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L’objectif de ce travail de contribuer a la compréhension
de I’influence des traitements de vieillissement sur
I’évolution microstructurale d’un acier inoxydable Duplex
DSS 2205 . ces traitement sont effectués a une température
isotherme de 850°C pendant des temps de maintiens
différents 0.5 ha 3h
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abstract

As part of the dissertation project we propose by this work a study
on the influence of the aging behavior on the microstructural
evolution of a Duplex DSS 2205 stainless steel during heat
treatments ranging from holding time of 1/

2h

to 3h for temperature 850C ° followed by quenching, in orderto
theoretically demonstrate the effect of phase and precipitation
transformations, after heat treatment, on the hardness behavior of
duplex steels
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Chapitre | : Etude bibliographique sur les aciers duplex
Introduction :

Les aciers inoxydables duplex sont des alliages Fe-Cr-Ni-Mo dont l'utilisation s'est fortementaccrue
depuis ces dix derniéres années et de ce fait, ceux-ci ont été intensément étudiés, en particulier vis-a-
vis de la stabilité microstructurale [4].

En effet, lors de maintiens en température, cette famille d’aciers est sensible a des phénomeénes de
précipitation et de transformation de phases, comme tout acier inoxydable fortement allié. Mais la
microstructure des aciers duplex, composée d’austénite et de ferrite,dont les comportements sont
différents, rend 1’évolution microstructurale particuliérement complexe.

Dans ce chapitre est présenté le positionnement des aciers duplex dans la famille des aciers
inoxydables, suivi d’une description des bases de la métallurgie des aciers duplex, telles que leur
¢laboration et les caractéristiques des différents éléments d’alliages. Les principaux mécanismes de
précipitation et de transformation de phases rencontrés lors du vieillissement des duplex seront
ensuite abordés, et une dernicre partie traitera de 1’état de I’art de la nuanceétudiée dans le cadre
cette étude, I'acier duplex.

Les familles des aciers inoxydables :

Les aciers inoxydables sont classés en 4 grandes familles en fonction de leur composition et de leur
structure cristallographique. On distingue les aciers ferritiques (Figure 1.1.a), les aciers
martensitiques (Figure 1.1b), les aciers austénitiques (Figure 1.1c) et les aciers austéno-ferritiques
(Figure 1.1.d). Le (Tableau I1.a) résume les principaux composants chimiques et les fourchettes de
composition de ces différentes familles d’aciers inoxydables.



Catégoried’acier  |Composition (% pds)

C Cr Ni M Autre s
0
Ferritique <0.1 11-28 0-5 <5 Ti

Martensitique 0,05-12 12-18 [1-7 - -

Austénitique <0,2 16-35 [7-26 <6 N, Cu, Ti
Austéno- <005 P22-25 [1-9 <4 N (<0.3)
ferritique

Tableau 1.1 : Fourchettes de compositions chimiquesdes différentes familles d’aciers inoxydables.

[3]

Figure 1.1 : Microstructures des aciers inoxydables ferritiques (a),
martensitiques (b), austénitiques(c), et austéno-ferritiques (d).

Aciers inoxydables ferritigues :

La proportion de chrome dans ces alliages varie de 11 a 17 % et peut atteindre jusqu'a 24 a 28
%. On parle alors d'aciers ferritiques a haute teneur en chrome ou encore d'aciers super- ferritiques.
Ces derniers présentent une bonne résistance a la corrosion par piqgares et par



crevasses en milieux riches en chlorures.

Les aciers ferritiques ont généralement une limite d’¢lasticité supérieure aux aciers austénitiques,
mais leurs propriétés de résistance a la corrosion sont plus faibles et ils sont plus fragiles a basses
tempeératures [1, 3, 7,15]. Dans le cas ou la résistance a la corrosion requise n’est pas élevée, cette
famille d’aciers inoxydables est cependant intéressante de parson moindre codt.

Aciers inoxydables martensitiques :

Ces alliages comprennent de 12 a 18% de chrome et des teneurs en carbone pouvant atteindre
environ 1% et ils peuvent contenir jusqu’a 7% de nickel, et jusqu’a 3% de molybdéne. Ils présentent
des propriétés intéressantes en termes de limite d’¢lasticité, de résistance a la corrosion et de dureté.
Ils possédent une structure martensitique obtenue apres trempe de la phase austénitique. Cette
transformation homogene se produit avec une augmentation de volume, responsable de fortes
contraintes de compression et qui tend a stabiliser de 1’austéniterésiduelle [1-3]. Ces aciers sont
utilisés pour leur résistance mécanique élevée. lls sont utilisescomme matériaux de construction,
outillage a main, coutellerie .

Aciers inoxydables austénitiques :

Les nuances les plus utilisées sont caractérisées par des teneurs en chrome et en nickel
respectivement de 17 a 18 % et 8 a 14 %. L'addition de molybdene (de 2 a 3 %) leur conféreune
bonne tenue dans les milieux acides et ceux générateurs de piqlres ou de corrosion caverneuse.
La forte proportion de nickel sert & donner et & conserver la structure austénitique ( )'a cesaciers
méme a température ambiante, en plus d'augmenter leur résistance a la corrosion.

