l a plus faible proportion de
la limite d’élasticite.

- La martensite se dissout préférentiellement degel’austénite cathodiquement
(71).

En résumé, il est donc important, lors d'une étiieléa c.s.c., de distinguer :
1°) - d’'une part, les effets de I'écrouissage dexaes contraintes résiduelles qu'il
peut engendrer.
2°) — et d’autre part, le cas des aciers inoxydablables vis-a-vis de la déformation

plastique de celui des métastables.
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Chapitre 11l

Chapitre Il : MATERIAU ETUDIE

Le matériau étudié est un acier inoxydable ausféndique de type UR45 fabriqué

en coulée continue, laminé a chaud, avec une hgpgre & 1050°C afin d'éviter la
précipitation d’autres phases (carbures de chroine$t fourni sous forme de téle de 7 mm
d’épaisseur.

[1I-1) - PROPRIETES CHIMIQUES

Les éléments présents (en pourcentage massiqug)alanance sont donnés dans le
tableau suivant :

C Mn Si S P Ni Cr Mo Cu
0.023 1.72 0.419 0.001 0.019 574 22.2 2.76 0.075
1708 P
I — .
M Dyt
e §1

TEMrERATURE P&

. M

g
o
2

“(X} +

§
2

Y

ny

- e ]

T 2

'@f) T+ ﬁ:_r,c;

w B

0

23 30 )

MASAE POUR CENY DE CARBONE

Figure (Il .1) : Diagramme d’équilibre Fe-C

v : Austénite (CFC)
d : Ferrite haute température (CC)
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C’est un acier inoxydable assez complexe dont lastiotion dépend des proportions
relatives en élémenis-genes ety-genes. Les domaines d’existence des différentasgsh
deviennent des volumes et leur représentationifisild et le plus souvent schématique.

On préfere utiliser des représentations baséda sation de Nickel et de Chrome équivalent.
Parmi celles-ci, le diagramme de Pryce et Andrests@able pour les aciers laminés.

cmnssmo.s::sm
RN

:“ea.lvm' «%Ni+30x
5

-
w

- Ce BOUNVALENT « %
1msn.s&-@a?§"u3’

Figure (11.2): Diagramme de Pryce et Andrews plegraciers laminés.

Dans ce cas,ona:

Equivalent Nickel : (Ni)=(%Ni)+0.5(%Mn)+30(%C)+30(%.

Equivalent Chrome :(Cr)= (%Cr)+(%Mo0)+1.5(%Si)+10(%e%Nb)

Pour notre matériau, le calcul donne : (Ni) = 7%e29Cr) = 25.02.

On doit donc s’attendre & une proportion approxiveade 40% a 60% de ferrite.

[11-2)-PROPRIETES MECANIQUES :

Les aciers austéno-ferritiques combinent les pévgsi des aciers ferritiques et celles
des aciers austéno-ferritiques (Rousseau 1987).
La limite élastique de ces aciers (400 a 500 Mpda eésistance a la traction sont 2 a 3 fois
plus élevées que celles des aciers austénitiquésraigues et leur allongement plus faible
(0.2%) mais néanmoins acceptable. Leur ténacitésnmédiaire de celle des aciers ferritiques
et des aciers austénitiques, est contrblée paeraut en phase ferritique. La ténacité
maximale est obtenue par un refroidissement ragjolertir de la température d’hypertrempe.

Le traitement thermique des aciers austéno-femega pour but , non seulement de
mettre en solution les précipitations, mais aussir@partir les quantités de pha&ar la
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distribution quantitative des phases et par lapmsition chimique, les propriétés des aciers
austéno-ferritiques peuvent étre influencées dfagen considérable.

L’avantage effectif de résistance par rapport atigra austénitiques et ferritiques se
maintient aux hautes températures. Il existe detantas des aciers austéno-ferritiques
stabilisées par le niobium ou le titane, ainsi des nuances dérivées a teneur élevée en azote,
ces derniers offre des valeurs de résistance lssghévees.

La norme NFA36-219 définit cing nuances a bas cab@ = 0.03%) présentant toutes des
additions d’azote :

1 nuance au Cr.Ni : Z2CN233.4AZ

2 nuances au Cr.Ni.Mo : Z2CND22.6AZ et Z2CND25.7AZ

2 nuances au Cr.Ni.Mo avec addition de Cu (1 a 2Z2CNDU22.7 et Z2CNDU25.7.

(Ces nuances présentent des valeurs de limitesti@ta entre 400 et 500 N/mmz2. Elles sont,
d’autre part, définies, outre les caractéristiqudsmiques et mécaniques classiques, par des
valeurs de résilience en long et en travers.)

Ces aciers présentent des tenues a la corrosi@najeret par piqlres supérieures ou
égales a celles des aciers austénitiques clasgiguast de leur structure biphasée, ils ont une
résistance a la corrosion sous tension dans lésuxithlorurés nettement supérieure.

Taux ‘
de
corrosion
mm/an 1
1.
1:22CND17.12
2:22CND19.15
3:22CNDU 227
4:22CND 25.7A2
i

650 1650 2650 3650 CI* p.p.m.

Figure (111.3): Tenue a la corrosion dans I'acidegphorique

37



Deuxiéme partie : Procédure expérimentale Chapitre 11l

En général, la tenue a la corrosion des aciergmanderritiques dépend de leur teneur
en Cr, Mo et Ni.

Toutefois, leur utilisation, du fait de leur struit biphasée, est limitée au domaine de
température de —20°C a 300°C. En dessous, lesrsaleurésilience chutent et on risque des
ruptures fragiles. Au dessus, on risque des ptatipns (phénomene chimique par suite
duquel un corps se sépare du liquide ou il étasalis) qui entrainent des modifications
structurales affectant leur comportement.
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[11-3-LE PHENOMENE D’ECROUISSAGE:

Le laminage de l'acier s’effectue le plus commodémau dessus de 900°C, mais il

donne des tbles d’épaisseur irréguliere et plusiouns oxydées superficiellement, aussi bien
gu'il soit plus colteux, a-t-on recours au laminadeoid pour les produits minces.
Lors du travail a froid, la constitution ne subéspde changement, la structure est d’abord
déformée par allongement de ses éléments dansidedsel’étirage : on dit que le métal est
écroui, puis elle devient imperceptible au micrgeco chaque grain est formé d'un grand
nombre de cristallites d’orientations trés peuédéntes , et il y a alors dispersion des
cristallites. La déformation du grain s’accentuautant plus que la température est plus
basse.

a) Propriétés de I'acier écroui :

L'écrouissage correspond a la déformation permaneunt métal. Si on augmente la
charge a partir de O’ (figure : 5), le point figtifadécrit sensiblement la droite O’'R’, on
revient en O’ ; le métal se comporte donc élastitpre de O’ a R'. Si on dépasse la charge
correspondant a R’, le point décrit la courbe R’B&masse volumique du métal écroui étant
peu différente de celle du métal initial, I'allomgent permanent entraine une diminution de
section ; I'écrouissage du métal entraine donghaentation des caractéristiques E (Module
d’élasticité) et R (limite de rupture ou résistance la traction) et la diminution de A
(allongement en %).