Cette structure est thermodynamiquement instable a température ambiante. Elle est obtenue grace a
des trempes depuis 1000 ou 1150 °C. Les aciers austénitiques associent une bonne résistance a la
corrosion a une résistance mécanique €levée, ils sont ductiles, résistants au choc et non-magnétiques
; ils ne se trempent pas, mais peuvent acquérir une certaine dureté par deformation a froid. A I'état
recuit, ils possédent a ce moment une plus grande ductilité etune meilleure ténacité que les aciers
ordinaires [1,2]. Méme si leur teneur en carbone est relativement faible, ces aciers sont trés sensibles
a la corrosion intergranulaire due a la précipitation de carbures. Ils sont utilisés dans les domaines de
’agro- alimentaire, du



nucléaire, du batiment, des transports, de 1’industrie chimique, de I’électroménager, ... etc.

Aciers inoxydables austéno-ferritiques :

Les aciers austéno-ferritiques ont une microstructure mixte, d’ou leur nom anglais de duplex,Dans
les alliages, les volumes équivalents de ferrite et d’austénite sont atteints par un équilibre entre
composition chimique et traitements thermiques. Du fait de leur caractere biphasé, cette famille
d’aciers possede globalement de meilleures propriétés de résistance mécanique et de résistance a la
corrosion que les aciers inoxydables austénitiques standards [1].

En effet, d’un point de vue mécanique, les aciers duplex combinent la ductilité de 1’austénite et la
résistance mécanique de la ferrite. Mais de ce fait, leurs propriétés de mise en ceuvre sontinférieures
a celles des autres aciers inoxydables, en particulier vis-a-vis des risques de fissuration a chaud, a
cause des différents comportements de déformation de ces deux phases [1-3, 12,14]. D’un point de
vue corrosion, les aciers duplex ont une résistance élevée a la corrosion localisée, en particulier en
milieu oxydant et en milieu chloré, a la corrosion sous contrainte et a la corrosion inter granulaire [1,
3,7]. Enfin, ’ensemble de ces propriétés ne peut pas uniquement s’expliquer par la contribution
relative de chacune des phases et certaines caractéristiques des duplex proviennent donc de
phénomenes interactifs entre I’austénite et la ferrite [9, 12,13].

Il existe différentes nuances d’aciers duplex, de plus en plus nombreuses compte tenu del’intérét
actuel porté a cette famille d’acier inoxydables. En fonction de leurs teneurs en alliages, ils peuvent
étre divisés en 4 groupes (Tableau 1.2).

Le duplex standard tels 1’acier EN (2205) ou numéro 1.4462, un acier a toute épreuve, qui représente
plus de 80 % des usages. Les aciers duplex standards ont une teneur en chrome deplus de 20%, en
nickel de 5% et en molybdéne de 3%. De plus, ces alliages ont un PREN1 compris entre 30 et 40.

Les super duplex (PREN = 40 a 45), présentent une réesistance a la corrosion par piqires tres élevée
grace aux hautes teneurs en chrome, en molybdéne, en tungsténe et en azote. ExempleEN (2507)) ;
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Les Lean duplex : présentent une plus faible teneur d’alliage de nickel et de molybdene. Ils sont
donc moins couteux et plus légers. De plus, le Lean duplex offre une plus grande résistance a la
traction. Les principales nuances de cette branche d’aciers sont le 2101, 22022304.

Les hyper duplex : définis comme des aciers duplex fortement alliés, avec un PREN supérieura 45.
PREN = indice de résistance a la corrosion par piqdres = % Cr + 3,3 (% Mo + 0,5 % W) + 16

% N

|.2-Effet des principaux éléments d’alliage :

Les propriétés mécaniques et de résistance a la corrosion des aciers inoxydables dépendent dela
composition chimique. Quelques effets des principaux ¢léments d’alliages des aciers duplex sont
décrits ci-dessous.

Le carbone C :

Le carbone est un élément inhérent aux aciers. Il permet d’améliorer la résistance mécanique du fer,
en se plagant dans les sites interstitiels des mailles cristallographiques. Le carbone est plus soluble
dans I’austénite que dans la ferrite et par conséquent, il stabilise le domaine austénitique des aciers et
est dit gamma géne (gama-géne) (Figure A.2, annexe A). Le carboneest susceptible de former des
précipités de type carbures de chrome, en particulier aux joints de grains, favorisant la corrosion
inter granulaire [1-3]
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Tableau 1.2 : Composition Chimique (% Massique) Des
Différentes Nuances D aciers

MNuance N® UNS N® EN C Cr Hi Mo N Mn Cu W
Stamdard
532003 0,03 195-225 3.0-40 1,5-20 0,14-0,20 200 - -
2205 531803 1.4462 003 210-230 4565 25-315 0,08-0,20 2,00 - -
2205 532205 1.4462 003 220-230 4565 3,0-35 0,14-0,20 2,00 - -
Lean
532001 1.4482 003 195-215 1,0-30 0,6 005-017 4060 1,0 -

5110 1.4162 004 210-220 13517 0,1-0.B 020025 4060 0,1-0.B -

532202 1.4062 002 215-240 10-28 045 0,18-0,26 2,00 - -
582011 002 205-235 1.0-20 0,110 015027 20-30 05 -
2304 532304 1.4362 o002 215-245 30-55 00506 005020 250 0,05-060 -
1.4655 003 220-240 3555 0,1-086 0,05-0,20 2,00 1.0-30 -
Superduplax
2507 532750 1.4410 003 240-260 6.0-80 3,0-50 0,24-0,32 1,20 0.5 -

532760 14500 002 240-260 6.0-80 30-4.0 0,20-0,20 1,00 0510 0510

532808 003 270-279 T.0-B82 0812 0,30-0.40 1,10 - 21-25
532906 00z 280-300 5875 1,528 0,30-040 080-15 08 -
532950 002 260-290 3552 1,0-25 0,150,235 200 - -
519274 002 240-260 6.8-80 2535 0,24-0.32 1.0 0,2-08 1,6-2,5
539277 0,025 240-260 6580 3,0-40 0,23-0,23 0,80 1,2-20 0812
1.4477 003 280-300 5875 1,526 0,30-0.40 0,80-1,50 =08 -
Hyparduplax
532707 002 260-290 5595 4,0-5D 0,30-0,50 1.50 1.0 -
533207 002 290-330 6,0-90 3,0-5D 0,40-0,60 1.50 1.0 -

Inoxydables Duplex [29]

Le chrome Cr :

Le chrome est un élément inhérent aux aciers inoxydables puisqu’il permet la formation d’une
couche de passivation qui leur confére leurspropriétés de résistance a la corrosion, en particulier a la
corrosion uniforme et a la corrosion localisée. Le chrome a une structure cubiquecentrée (c.c),
comme la ferrite et stabilise donc cette derniére ; il est 1’élément alpha géne (a-gene) de base. La
couche de passivation est d’autant plus efficace que les teneurs en chrome de 1’acier inoxydable sont
élevees.

Cependant plus les teneurs en chrome sont élevées et plus le risque de formation d’intermétalliques
lors de maintiens en température est élevé, entrainant la détérioration des propriétés mécaniques de
I’acier.

12



C’est par exemple le cas de la phase, intermétallique riche en chrome (phase ) présent sur le
diagramme d’équilibre de I’alliage Fe-Cr (voirfigure A1 Annexe. A)

Le nickel Ni :

Le nickel est I’élément y-gene de base a structure cubique faces centrées (c.f.c.). C’est donc un
¢lément stabilisant fortement 1’austénite(Figure A2- Annexe A). L’addition de nickel en quantité
suffisante dansun acier Fe-Cr permet 1’obtention d’un acier austénitique tandis quedes aciers
duplex peuvent étre obtenus en equilibrant les proportions de chrome et de nickel. Le nickel est
aussi connu pour améliorer la résistance a la corrosion caverneuse en milieu chloruré [1-3]

Le molybdene Mo :

Le molybdéne améliore la résistance a la corrosion uniforme, ainsi quela résistance a la corrosion
par piqure. Il est d’ailleurs pris en compte par les industriels dans le calcul du

. Cet élément est a-gene et comme le chrome, le molybdéne favorise laprécipitation de phases
intermétalliques nocives. C’est pourquoi sa teneur est limitée a 4% dans les aciers inoxydables
duplex et a environ

7.5 % dans les aciers austénitiques [1-3, 12,29].

L’azote N :

L’azote est sans conteste 1’¢élément qui a permis le développement des aciers duplex modernes. C’est
un élément y-géne puissant (favorise la forme austénitique). L’azote est un élément qui se place dans
les sites interstitiels des mailles de fer, comme le carbone, mais dont le pouvoirdurcissant en
solution solide est supérieur. Une des raisons avancée pour expliquer les meilleures propriétés
mécaniques des aciers contenant de 1’azote est que cet élément augmente la probabilité de maclage
de I’austénite en diminuant 1’énergie de faute d’empilement, en particulier pour des aciers a faible
taux de nickel. De plus, 1’azote est plus soluble que le carbone en solution solide dans 1’austénite et
la ferrite, ce qui diminue les risques de précipitation de nitrures par
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rapport aux carbures, a teneurs équivalentes. En fait, 1’azote n’empéche pas la formation de ces
phases mais retarde suffisamment leur formation pour permettre le travail des nuances duplex.
L’azote augmente aussi la résistance a la corrosion de 1’acier inoxydable, en particulier vis-a-vis de
la corrosion par pigdres [1-3, 8, 12,15, 17, 19,29]

Le manganése Mn :

Récemment, 1’addition de manganése dans les aciers inoxydables et dans les aciers duplex en
particulier, a retrouvé un fort intérét car le manganése augmente la solubilité de 1’azote dans la
solution solide de fer.

Les hautes teneurs en manganese dans les aciers Lean duplex permettent aussi de diminuer la
formation de porosités et de nitrures lors des différents traitements thermiques. Cet élément est
particulierement utilisé avec des teneurs élevées dans les nouveaux aciers austénitiques a hautes
teneurs en éléments interstitiels. [15, 17,19]

Autres éléments :

Les éléments comme le chrome et le manganese sont connus pour augmenter la solubilité de
I’azote dans le fer, alors que le nickella diminue. C’est aussi le cas des éléments comme le titane,
le vanadium ou le niobium, mais ces éléments augmentent aussi lastabilité des nitrures de type
MN, pour le titane et le niobium ou de type M2N pour le vanadium et le chrome [9,15, 17, 19,24].