R
R'
QO
DE
S S
Acrer doux
, " AHongement
0 o’

Figure Il -4 : Courbe de traction d’'un acier doux.
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En considérant d’autres essais, on se rend comymelagdureté H croit et que la
résilience décroit, le métal est plus fragile.
Quand on déforme de plus en plus le métal, lalitdglevient si grande qu’il sera nécessaire
de lui faire subiun recuit afin de pouvoir continuer le travail.

En effet, le métal écroui est un agrégat de clitgslde tailles variées et plus ou moins
désorientées entre eux. Le recuit conduit a l'apparde d’'un nouvel édifice cristallin.
Pratiguement, le recuit diminue la fragilité etoade au métal sa capacité de déformation ; il
augmente les caractéristiques de ductilité A einiis les caractéristiques de résistance sont
sensiblement abaissées.

On distingue trois stades successifs dans le raptéis écrouissage :

1°- Restauration : Les cristallites possedent des défauts interreesitfles et dislocations) et
des contraintes. Un recuit peu poussé entrainégigd déplacements pour les atomes, et par
suite fait disparaitre partiellement ces défautcaitraintes sans qu’il y ait modification
apparente de l'architecture cristalline. Si le iesa borne a ce role, il porte le nomreeuit

de restauration. Les propriétés mécaniques ne sont que partietierastaurées.

2°- Recristallisation: Elle a pour but de remplacer la structure didierou écrouie par une
nouvelle structure a grains reformés. L’écrouissagenmence a disparaitre a une
température dépendant du métal, et d’autant plasebgue I'écrouissage est plus grand (de
'ordre de 200°C pour un acier ordinaire). Un ndueglifice cristallin se forme par
germination et croissance . des germes apparaiga@stse développent aux dépens des la

masse écrouie et s’y substituent.

3°- Grossissement du grain Quand la recristallisation est terminée, ou biecoee si I'on
eléve d’avantage la température, le grain tencasgr. Le recuit industriel de recristallisation
est généralement conduit de fagon a terminer lastallisation, tout en limitant la grosseur
du grain. Il est effectué au dessus d’'une temperat@pendant de la nuance de I'acier et de
son degré d’écrouissage (de I'ordre de 600°C paaier au carbone).
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Figure II.5 : Courbes d’écrouissage d’apres (96).
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p
€ €,

Figure IlI-6: Courbes d’écrouissage avec alternarhagges — décharges.
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[11-4)-ETUDE MICROGRAPHIQUE :

Afin d’observer la texture du matériau, des miceqries ont été réalisées suivant
trois directions différentes. Chaque face a étéepoécaniquement (papier et diamant) puis
polie électrolytiguement a I'acide sulfurique30, afin de révéler la phase ferritique.

Un premier essai a l'aide d’'une attaque électrgbgia HSO, pendant 1, 2 et 3mm, avec une
intensité de 75 mV n’a pas permis d’obtenir un caste suffisant.

Apres un nouveau polissage, une attaque au murbkaitiant pendant 3 mn a permis
d’obtenir un contraste suffisant pour des photolgieg
Le murakam est une solution composée de 10g deyi@nure de potassium, de 10g de soude
caustique et de 100 cl d’eau. Bouillant, il coldaeferrite en rouge brun apres quelques
minutes.

L
/ SENS DE LAMINAGE

Figure IllI- 7 : Ebauche d’éprouvette pour essdirdetion ou de flexion.
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Vue suivant S en peau

X 400

Vue suivant T
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LAMINAG E

» Attaque a l'acide
Oxalique 10%

* Austénite en blanc

* Agrandissement X 200

0%

80%
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Sens de
Laminage

Noir : Ferrite
Blanc : Austénite

Sens de
Laminage
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[11-4-1)-INTERPRETATION DES MICROGRAPHIES:

Suivant la direction L de laminage, on remarque wee forte orientation de texture,
les zones de ferrite et d’austenite s’alternerst tégulierement, les couches sont tres fines.
Suivant la direction T, l'orientation de la textuest trées marquée, mais les couches sont
moins fines.

Suivant la direction S, l'orientation est encorassble, mais le mélange de phases est
beaucoup moins homogene. A coeur la matiere egpérehomogene et trés peu orientée.
En conclusion, toutes les micrographies réveleet temture de laminage feuilletée. La forte
hétérogénéité constatée suivant la direction Segula direction d'utilisation des rayons X,
aura d’'importantes conséquences sur I'optimisatesconditions de diffraction.

111-4-2)-POLISSAGE ELECTROLYTIQUE :

Pour nos mesures de diffraction de rayons X, ilnéstessaire de préparer I'état de
surface des éprouvettes afin de ne pas mesurasotdsaintes résiduelles d’usinage mais
celles imposées par le montage de flexion 4 polasir déterminer I'épaisseur de la couche
affectée par usinage et vérifier I'efficacité deite derniere opération, il faut effectuer une
analyse par DRX, de la distribution en profondews dcontraintes résiduelles et de
I'écrouissage sur une éprouvette brute d’usinage.

Ces mesures montrent que d’'une part, la couchaliécpar usinage est importante
(0.3 mm), d’autre part, on peut avoir des contesintsiduelles élevées sur les éprouvettes
brutes d’'usinage.

[11-4-2-1)-CONDITIONS DE POLISSAGE :

La solution est composée de :
10% d’acide perchlorique.
90% d’éther monobutylique.

L'intensité de courant est limitée a 2 A et un eyst de refroidissement a I'eau
permet de maintenir une température constammetrienfe a 25°C. Les éprouvettes doivent
étre préalablement nettoyées a I'eau et a I'éthanié dégraissés a I'acétone. L'opération est
interrompue toutes les 10 minutes pour nettoyeepsuvettes a lI'eau et les sécher a lair,
ceci permet un meilleur polissage.