I.3. La microstructure des aciers duplex :

La structure biphasée des duplex depend non seulement de sa composition chimique, mais aussi du
mode d’élaboration et de I’historique des températures de traitement. Dans la pratique, les aciers
inoxydables duplex se présentent sous plusieurs formes : Les aciers inoxydables duplex moulés et
les aciers inoxydables lamines ou forgés.
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- Dans les aciers duplex moulés la proportion de la ferrite est minoritaire, elle excéde rarement 30%
en volume, et présentent une structure particuliére (structure de Widmanstatten?) (Figure 1.2a).

- La microstructure des aciers laminés (Figure 1.2b) et forgés (Figure 1.2c) se présente sous forme
d’ilots d’austéniteallongés dans le sens du laminage ou du forgeage, noyés dans la matrice
ferritique. Les proportions des phases austénitique etferritique sont généralement équivalentes (50%
- 50%) pour lesaciers laminés et forgés ,mais dépendra aussi de la répartition des éléments a-gene et

v-gene dans les deux phases .

S-ferrite 5'.”' .

S 3

austenite
Austenite ridge at grain
boundary

Figure 1.2. Microstructure d’aciers austéno-ferritiques moulé (a),
laminé (b), et forgé (c). (Ferrite ensombre, austénite en clair).
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structure aciculaire résultant de la formation d'une nouvelle phase dans certains plans
cristallographiques d'une solution solide mére.

Propriétés mécaniques:

Les caracteéristiques mécaniques des alliages austéno-ferritiques et particulierement, la limite
d'élasticité, est

élevée tandis que la ductilité reste satisfaisante (tableau 2.3).

Cet excellent compromis est expliqué par la structure biphasée de l'alliage.

En effet, le durcissement est pour partie conféré a la phase ferritique tandis que la matrice
austénitique permet de conserver ductilité et ténacité. Soulignons par ailleurs que la résiliencedes
alliages austéno-ferritiques reste excellente méme a basse température.

Aucune transition abrupte ductile-fragile n'est observée. Leur usage peut étre envisagé jusqu'a
50 °C, voire des températures inférieures. Le tableau 2.4 illustre la dépendance des propriétés
mécaniques avec la teneur en ferrite. L'action durcissante et fragilisante de la ferriteest mise en
évidence.

Tableau 1.3 : Propriétés mécaniques de quelques nuances duplex [55].

Densité Chaleur Résistnvits Module
Désignation | UNS number (e c;13': specifique electrique d Young
- (Fha"K) {1V 1m) (GPa)
2304 S32304 175 482 — 200
2203 531803 T.83 482 0.80 200
255 $32550 781 488 084 210
2507 $32550 1.79 485 - 200

Ce qui confére a ces alliages duplex des propriétés mecaniques élevées sont les consequencesde
plusieurs mécanismes simultanés :

Durcissement par solution solide d’insertion des éléments (C, N).
Durcissement par solution solide de substitution des éléments (Cr, Mo, Ni).
Durcissement par affinement du grain, du a la présence des deux phases (structure en

16
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bande).

La présence de la phase ferritique qui est plus dure que 1’austénite, ce qui augmente la duretéde
I’ensemble de la matrice. -

La différence de contraction des deux phases ferritique et austénitique provoque descontraintes
internes au cours du refroidissement.

17
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Acier [2] %% Ry g3 (VM Pa) Ry (WMPa) A% KCU Vem®
Z6 CM 18-10
0 220 590 50 2200
(AISI 304 L)
Z3 CNDU 21-8 65 350 670 35 180
Z5 CMNUD 26-6 ED EOD 250 20 100

Tableau 1.4 : Propriétés mécaniques et teneurs en ferrite [56].

La résilience (Résistance au choc) :

La structure des aciers inoxydables duplex est une structure en bande. Elle estdirectionnelle en
terme de distribution de la ferrite est de I’austénite. Ceci réduit la ténacité lorsque la fracture est
parallele aux bandes lamellaires ferritiques [54].

La résilience des alliages austéno-ferritiques reste excellente méme a basse température. Aucune
transition ductile-fragile n'est observeée, voir figure 1.5 leur usage peut étre envisagé jusqu'a - 50°C,
voire des températures inférieures avec des précautions particulieres.

Figure 1.3 : Transition ductile — fragile pour quelques nuances duplex [54]
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Le durcissement des aciers inoxydables duplex concerne exclusivement la phase ferritique et
conduit a une rupture transcristalline par clivage de cette phase lors de sollicitations mécaniques. La
résistance au choc peut rester néanmoins bonne, en optimisant le traitement de durcissement et en
ajustant la composition de I'alliage desorte a conserver au minimum 50% d'austénite. Ce phénomeéne
de durcissement de la ferrite associé & une perte en ténacité dans les aciers austéno- ferritiques doit
étrepris en compte pour déterminer les températures maximales en service pour un temps
d'exploitation donné [1,4,5]

T T TTITI T ||||||I'| T ||||||I'|_

Aging tem perature

3 -_ -- -_ SN -
e 4757
35 | el 450°C -

---+--- ETaluy

Fo

- e -
q.--b-"l‘"“
P I T N WU T I NI W U1 B I W T ETT
m 100 1000 10000

Figure 1.4 : Effet des traitements de vieillissement entre 400 et 500°C sur la duretéHRc de 1’acier
inoxydable duplex 2205 [53].