[11-5)-ELABORATION DES EPROUVETTES :

La tole fournie, d’épaisseur égale a 7 mm asinée a des taux différents : 0, 20, 40,
60 et 80%. A partir des bouts de tdle, on décougse @prouvettes parallélipipedique aux
dimensions d’ébauche, puis on les ramene par usirsagk dimensions finales : 110 x 15 x
1.5en mm (Fig:1.8).

Pour obtenir des éprouvettes de faible épaisseaurs ravons procédé au fraisage des
ébauches de 0 et 40 % de laminage. Ensuite poevesria couche écrouie par usinage, nous
avons utilisé le polissage électrolytigue dans wwodution composée de 10% d’acide
perchlorique et de 90% d’éther.
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v

X2

14C

A

v

Figure IlI-.8: Eprouvette préparée pour les esgaigaction ou de flexion
Dimensions en mm, XX;, X3: repére liés a I'éprouvette.

[11-5-1)-DOSAGE DE PHASE :

Le diagramme de diffraction de I'austéno-ferritiquésente de pics des deux phases.
Il est possible de doser ces derniéres par lesauéshclassiques de radiocristallographie mais
I'utilisation des pics superposés apporte une méiion supplémentaire et donc une
meilleure précision.

L a méthode itérative (Giammei et al. 1967), tertampte du recouvrement de pics et
atténuant les effets dus aux textures, est baséle salcul du facteur R et la mesure de
intensités | des pics de diffraction des phaseprésence . En effet, l'intensité | d'un pic de
diffraction s’écrit:

I=K.R

K- Constante de I'appareillage.

R- facteur dépendant de la structure, du facteurLdeentz polarisation, du volume
élémentaire, du coefficient d’absorption de la phesnsidérée, de la multiplicité de la famille
de plans diffractant et d’un facteur de température

Cette méthode utilise le plus grand nombre des gfiosd’extraire les moyennes des
intensités | et des facteurs R. On effectue desirasssur un grand nombre de directidnig
afin d’intégrer dans le calcul la texture qui sealéppe dans chaque phase. On réalise ainsi
une moyenne sur la figure de pbles (en pratique Yoti0 a 70°).
Ces moyennes sont ensuite injectées dan le caddalfdaction volumique de la phase:

(1+lam . Rym)
Fo= -1
(lyn . Ran)

Les mesures sont menées avec les parametres suivant
Un balayage efi de 30 a 82° avec un pas de 0.15°.

Un balayage el de 0 a 70° avec un pas de 3.60°.

Un balayage e® de 0 a 360°avec un pas de 4.50°.

Un temps d’intégration de 17 secondes par pa®en 2
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Les résultats du calcul de fraction volumique pdesrdifférents taux de laminage sont donnés
dans le tableau suivant :

Tableau IlI-1 : Fraction volumique pour différemdsix de laminage

Taux de laminage % «fen % fen %
0 47.97 52.03
20 59.66 40.34
40 59.31 40.69
60 58.87 41.13
80 62.44 37.56

Commentaires des résultats:

Vu la précision de cette méthode de calcul (envit@n3%), on peut admettre que les
valeurs obtenues sont assez cohérentes et nengsélec aucune transformation a froid lors
du laminage. Seul I'échantillon a 0% de laminagena proportion différente. On peut
expliquer ce résultat par le fait qu'une partie ldetensité diffractée (relativement plus
importante que pour les autres taux de laminagedjtae dans la partie inexplorég € 70 a
90°) de la figure de péles (figures 3, 3’, 4 et D plus, un effet de surface (di au balayage
ou au décapage effectué apres le laminage a cphaut¥xpliquer cette différence.
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Chapitre Il

DOSAGE

FIGURE DE POLES |‘

IFFRACTOGR

"OULEUR

Taux de laminage foo % fy %
0% 47,97 52,03

20% 59,66 40,34

40 % 59,31 40,69

60 % 58,87 41,15

80% 62,44 37,56
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Analyse de l"echantillon : uranus lamine 0%

Barycentre (theta) d. (barycentre) (&) Intensite integree
33.7532 2.0605 4.5765
39.4985 1.7989¢9 13324
52.4193 1.4446 0.2388
64.3706 1.2698 2.2058
76.8507 1.Y757 224297

0.3% RELTH THEIA:

..LANEEA .A.: 2

COULEUR
CCARE]

sartir ENT:

s x TooaHi il
SFC: dapart ESP:

N - - f o
Pkl L
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Analyse de l1l"echantillon : uranus lamine 80%

Barycentre (theta) d. (barycentre) (&) Intensite integree
34.0970 2.0422 5.5713
39,2357 1.8100 0.3766
52.7882 1.4375 0.9905
64.2495 1.2711 2.1425
17 . 2034 1.1740 8.7730
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80% )

Figure Il -12 : Figures de pdles expérimentalédjdecalculées (0% ,40% et
80%%)
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54



Deuxiéme partie : Procédure expérimentale Chapitre 11l

Nous avons fait subir au matériau un laminage & feo difféerents taux. C’est une
opération qui nécessite quelques précautions. inkge dépend, en effet, de la nature du
matériau, mais varie, en importance, avec les tanatques techniques:

» Rayon des rouleaux, leur vitesse, leur graissage.
* Importance des passes.
* Retournement éventuel du barreau aprés chaque passe

Du point de vue morphologique, les micrographiestmemt bien I'effet du laminage sur
I'orientation et la forme des grains, ainsi quexibtence d’orientation préférentielles et la
présence de grains equiaxes dans I'échantillorvadd®laminage.

La texture est 'orientation relative des grainsndatériau polycristallin suivant certaines
directions préférentielles. Elle est décrite pafolaction de distribution d’orientation (FDO).
Celle-ci est, dans le cas des matériaux biphag@ls®généralement celui des multiphasés
(Bunge 1985), définie par:

dvi/V;=fi(g) . dg avec g (P, 0,)

fraction volumique relative aux cristallites deplaase i, d’orientation g =&,, ®, ®,) définie
par les angles d’Eule®,, ®, ®, (convention Bunge) donnant l'orientation du repére
cristallographique par rapport au repere de l'éthham RD,TD et ND ( direction de
laminage, direction transverse et normale).

| | \ [010]

Figure Il -13 : Analyse tridimensionnelle de terdu
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La texture cristallographique n’inclut pas les mfiations de répartition, de taille, de
morphologie des cristallites, de corrélations aotation...
L’'analyse tridimensionnelle de texture permet déolit la FDO a travers la séquence
suivante:

Matériau — Diffraction RX — figures de pbles—» FDO
La diffraction des rayons X sur goniometre perr@tdluation des intensités relatives

diffractées dans les directiodset ¥ : ces intensités sont représentées suivant debasode
niveau sur une projection stéréographique : cafglure de pbles (FP).