3] T T T

Aging lemperaure
- —- s
—i— 4750
e et il e FAN

M B T ErErTETIT BT i
T 190 1000 10000

Figure 1.5 : Effet des traitements de vieillissement entre 400 et 500°C sur I’énergied’impact (Charpy
V) de I’acier inoxydable duplex 2205 [53].
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La dureté :

Les duretés Brinell et Rockwell (HRB) de quelques nuances austénoferritiques sont données dans le
tableau ci-dessous, notons que la dureté est fonction de plusieurs paramétres parmi lesquels on peut

citer, la taille des grains et la précipitation de phases durcissantes.

] o Résistance Limite , Dureté (maximum)
. . . Dénomination 3 la - Elongation
Désignation UNS e élastique (minimum)
o traction (minimum) Brinell
(minimum)
2304 S32304 600 400 25.0 290 32
2205 S31803 620 450 25.0 293
255 S32550 760 550 15.0 302 32
2507 S32750 795 550 15.0 310 32

Tableau 1.5 : Quelques propriétés mécaniques selon les spécifications ASTM pour tdles en acier
inoxydable austénoferritique [52].

Les figures 1.3 (a et b) présentent I'évolution des caractéristiques mécaniques de deux alliages
duplex en fonction de la température de revenu.

Les domaines de durcissement 700-900 °C (formation de phases intermétalliques (sigma et chi)) et
300-500 °C (formation de la phase &) sont mis en évidence. On remarque qu'une fraction volumique
de phase ferritique transformée en phases intermétalliques conduit a une perte dramatique de

résilience.
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Les transformations de phases :

La microstructure particuliére des aciers duplex, comme il a été mentionné ci-dessus, est aussi le fruit
du processus de solidification, de I’histoire thermomécanique et thermique decette famille d’acier tel
que schématisée par la figure 1.4.

Température (°C)
Solidification

T100% & = 1350°C

T50/50 =1100°C Travajl & chaud Traitement d’homogénéisation
Hypertrgmpe /‘ \
a pau pN\vérisée / N\ SN
\ Il ‘\ Il \
\ / \ / \
\ 7 \ /i \
Wi N7 N
brame de couke plaque Iarmnee al}lage de base

»
»

Figure 1.4 Histoire Thermique D 'une Plaque D ‘acier Inoxydable Duplex

Le temps global de maintien en température de la piéce sera déduit de cet impératif, soit
empiriquement, soit par calcul thermique préalable (formulesanalytiques, simulation numérique).

21



Partie bibliographique
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Figure 1.5 : Diagramme de précipitation isotherme (TTT) pour I’acierDUPLEX2205

L’¢quilibre des phases ferrite/austénite dans la microstructure peut étreprédit au moyend’une régression
linéaire multi variable comme suit : [Creq]=%][Cr] +0,88% [Mo] + 1,73 [Si]

[Nieq]=%][Ni]+24,55% [C]+21,75% [N]+0,4 [Cu]

%ferrite=-20 ,93+4,01Creq-5,6Nieq+0,016 T

Avec T (en degrés Celsius) température traitement comprise entre 1050et 1150°C, et lescompositions
élémentaires sont exprimeés en % massique. [1]

Transformations a températures (600°C<T < 1050°C)

Le maintien isotherme des aciers inoxydables duplex dans cette gamme de température provoque des
réactions métallurgiques complexes dans la ferrite donnant lieu a la formation d’un certain nombre de
précipités et phases intermétalliques (Tableau 1.3).

La plupart de ces précipités fragilisent 1’acier et leur formation est donc a I’éviter.
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I.5.a. Les précipitations :

Les carbures de chrome :

La précipitation de ces carbures type M23C6 ou M7C3 (M = Cr, Ni, Mo, Fe) intervient généralement
aux joints de grains y/y et a/a des quelques minutes de traitement a une température comprise entre 600
et 900°C, notamment aux interfaces a/y et sur les défauts cristallins [15]. Ces carbures a structure
cubique face centrée sont tres riches en chrome (Tableau 1.4). De ce fait lors de leur formation ils
appauvrissent les régions adjacentes en cet élément qui est essentiel pour la résistance a la corrosion.
Par conséquent, la précipitation des carbures a un effet néfaste sur la résistance a la corrosion, les zones
déchromisées devenant des sites préférentiels d’attaque.

L’une des caractéristiques des aciers inoxydables austénoferritiques estque la précipitation des carbures
de Chrome observée dans les joints degrains est discontinue, de morphologie triangulaire (Figure 1.8)
et est accompagnée de la formation de la phase y2 dans les zones déchromées, ce qui génére le
déplacement des joints de grains [1,15,38,40 ,41].

Traitement thermique Composition chimique
Cr Ni Mo [Fe
700°C, 60 min , trempe a eau 58 2 3 37
1000°C, 30 min, trempe a eau700°C
, 15 min, trempe a eau A5 15 R5 Bl
700°C , 200 min , trempe a eau 65 2 3.5 [29.5
800°C , 30 min , trempe a eau 60 2 3 35
800°C , 200 min , trempe a eau 68 2 4 26

Tableau 1.7 Composition Chimique Des Carbures M23c En Fonction Du TraitementThermique [ 11]

Les nitrures :
les nitrures les plus observee dans les aciers duplex sont de type Cr2N.la précipitation des nitrures

intervient dans les matériaux avec additiond'azote, dans la méme gamme de température que les
carbures de type
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M23C6 et la précipitation simultanée de cesPrécipités est possible.