Fig. lll -14: Mesure de intensités relatives diffiées dans les directiofiset ¥

Elle correspond en fait a une fonction de distidoutp d’'une seule direction y
(normale au plan hkl diffractant) (Bunge 1983)

dvi/vi =1/4r. Py (y).dy ; y =@,¥).

La figure de plles ne tient pas compte d’'une ptessdiation u autour de cette normale, la FP
est donc une intégrale de la FDO :

Pl (y) = 1/471 |hkl Ly fi(g).du.

La FDO peut étre calculée en résolvant cette éguatie traitement mathématique le
plus utilisé est la méthode harmonique dans lagued Ppy (y) et la FDO sont développés
en série de fonctions harmoniques.
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Les systémes biphasés sont étudiés en considénent~-DO par phase avec les
particularités suivantes :
Absorption des rayons X ; cela n’a pas d'influedess notre étude car les deux phases sont
composeées de fer avec du chrome en solution solide.

Anisotropie d’absorption; c’est surtout le cas datectiques et eutectoides.
Superposition de pics; on doit en tenir comptee/velcouvrement des pics des plans (¢10)
et (111).

La FDO est généralement représentée dans 'esffagkedpar des courbes de niveau.
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Chapitre IV: CONTRAINTES RESIDUELLES.
ASPECT MACROSCOPIQUE ET MICROSCOPIQUE.

Les contraintes résiduelles sont des contraintd8axiales statiques qui existent dans
un systéme isolé non a aucune force ni momentientéet qui se trouvent en équilibre
meécanique. Dans chaque section il y a une rémartde ces contraintes qui résulte de I'état
d’équilibre entre la partie «source » des contesinrésiduelles (avec ne fonction de
distribution bien définie) et le reste de la settiba figure : représente la répartition des
contraintes résiduelles dans une section, dareslew la source des contraintes a pour origine
lallongement par déformation plastigue des couckaperficielles (par exemple : par
grenaillage, galetage, polissage...).

Couche déformée plastiguement = source de cordraint

{9

AT
v *
)

Figure (IV.1): Contraintes résiduelles apres alkmgnt des couches superficielles

A cause du caractere poly cristallin et hétérogéas matériaux meétalliques, les
sources de contraintes peuvent provenir de défansataux échelles macro, micro, ou
submicroscopique.

En effet, un matériau cristallin est constitué dages, qui elles mémes sont formées
de grains. Chaque grain est un monocristal qui @&ea considéré — dans un modele simple-
comme divisé en petits domaines séparés par uaud@edislocations. Chague domaine est
constitué par un empilement régulier d’atomes, pgut étre défini par un ensemble de
mailles cristallines identiques. Une telle divisien fonction de I'échelle d’observation est
représentée sur la figure, avec dans chaque camitametres influencant la diffraction des
rayons X.

Quelle que soit I'échelle a laquelle on considezematériau, on peut mettre en
evidence des contraintes résiduelles ayant pogimerdes déformations assurant la continuité
du matériau, par exemple autour des défauts pdectles dislocations, des joints de grains,
des joints d’interphase, au niveau des grainsptiases et enfin de la piéce elle-méme. Une
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classification de ces élément en trois ordres #ékechelle a laquelle on considere le
matériau a été proposée il y a quelques années HERAUCH, WOHLFAHRT et
WOLFSTIEG 1973), définition reprise depuis et egipie dans de nombreux articles
(KLOOS 1981, HALK 1981, HALK 1983) :

Inerret icdor dsfarce dyy
"ot defecs

d
subshiohon

Figure IV-2 : Représentation schématique de laostcucture d’un matériau métallique a
différentes échelles. Parametres influencantffeadtion des rayons X.

Les contraintes résiduelles dtl drdre(c') sont homogénes sur un trés grand domaine
du matériau ( plusieurs grains : donc quelquesdiris de millimétres). Les forces internes
liées a ces contraintes sont en équilibre dansuehaection, et les moments liés a ces forces
sont nuls autour de tout axe. Des variations dimenglles macroscopiques résultent
toujours d’une modification de I'équilibre des fescet des moments liés a ces contraisites

Les contraintes résiduelles d&"2ordre (") sont homogénes sur de petits domaines

du matériau (un grain ou une phase : donc échellgueélques dizaines de micrometres). Les
forces internes et les moments liés a ces condairdont en équilibre dans un assez grand
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nombre de grains. Les variations dimensionnellesrosgopigues peuvent résulter d’'une
modification de cet équilibre.

Les contraintes résiduelles di™3ordre(s") sont homogénes sur les plus petits
domaines du matériau (quelques distances interigi@® : donc échelle de quelques dizaines
de nanometres). Les forces internes et les monliést& ces contraintes sont en équilibre
dans de trés petits domaines. Les modificationgjudi®re n’entrainent aucune variation
dimensionnelle macroscopique.

Dans le cas de matériaux réels, I'état de containgsiduelles résulte de la

superposition des contraintes d’ordre 1, 2 et 3mernela est schématisé sur la figure : dans
le cas d’'un matériau monophase.

)

| o4

LR )

Joints de gaing

Figuxe3 : Superposition des contraintes résiduell@sdre I, Il et 11l
dans un domaine couvrant plusieurs grains.

Sur ce schéma, la courbe de contraintes estsam@e par la contrainte dans la
direction Y en fonction de I'abscisse X traversaluisieurs grains.

Les contraintes d’ordre | s’étendent par définition sur plusieurs grains @araespondent a
une valeur moyenne sur le matériau.

Les contraintes d’ordre |l s’étendent sur un grain et peuvent étre considéréesne des
variations de contrainte autour de la valeur mogeeprésentée pat.
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De mémeles contraintes d’ordre 11l oscillent autour de la valeur moyenne des cortgain
dans un grain, de telle sorte qu'elles correspondela variation locale de la somme des
contraintes d’ordre | et Il. On peut donc écrire dai contraintes” en un point est égale a:

6 =6 t6 +0 .

[oRdA
Avec :6' =(——— ) plusieurs grains. dA: élément de s@fac
dA
[oRdA
o'=—— )s&. Ungrain
dA

" =6" = (' +6"). Un point

Cette définition proposée pour les contraintes aspect théorique mais elle permet
de montrer qudoute hétérogénéité de déformation introduite a tote échelle de la
structure entraine I'existence de contraintes résigelles.

IV-1)- DIFFRACTION DES RAYONS X

Nous avons rappelé ci-dessus qu’'un matériau ritgtallest en général un polycristal
formé d’'une multitude de grains, chacun d’entre étant en fait un monocristal constitué
d'un empilement régulier d’atomes métalliques. €ptpilement peut étre décrit par des
ensembles de plans cristallins définis par untanic® interréticulaire )@ en fonction des
indices de MILLER hkl. Cette distance est facilet@esurable par diffraction des rayons X
grace a la loi de BRAGG (FigurelV-3a).

20 SinB =3
Normale
RX Incident RX diffracté
0 0
A
d 0
Y
A
d
Y

Figure IV-3a : Schéma de principe de diffracti@s dayons X.
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Loi de Bragg :

La condition de diffraction peut s’obtenir en cat&ant des plans paralléles qui par
les nceuds du réseau cristallin et en supposantande incidente est réfléechie (plutét que
diffusée) sur ces plans. Les plans paralléles dgpses’appellent des plans réticulaires. Dans
'espace direct ou les vecteurs de base sont e, det les coordonnées sont x, y et z;
I'équation des plans réticulaires d’'une famillecsig:

hx +ky +1z=n

Ou h, k et | sont des entiers que I'on appellaelides de Miller de la famille de plans, tandis
gue n est un entier qui varie d'un plan a un aderéa famille (figure 1V-4 : d’apres (96)).

1
4
4

[ ]
[ ]
Ol
Figure IV-4 : Familles de plans réticulaires. Ledices de Miller correspondants sont
indiqués. La distance entre deux plans successiisne caractéristique de la famille.

10

Quand on décrit le phénoméne de diffraction parctistal de cette maniére, la
condition de diffraction veut que les ondes réfiéshsur les plans réticulaires successifs
d’'une méme famille interférent de facon constreti@r, les ondes réfléchies en A et B
(figure IV-4) ont entre elles une différence de o

HB + BK = 2AB sind = 2d sin0
En appellant d la distance entre les deux plamnsuiaires et I'angle d’incidence. La
condition de diffraction exige que cette différerd® marche soit un multiple entier de la

longueur d’onde. D’ou la loi de Bragg:

2d.sil@ = ni
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Elle affirme qu’on ne peut observer la diffractidlune onde plane monochromatique
par un cristal que s'’il y a dans le réseau cristalhe famille de plans réticulaires distants de
d et faisant avec le faisceau incident un afgéd que le rapport: 2d.gh\ soit entier.
0:angle de Bragg A : longueur d’'onde monochromatique des rayx¥ns

Il faut noter que si I'on sait mesurer I'anglgl étant connu, on a acces a d. Dans le
cas d'un matériau polycristallin constitué d’uastgrand nombre de grains vis-a-vis de la
dimension du faisceau incident, ces grains étaenhts au hasard, il y aura toujours une
famille de plans hkl donnant lieu a diffractiomn obtient donc simultanément tous les
faisceaux susceptible de diffracter et ces faiscdaument des cbnes de demi-angle au
sommet B (un cone par famille hkl).

La mesure des angléssera faite en détectant la position des faisceiftractés soit
par un film soit par un compteur placé sur un didffometre. Le film permet une visualisation
gualitative de l'intensité diffractée dans toutspace tandis que le diffractométre autorise les
mesures quantitatives et automatisées de positiatirgensité (figure 8 ). Doc.ENSAM
(bleu)

1V-1)-Influence de la structure du polycristal surla diffraction :

Indépendamment de la déformation du réseau chs@tin’t la mesure permettra la
détermination des contraintes, deux autres factbéssa la présence de grains dans le
polycristal agissent sur la diffraction :

Le facteur de taille se manifeste par deux effets suivant la dimendesngrains par rapport a
celle du faisceau de rayons X./

 Le passage d'un diagramme de raies continues araies ponctuées, puis d’'un
diagramme de taches lorsque la taille de grain anggn(fig : 09)

- L'élargissement des raies de diffraction loestaitaille diminue : en fait, chaque grain peut
étre subdivisé en cristallites appelés domaineséremits de diffraction, légerement
désorientés et ce sont ces domaines qui ont uh égfflargissement lorsque leur taille est
inférieure a 100 mm.

La formule de SHERRER : b = 0.9/D co9, relie de fagon simple la largeur a mi-hauteur b
du pic de diffraction (en radians) a la taille moge D des domaines cohérents.
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@ grain w 85 um

Figure IV-5 : Influence de la taille de grain sarDRX : cas d’un acier inoxydable
austénitique. (SPRAUEL, 1980).

Le facteur d’orientation correspond au fait que les grains du polycristasont pas orientés
au hasard. lls possédent des orientations préféiieat qui forment une texture
cristallographique (cf.ch 1.IV). Ces orientationséfjgrentielles entrainent, au niveau des
anneaux de diffraction, des renforcements et dag$sements de l'intensité diffractée.

Apres

Avant déformation

Déformation

Figure IV-6 : Influence de l'orientation préféregite des grains sur la DRX : cas du
tréfilage des fils d’argent recristallisé (MATHIEW982).
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IV-2)-Principe de détermination des contraintes résluelles par diffraction
des rayons X.

Comme pour toute autre méthode de déterminatiocod&aintes, le principe est de
mesurer les déformations et de relier ces défoomataux contraintes par calcul a I'aide des
éguations de la mécanique des milieux continussDawcas de la diffraction de rayons X, le
principe est de prendre comme jauge de déformadiattistance interréticulaireng d'une
famille de plans (hkl). Figure :

g =-1/2.cotdo . A20

Du fait de la présence du facteur dbttans la formule précédente, on utilisera dans la
pratique les plus grand angles de Bragg>(240°) pour augmenter la précision.

\7 /““:;kﬁm \

Q BM?Q

Figure IV-7 : Principe de mesure d’une déformapan DRX.

La déformation peut étre observée aux deux écheldbecro et microscopiques :
A I'échelle macroscopique cette déformation peut étre considérée commeumé (valeurs
de distances interréticulaire passant deadl) et il y a effectivement dans ce cas simple
déplacement du pic de diffraction.
A I'échelle microscopique cette déformation peut ne pas étre uniforme (valde distance
interréticulaire oscillant autour de)cet il y a dans ce cas élargissement du pic deadifon
qui peut étre caractérisé simplement par la meseréa largeur a mi-hauteur b (figure 12b).