Ces précipités a structure hexagonale apparaissent généralement sous forme transgranulaire n'entrainant
pas, contrairement aux carbures, de déchromisation intergranulaire et donc de baisse de résistance a la
corrosion intergranulaire. Les nitrures de types inter et intragranulaire ont une morphologie en forme de
batonnet et sont couramment observés dans les duplex (Figure 1.8) [15].

1.6.b.Les phases intermétalliques :

La phase o : La phase o est sans conteste le plus étudié des intermétalliques répertoriés lors du
vieillissement des aciersinoxydables. Elle est connue pour étre dure et fragile, riche en chrome et en
molybdéne, entrainant une diminution drastique des propriétés mécaniques et de résistance a la
corrosion du matériau [1,4,14-18 ], 1l ressort clairement de la composition typique de la phase sigma
(Tableau 1.3) que les teneurs plus élevées en Cr et Mo (par rapport a lamatrice) indiquent que la
matrice entourant la phase sigma est épuisée a la fois en Cr et en Mo, ce qui réduit la résistance du film
d'oxyde protecteur de ces régions et le rendre plus susceptible a la corrosion.
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Ni Cr. Mo
: x
Mo / N\
7 'Ni Er Mo ! - austenite
(a) (b)

Figure 1.7 : a) diffusion des atomes d’éléments alphagénes du grain ferritiquevers un germe o;
b) Schéma illustratif de la germination de la phase sigma
au niveau de I’interface y/a et sa croissance a I’intérieur de la ferrite [18]

La précipitation de la phase sigma ne dépend pas seulement de la composition chimique de 1’acier. En
effet, d’autres facteurs influencent sa formation telle que la taille des grains car plus petite est la taille
des grains, plus grande sera la probabilité de formation de la phase sigma. Aussi, la phase sigma se
forme plus facilement dans les régions de grande énergie telles que les joints de grains et les interfaces.
La température de mise en solution influe aussi sur laprécipitation, & savoir :

Les températures de mise en solution élevées induisent le grossissement des grains, ce qui réduit le taux
de la phase sigmaformee.

D’un autre coté, aux hautes températures, on assiste & une croissance de la teneur en ferrite, ce qui
encourage la précipitation dela phase sigma durant les traitements de vieillissement.

3.

A 850 °C, la formation de la phase sigma débute apres seulement deuxminutes, une précipitation lente
comparée a celle des carbures et des nitrures qui eux précipitent aprés quelques secondes. La phase
sigma
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apparait préférentiellement dans les joints de grains des phases /5, mais elle peut aussi apparaitre dans
les joints de grains 6/0 et y/y et auxjoints triples : par exemple 6/6 /y (Figure 1.9.b). Aprés germination,
cette phase croit sous différentes formes : plaquettes, forme eutectoide o + y2 ou agrégat lamellaire ¢ +
J.

La formation de la phase sigma dans les aciers inoxydables austéno- ferritiques peut étre décrite par la
transformation eutectoide de la ferrite en 6 + y2 (Figure 1.10). Elle germe dans les interfaces d/y, puis
croit préférentiellement a I’intérieur des grains ferritiques: ce phénoméne serait di a la diffusion du
chrome et du molybdéne plus rapide dans la ferrite que dans 1’austénite

L’austénite secondaire vy 2: L'austénite secondaire est généralement identifiée aux limites de phase
austénite / ferrite ou a l'intérieur des grains de ferrite (Figure. 1.11). 1l est possible d'obtenir cette phase

par décomposition de la ferrite, dans un grand intervalle de température. Cette décomposition est due
au fait que la structure biphasée est obtenue par trempe depuis les hautes températures, ou la fraction
volumique a I'équilibre de la phase 5 est plus élevée . Cette austénite secondaire peut étre obtenue a
partir de trois mécanismes différents [1] :
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Type de Formule Cr Ni Mo [Structure Domaine de |Localisation
précipité chimique précipitation préférentielle
°C
Carbures |M7C3 Orthorhombiqu950-1050  Inter &/y
e jusqua 1100
M23C6 58 R.5 [12 [FCC 950-950 Inter &/y
Cr2N 72 6 (15 [Trigonal 700-950 Intra 8, 8/5,
Nitrures dly,
CrN CFC
o Fe-Cr-Mo( 30 4 |7 [Tétragonal 600-1000 Inter &/y
30Cr 4Ni 4-
7Mo)
Y Fe36Cri2Mo 25 3 14 BCC-aMn 700-950 Inter &/y
10
R (laves) Fe2 Mo 25 |6 35 [Trigonal, 550-650 Inter 8/y ou &
rhomboédrique
et
hexagonal
Phase-Pi(r) [28%Fe 35 B3 34 [Cubique 550-600 Intra &
35%Cr
3%Ni,
34%Mo
Phase- Rich en Cu Non définit  |Intra &
epsilon €
Taux (1) Orthorhombiq 550-650
ue
o’ RicheenCr 65 2.5 (13 BCC 300-525 Intra &
Ferrite & 274 8.7 4 BCC Matrice
Phase-G (Ni, Fe, 25 25 4 |CFC 300-500
Mo0)16Si7
(Mn, Cr)6
Austénite  [Type 1 Méme quela |FCC < 650 Intra &
secondaires Ferrite
(v2) Type 2 243 11 3.4 [FCC 650-800 Inter 8/y et &
Type 3 FCC 700-1000 Avec

Tableau 1.8 : les différentes phases, intermétalliques, et précipitésdans les aciers duplex et domaines
d’existence [1].

par la réaction eutectoide 8 —> o + y2; Cette réaction se produit entre 700 et 900 °C ou la phase & est

moins stable quela phase o, due a la réduction de la quantité de chrome et de molybdene ; encourageant
ainsi la précipitation des phases riches en ces deux éléments, tels que les carbures de Chrome et
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la phase sigma. Comme montré sur la figure.1.11.