Les deux effets micro et macroscopique sont enrgésgperposes.
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I 820 1
'y de f
d ! d»d — b.f?
E. f'.' ‘ ‘J-' ‘.. . Wa ' b
r—rY 4 ','
B L1 N PAPAN g%—l N
o _ 26 ¢ 28
ﬁhl"‘"ﬂt';:‘ uniforme dtdplﬂct.meh: déformation ron uni~  @largissement
MACRODEFORMATION .» °° PI© €€ forme ou ~ pic de
ditfraction MICRODEFORMATION

{Macrocontrainte ) diftroction:

{ microcontrointe )

Figure IV-8: Déplacement (a) et élargissement{bh pic de diffraction. Idem.

Remarques :L'utilisation de la DRX entraine les conséquersgsantes :

la méthode ne peut s’appliquer gu’'a des matériaigiatlins.

Elle est non destructive.

Elle ne concerne que les couches superficiellesm@ddériau : quelques micromeétres a
quelques dizaines de micromeétres (tableau IV-1).

Tableau (IV.1): Profondeur en micrometres produisan 95% de l'intensité diffractée
pour différents matériaux et différentes longueurs d’'ondes, pour les plans hkl
communément utilisés.

Longueur Aok ACUK A CoK2 A A
d’onde 2 2 Fek2 Crk2
Radiations | 0.071/ nm | 0.15 | Nm 0. nm 0.19 | Nm 0.22 | nm

1 4 1789 3 9
Al - 422 | 106 331 73 400| 57 222 37
Cu 844 33| 420| 30 400 20 222 16 -
Ni 931 34 | 420 | 33 - 222 17 220 10
Fe 651 49 310 32 220 25 211 16
Ti 213 | 15 106 11 203 7 201 5

IV-3-Influence des trois ordres de contraintes suta DRX :

Dans le cas d’'un matériau biphasé a petits graimsgaux de diffraction, liés a chaque
phase, continus), la figure schématise les phénesnénserveés :

La contrainte résiduelle macroscopique apparaisgaéchelle du matériau est la

contraintes'. Cette contrainte correspond a la moyenne desaiptes apparaissant dans
chacune des phases, qui sont, suivant la défirdbmmeée, des contraintes d’ordre |l.

66



Deuxiéme partie : Procédure Expérimentale Chapitre IV

Ces contraintes sont de type macroscopique : et effi niveau de la diffraction des
rayons X, on étudie le déplacement d’un anneawpi@ude diffraction correspondant a I'une
ou l'autre phase, déplacement qui est obtenu esidé@mant la variation dengd comme
homogene a l'intérieur de la phaseu de la phasg Le déplacement a pour origine :
la somme &'+, pour la phase. et la sommed' +5,"™ pour la phase.

A Tintérieur de chaque phase, on peut définirdeatraintess ™ ets" dont les effets sur la
diffraction sont un élargissement de I'anneau deadition.
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CHAPITRE V : CONSTANTES ELASTIQUES
RADIOCRISTALLOGRAPHIQUES

Lors de la mise en forme, une texture va apparadtrdes grains vont s’orienter suivant
des directions privilégiées De plus, comme lesngraont se déformer les uns par rapport aux
autres de facon incompatible, il se crée un chaenpaothtraintes qui s’équilibre dans le volume
de la piéce. Ce sont les contraintes résiduelless. déformation des grains est exprimée par le
tenseurf; qui se décompose en une partie rotation directerfiée a la texture, et une
déformation pure dont la partie incompatible indlapparition de contraintes résiduelles.

LAMINAGE

Déformation Déformation élastique

TEXTURE plastique totale appliquée

/\

DEFORMATION DEFORMATION
PLASTIQUE PLASTIQUE
INCOMPATIBLE COMPATIBLE

A 4

CONTRAINTES
RESIDUELLES

\/

\ 4

ECROUISSAGE

ETAT STRUCTURAL

A
A 4

ETAT MECANIQUE

V-1- Méthodologie de détermination des contraintesésiduelles :

L’état de contraintes peut étre déterminé en atilide réseau cristallin comme jauge de
déformation. En effet, sous l'action d’'une conitej la distance do (matériau sans contrainte)
va varier d’'une quantité :

Ad = dq)\ll - do.
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La mesure de la déformation résultante est rel#&daloi de BRAGG a la mesure du
déplacemenA26 d’une raie de diffraction correspondant a la faenile plans choisis:

oy = -1/2 .cotgf,. A20

Il suffit ensuite d'établir I'équation associantslaeléformationsegpy mesurées par
diffraction de rayons X, au champ de contraintesrusi:opiquesnj' , décrit dans le référentiel
associé a I'échantillon :

cow=2 2 Fi Gijl =Fo'....... (2)

Fij : sont les constantes élastiques radio cristafgggues (CER) qui dépendent de :
La direction de mesur@V.

La famille de plans considérés

La morphologie des phases

La fonction de distribution des orientations FDO.

Et d’autres parametres microstructuraux dont Liafice est mal connue.

En fait, les incompatibilités de déformation plgeg des cristallites conduisent aussi a
des compensations résiduelles élastigtlesntre les volumes diffractant et non diffractdrs.
relation entre la déformation de réseau et laragrte d’ordre | devient non linéaire :

_ Ll
cov=, ) Fijoij +¢& ow.

Les valeurs de" ¢y se compensent sur 'ensemble des cristallitesedla@me phase et
peuvent étre négligées dans le cas d’un monopbasgulon utilise assez d'angléset¥ en
diffraction X. Par contre, dans le cas des mat&riaphaseés ce terme ne peut étre négligeé.

Si I'on connait les CER par le calcul ou la mesoregst alors capable de déterminer le tenseur
des contraintes résiduelles a partir de mesuredé®dacements de pics.

69



Deuxieéme partie : Procédure Expérimentale Chapitre V
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V-2)- MESURE DES CER

La détermination expérimentale des CER est faitenesurant les variations degy a
des angle® et¥ donnés, en fonction d’'une contrainte appliquééquation (2) devient :

- R A
oy — F. (G +0 )
A @ et¥ donnés, pour des variations de contraintes ajfsis)
| A_ I A

Gj — Oon
on a:

_ I A
oy = F11017 +K

Le graphesoy = f (6'11") est une droite (domaine élastique) de pente(dans la
direction de mesur@W¥). Pour obtenir les autres composantes de Fijyffitsde changer la
composante';” dec”.

En pratique, il faut mettre en ceuvre un montagepguinet de réaliser les conditions de
diffraction et de suivi des contraintes, appliqudess manipulations sont faites sur un dispositif
de flexion quatre points.

Les calculs de RDM aboutissent a I'expression dmidrainte en fonction de la fleche h

12.E.h.e

(312 — 4F)

Avec : E- module d’élasticité
e- épaisseur du barreau
L- distance entre appuis fixes extrémes
I- distance entre appui fixe et appui mobile.

Avec un tel montage on obtient un moment de fledthnconstant dans la partie centrale
de I'éprouvette, d’otl la contrainte appliqu#econstante en surface (dans la zone utile).
On peut donc, par la mesure de la fleche au cormarasuivre la déformation que I'on
applique. Lors des manipulations nous avons utifi@@r une meilleure précision, un pont de
jauges. Ce dernier donne la déformation des jaumpdiees parallelement aux bords de
I'éprouvette.

Le dispositif de flexion est ensuite monté en Omggale goniometre SEIFERT. Nous
avons pris six mesures pour la phase ferritiqueét pour la phase austénitique en faisant varier
'angle ¥ et en gardant le méme anglé = 0°.

Cette série de mesures a été effectuée en décpargesix niveaux de contrainte dans le

domaine élastique. Pour toutes ces mesures noums aniisé une anticathode de chrome pour
les raisons suivantes:

71



Deuxieéme partie : Procédure Expérimentale Chapitre V

1. des intensités théoriques suffisantes
2. des grandes valeurs de @es plans (21#&)et (220y.
3. Peu de fluorescence des éléments fer et chrome.

Les manipulations ont été menées avec un tempsgu&tion de 60 secondes par pic. L'allure
des pics peut étre observée sur le diagrammae dotiiné d’exemple dans le dosage de phase.

L'étude des graphesgy = f (GllA) donne les résultats suivants :

Pour la phase ferritigue :

y 0° 10° 20° 30° 40°
F11.10° MPA pour 0% -1.32 | -0.64 -0.58 0.15 0.82
F11.10° MPA pour 80% -1.58 | -0.95 -0.90 -0.11 0.65

Pour la phase austénitique :

¥ 0° 5° 10°
F11.10° MPA pour 0% -1.88 -2.37 -0.99
F11.10° MPA pour 80% -1.48 -0.66 3.55

Les valeurs de ir sont du bon ordre de grandeur et ont des évolisamificatives. En
effet, malgré le petit nombre de chargements,ildefdemps de comptage et le peu de variation
de l'angle¥ notamment dans la phase austénitique, on peutdéras que ces évolutions sont
supérieures a la précision expérimentale.

Ces évolutions montrent une dépendance vis a via tixture tant au cours du laminage qu’en
directionV.
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V-3)- CALCUL DES CER

Du fait que les déformations mesurées par diffoacties rayons X relévent de I'ordre I,
on écrit:

—_ I
gor=<¢ (9) > Vaoy -..-(3)
Moyenne des cristallites constituant la volumerddfant projetée sur la direction de

mesure. Les CER peuvent étre alors calculées masénmuence faisant intervenir le couplage (4)
de la déformation du matérialia la déformation des cristallite$ (Sprauel et al. 1988).

3 @ e e =So ... (1)
oy — F.GI ..... (2)
gy =< (g) > Vdpy ....(3)
@ © e (@) =1+U(@@)e"......4)
o 2 oy

Le lien entre la texture et les contraintes rédldseapparait encore puisque I'on doit
prendre en compte la FDO dans chaque étape dd.daiceffet, on a: & = f(FDO), U(g) =
f(FDO) et <& " (g) > Vd pondérée par la FDO. Le modéle de couplatijisé est le modéle de
Kréner-Eschelby ou I'écart par rapport a la moyeded’ état mécanique de chaque cristallite est
décrit par un tenseur de polarisation u(g) propartel a la déformation d'ordre | (Eschelby
1957, Kroner 1958).

e"(@=[+u(@] ., u(@=[E.C(@-C+I-I

Avec E : teneur d’ordre 4 fonction de C (lui-mémoaction de la FDO et de c(g). et de la
morphologie de linclusion en I, tenseur identit&® modéle de l'inclusion proposé par
Eschelby considere gue la particule est sphérigne dne matrice homogene.

On introduit donc, pour chaque phase, les congasigstiques monocristallines dans la

séquence de calcul, dans les mémes directionsatjes de la mesure.
Les calculs ont donné les résultatgBuivants :
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=  Pour la phase ferritique :
¥ 0° 10° 20° 30° 40°
F1.10° MPA? 0% -1.559 -1.440 -1.050 -0.172 1.107
F12.10° MPA™ 20% -1.456 -1.419 -0.983 -0.181 1.036
F1.10° MPA? 40% -1.640 -1.430 -0.806 -0.114 0.888
F1.10° MPA? 60% -1.565 -1.282 -0.615 0.013 0.883
F12.10° MPA™ 80% -1.555 -1.162 -0.310 -0.043 0.682
= Pour la phase austénitique :
¥ 0° 5° 10°
F1.10° MPA? 0% -1.465 -1.486 -1.312
F12.10° MPA™ 20% -1.452 -1.575 -0.433
F1.10° MPA? 40% -1.426 -1.722 -0.635
F1.10° MPA? 60% -1.275 -1.885 -0.022
F12.10° MPA™ 80% -1.460 -1.862 -0.146

On trouve des valeurs proches de celles mesuraggytierement pour = 0° et = 40°.
Bien que les évolutions en fonction de la textuwierst les mémes, les difficultés expérimentales
et surtout le manque de précision des valeurs r@eswune permettent pas d’affirmer la validité
de la modélisation.

74



Deuxieéme partie : Procédure Expérimentale

Chapitre V

Mesure

8
=
Y s 0%
- & 8%
LL
Sirf.y10®
Phasey
Calcul
8
=
D)
—
T I
s 0%
® 40%
B 80%

20 Y
Sirf.y.10°

FigureV-3: Comparaison entre les valeur de CER calculéedlesce
mesurées pour la phageet d..
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CHAPITRE VI : ESSAI DE CORROSION SOUS CONTRAINTES.

Dans cet essai, nous analysons l'effet des cotdairesiduelles de mise en forme et
d’usinage combinées a celles induites par flexiastig points.

VI-1)-Milieu d’essai :

Nous avons utilisé comme réactif une solution déorane de magnésium Mggl
concentrée a 44% a la température d’ébullition s C.
Cette solution est tres utilisée pour effectuer desais destructifs sur la susceptibilité a la
corrosion des aciers austéno-ferritiques. Elle egme sur le niveau et les orientations des
contraintes résiduelles, sa forte agressivité pedadaire des essais de courte durée.
Dans notre cas, I'échantillon a été maintenu dmsslution pendant 48 heures.