Par formation des structures de Widmanstaetten, a destempératures supérieures a 650°C, la ou la vitesse
de diffusion

est trés grande, et l'austénite est plus pauvre en chrome, surtout s'il y a précipitation simultanée de
Cr2N. La précipitation d’austénite de Widmanstitten peut étre observée lors d’unetrempe a haute
température, lorsque I’acier inoxydable austéno-ferritique duplex est majoritairement ferritique.

Figure 1.8 Formation de la phase o et de
I'austénite secondaire dans l'acier duplex 25 07, aprés vieillissement & 850°C pendant 10minutes.
remarquez la différence de contraste entre austénite primaire et secondaire (SEM) [20].

par un mécanisme "martensitique"(transformation sans diffusion) a des températures inférieures a
650°C, ou la vitesse de diffusion est trop faible pour permettre la diffusion deséléments chimiques;
cette austénite a la méme compositionchimique que la ferrite environnante ;

- La phase y : Cette phase précipite entre 700°C et 900°C, plus rapidement que la phase ¢ mais en
quantité plus faible mais elle esttout aussi nocive que la phase sigma.
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Cette phase est plus riche en molybdene que la phase sigma et sa formation est facilitée par
I’augmentation des teneurs en molybdéne(Fe - 25 % Cr -3 % Ni — 14-20 % Mo) [15].

Comme la phase sigma, la phase y se forme souvent a I’interface 8/y etse développe dans la ferrite
(Figure 1.12) , cependant moins stable quela phase o et est absorbée par cette derniére pour des temps
de vieillissement plus longs.

Spum

Figure 1.9 Formation de la phase y et croissance de la phase o dansun DSS mouleé [16]
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Partie Expérimentale

Chapitre 1l : Etude Expérimentale

1 Introduction :

Dans ce chapitre on va détailler les moyens de caractérisation métallographiques et I'essai demicro-dureté .
Toute cette étude expérimentale a été réalisée au niveau du labo SDM de notre départementmécanique
moyens expérimentaux :

Matériaux

le matériau utilisé dans le cadre de cette étude est un acier duplex 'stain steel' DSS'La composition chimique de
cet acier est donneé dans le tableau (1) :

Cr Ni Mo N C Mn
22.80% 5.5% 3.10% 0.1% 0.02% 201.80
tableaux 2.1

D'apres le pourcentage de Chrome et de Nickel , cet acier s'agitun alliage de Nuance : 2205

les caracteristigues mécanigues :

La nuance DS 2205 est caractérisée par Une excellente résistance a la corrosion, Une limite d’élasticité plus
élevée , Des températures d’utilisation de

- 40 °C a + 300 °C ainsi que une Résistance élevée a la fissuration par corrosion souscontrainte en présence de
chlorure.

Densité: 0.278 Ib/in3

Intervalle de fusion: 2525-2630°FCoefficient de Poisson: 0.3

Résistiviteé électrique : 481 Ohm- circ mil/ft
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Traitement thermiques :

Six échantillons ont été découpés d'un Tube en acier duplex (2205) d'épaisseur de 5mm

1cm

0.5cm / I
—>

1cm

Figue 2.2: les dimensions de les échantillons

Ces échantillons ont subit d'abord a un traitement de mise en solution aune
température de 1050°C afin d'homogénéiser la structure duplexe etfaire dissoudre les
précipités qui peuvent exister probablement.

Cette mise en solution consiste a faire chauffer le matériaux a 1050°Cpendant 30mn ,
puis le refroidir a I'eau c'est a dire la trempe

ces parametres ont été choisi en fonction du diagramme "Transformation, Temps ,
Température" (TTT).

Apres cette mise en solution on a entamé au traitement de vieillissementa la
Température 850C° pendant des temps variants de : 1/2h, 1h, 1h30, 2h, 3h suivis
d'une trempe a eau .

Tous les traitements ont été fait dans un four électrique

32



Partie Expérimentale
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/" mise en solution
/ | J Trtde

| 0zt \
/ || vieilisseme '\

I | | '..l.

1 = —

Figure 2.1 Four et séquences du traitement themmique.
Méthodes de caractérisation :

Préparation de surface :
Polissage :

Avant I'étude de caractérisation Tous les échantillons ont subit a deux étapes de polissage

Le pré-polissage: se fait par frottement avec des papiers abrasifs de granulométrie plus en plusfins de 80

jusqu'a 1200 , Suivi par un polissage de finition avec de I'alumine jusqu'a obtention d'une surface avec un éclat
miroir.

fIqUC £79Y . PUIIOOTUOT TL papiItio aviasiic
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Attague chimigue :

Pour revéler la microstructure on a procedé a l'attaque chimique avec la méthodeélectrolytique en utilisant
I'acide oxalique .