VI-2)-Principe de 'essai :

Nous avons réalisé un seul type d’essai, c'estsdiesle corrosion sous contraintes
résiduelles. Cet essai consiste a mettre I'écthamtipréalablement déformé par flexion quatre
points introduisant des contraintes résiduelleesapelachement, dans une solution de MgCl
bouillante a 154°C pendant une période de 48 heures

VI-3)-Résultats de I'essai :

D’une maniére générale, les fissures sur les épttms/ ne sont remarquables qu’a partir d’'un
certain niveau de contraintes élevé (150 Mpa). flsssires sont généralement tres fines et tran
Tableau Il : Profondeur en micrometres produis&® Qe I'intensité diffractée pour différents

matériaux et différentes longueurs d’ondes, pagiplans hkl communément utilisés.
sgranulaires.

A titre d’exemple, nous exposons dans ce qui sak, image sur la fissuration par c.s.c
résiduelles d’'une éprouvette étirée a 15% et feéh2%, maintenue pendant 20 heures dans
MgCl, concentré a 44% et a une température de 154°CséT.He.Braham).

b 300 I T T | [ ] '
- o
- - g 8 8 oa Flexion 3 %
‘;"'j o =t o® Flexion 2 %
2 200 - 8 a o a B - saFlexion %
% S v v Flexion 0,5 %
=4
b 8
= 100%— v v v g
g v v
&
[ 4 )

0 1 } I | 1 | ]

0 5 10 15 £0 25 30
TRACTION (%)}

Figure VI-1 Essai de corrosion ou contraintesdéslies crées par flexion 4 pts
apres relacheme
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Figure VI-2: Fissuration par par corrosion soust@ntes d’'une éprouvette étirée
a 15% et fléchie 2 %
20H, dans MgGl44% a 154.
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Dans notre cas, I'observation microscopique denbétillon Uranus 0% ne révele pas un
résultat évident de fissuration.
Par rapport au niveau de contraintes résiduellesurées sur I'échantillon Uranus 0%, avant
I'essai de corrosion, le résultat n’est pas sumigméen
En effet, le résultat de calcul des contraintegluidles par diffraction des rayons X donne un
niveau de contraintes de 73 Mpa, ce qui représep&ne 50% du niveau requis (150 Mpa).
Tenseur de contraintes en Mpa :

73 +/- 38 -27 +/- 20 -17 +/- 8
-27 +/- 20 -102 +/- 34 10 +/-9
-17 +/- 8 10 +/-9 0+/-19

Contraintes principales en Mpa :

01 — 77
Oo— -106
O3— 8

Contrainte équivalente en Mpagq = 163

Nous remarquons que le niveau de contraintes régguobtenu en flexion 4 points ,
apres relachement, n’est pas élevé pour les ragonantes :
Dimensions des éprouvettes insuffisantes
Dimensions du dispositif de flexion réduites.
A cet effet, il serait préférable de prendre urpdsstif de flexion et des éprouvettes avec des
dimensions plus importantes.
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CONCLUSION

Dans ce travail, nous nous sommes intéressés aarhent a l'influence de
I'aspect mécanique superficiel d'un acier inoxydahisténo-ferritique stable vis-a-vis
de la déformation plastique, sur sa susceptibdit@ corrosion sous contraintes en
milieu chloruré.

Apres avoir montré par la recherche bibliographique I'état mécanique de
la surface du matériau a été souvent mal définrevoégligé, nous avons indiqué
gu’il est nécessaire de le caractériser a la foisl'éghelle macroscopique
(macrocontraintes) et a I'échelle microscopiquec(odéformations ou écrouissage).

En effet, il faut bien séparer les deux aspects deéformation plastique :

- d’une part, il y a modification de la microstru@udu matériau.

- dautre part, il y a possibilité d'apparition de ntaintes résiduelles
macroscopiques.

Pour cela, nous avons utilisé la technique de wohtetion des contraintes
résiduelles par diffraction des rayons X.. Toutbd'a, nous avons été obligés
d’adapter cette méthode au cas des aciers inoxgslahlsténo-ferritiques car ces
derniers présentent des difficultés a cause de demposition et de leur structure
biphasée d’'une part et de leur comportement mégandjautre part.

Néanmoins, cette méthode nous a permis :

- d’optimiser le mode d’élaboration des éprouvettes.

- de définir parfaitement I'état mécanique initial chatériau aprés un écrouissage
initial.

- de suivre I'évolution de cet état tout le long dotpcole d’essais (avant, pendant
et apres I'essai de corrosion).

Les essais de corrosion ont été effectués sousagmes appliquées de traction
(charge constante ) ou sous contraintes résiduelfegendrées par une flexion
élastoplastique initiale. Les résultats montramssambiguité que dans le premier cas
les essais ont mis en évidence un seuil tres faiblaon-fissuration de I'ordre de 80
Mpa et qu'une prédéformation par traction a peaofllience sur ce seuil.

Dans le second cas, les essais sous contrainidaalss révelent, au contraire,
un seuil de non-fissuration plus élevée (150 Mpa).

En outre, I'écrouissage parait néfaste a des faibles puisqu’il provoque
une augmentation de la densité des dislocations au@ngement coplanaire, par
contre, il serait bénéfique au dela de 25% de d&tion avec un arrangement des
dislocations en cellules.

Par ailleurs, les essais sans sollicitations estées, sur des éprouvettes brutes
d'usinages (par tournage ou fraisage), montrent lguéssuration par c.s.c. est
prévisible grace a la détermination du tenseur denge contraintes par diffraction
des rayons x.. On trouve une corrélation entre deections des contraintes
principales de tension et I'orientation des fissurbtenues.
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Enfin, les essais sous charge appliquée constaatdrattion, sur des
éprouvettes brutes de tournage (superposition dastraintes appliquées et
résiduelles, montrent que les résultats sont bidtuencés par les contraintes
résiduelles, en ce qui concerne les seuils appaesmobserveés.

A la lumiére de ces résultats, nous pensons quethode utilisée, qui lie la
technique de diffraction des rayons X et des @#éenant compte de la combinaison
— contrainte, écrouissage et milieu- peut étrectiraent applicable sur des pieces
mécaniques. En effet, cela est envisageable graceéeloppement d’appareils «in-
situ» qui permettent le controle de I'état mécaaigies pieces avant leur mise en
service et méme en cours de fonctionnement.
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