Type de solution Compositions et
parameters

Electrolytique |Acide oxalique C'est un produit de déchetdu 50ml eau distillée 10mg
métabolisme que I'organisme doit éliminer [acide oxalique
dans les urines. Alimentation 12v dc

Tableau 2.3 Caractéristiques de notre solutions d’attaque chimique.
le schéma suivant d'écrit la technique : figue 2-4

alimentation Q 12v dc
Cuve plastique
Plaque en cuivre /
Bulles d’hydrogéne
acide oxalique
[t

notre échantillon
» /
figue 2-44.3 Analyse au microscope optique :

L'analyse de la microstructure des échantillons traité etnon-traité a été faite a l'aide d'un microscope optique .
Le Type de microscope optique utilisée est ZEISS (A100), dotéed’une caméra numérique avec logiciel
(sonyDSLR). Figure. 2.5
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optique

7 W

figure 2.5 microscope-optique utilisée

Essai de micro dureté :

Les essais de dureté ont été réalisé sur un micro Duro-métre ()avec une charge de 5kg-force.

Ler
ala
Lad
meti
Laf
HV

Ou: ,

F:l

¥ 332

Iro-metre contient Un indenter formé d’une pyramide endiamant soumis a la force F qui pénetre
)olie de I’échantillon.

: des empreintes est mesurée a I’aide d’une réglette micrométrique associé a I’écran du Duro-
chaque échantillonnous avons pris la moyenne de trois mesures effectuées.

uivante est utilisée pour calculer la valeur de la dureté HV:

appliquée (Kgf)

Dnm : Ta dragonale de I’empreinte (mm).
La micodureté Vickers est proportionnelle au rapport (F/S). S= surface de 1’empreintenous décrivons cet essali
dans cette figure :2-6.
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@INNOVATEST
FALCON 400

P

figure 2-6 : le micro Duro-metre utilisée
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Chapitre 111 : ANALYSE ET DISCUSSION

La Microstructure :

observation : |'état microstructurale de I'acier brute (non-traité)

Figue 3- Acier duplex ‘2205’ tell que regu (brute)
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commentaire :

la micrographie (figue 3-1) montre une structure en bande de ferrite et d'austénite ,orientéesdans le sens de
laminage dd au constituée de ferrite et d'austénite

observation :
|'état microstructurale d'acier aprés la mise en solution
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commentaire :

lorsque on fait la mise en solution a 1050°C ,on remarque que il y' a plus de précipités mais lamicrostructure elle
est plus homogénéisée.

observation :

|'etat microstructurale d*acier apreés le vieillissement :

Aprés un traitement de mise en solution
Les figures 3.4 (1-5) montrent I’évolution microstructurale et formation des précipitations au cours du traitement
de vieillissement a une température a 850°C pendant des temps de maintiens de : 1/2 h, 1h, 1h30min, 2h, 3h.

Figures 3.4 (1) : vieillissement 30min
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Figures 3.4 (2) : vieillissement 1heure

Figures 3.4 (3) : vieillissement 1 heure et demi
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Figures 3.4 (4) : vieillissement 2 heures

Figures 3.4 (5) : vieillissement 3 heurs
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Figures 3.4 (1), (2),(3) , (4) , (5) : Evolution microstructurale avec traitement devieillissement pendant déférents
temps de maintiens.

Figures 3.4 (6) : I'acier 2205 brute Vieilli (850 °C pour 1 heur)

commentaire :

En fonction des temps de vieillissement on remarque que il y' a une formation d'autre phasessecondaire , la
quantité de cette phase augmente avec le temps.
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commentaire :

Apreés un traitement thermique de vieillissement a température de 850C° a des temps demaintien comprises
entre 1/2h et 3h, on constate un durcissement de 1’acier.
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On a représenté ces derniers résultats dans ce graphe qui contient la mesure de micro-dureté enfonction de
temps de vieillissement.
commentaire :

dans le traitement de vieillissement de 60 mn a la phase E+2+2 on remarque qu'il ya uneaugmentation de
la dureté a cause des précipitations.

dans le temps de 2h on remarque qu'il ya une augmentation Iégere de dureté dans les deux phases([J+[1+[] et [J)
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CONCLUSION



conclusion

CONCLUSION

L’objectif de ce travail est la caractérisation des microstructures de l'acier DSS 2205 apres
traitement de vieillissement a une température isotherme de 850°C

Pour atteindre cet objectif notre travail s'est divisé en deux partie :

Caractérisation de la microstructurepar ~ metallographie

Caractérisation de la microstructure par micro-dureté

Les résultats obtenus peuvent nous mener a considérer certaines conclusions qui sont les
suivantes :

A 1050°C, I’acier inoxydable duplex 2205 présente une structure en bande biphasée formée par
la ferrite alpha a et ’austénite vy, a cet état, aucune forme de précipitén’a été observé.

Le traitement de vieillissement a provoqué un phénomeéne de précipitation au niveau des joints
de grains ferrite/austénite et dans la ferrite

Ces précipités s’intensifient au fur et & mesure que le temps du vieillissement augmente et se
propagent a I’intérieur de la ferrite
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La dureté de I’acier augmente lorsque le taux de précipitation augmente
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