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RESUME

Le développement des aciers (HLE) est le résultat de combinaison de
technologie de traitement et d'éléments microalliés. Il est bien connu que I'addition
des éléments microalliés (tels que le Nb, Va..) dans les aciers est d'une

importance capitale pour produire une qualité de haute résistance.

Cette addition influe sur I'évolution de la microstructure de l'austénite durant
le traitement thermomécanique et provoque un durcissement par précipitation de

la matrice par conséquent détermine les propriétés mécanique finales du produit.

Notre travail se consacre a I'étude de l'influence du Niobium sur I'évolution de
la microstructure d'un acier microallié mere X70 forgé a haute limite d'élasticité
aprés différents traitements thermiques et thermomécaniques; ceci, afin d'en

définir les propriétés optimales d'emploi.
Les objectifs de cette étude sont basés principalement sur:
+ La compréhension du processus d'élaboration des aciers microalliés a

haute limite d'élasticité (HLE), avec une perspective de diminuer le pourcentage

de carbone.
+ Le forgeage contr6lé des aciers HLE.
+ La définition et la compréhension de précipitation des aciers- Nb.

+ L’étude de l'influence du Niobium sur le durcissement des aciers (HLE)-

Nb lors du chauffage.

Trois échantillons d’aciers ont été donc élaborés a partir d’'un acier mére X70
avec des teneures croissantes en élément dispersoides le Niobium en vue de
I'étude de l'influence de ce dernier sur les caractéristiques structurales de I'acier

élaboré.

Etant contraint du nombre des échantillons et la géométrie de ces derniers
notre étude va étre limitée par une étude métallographique ainsi que des essais

mécaniques faisant appel a des essais de dureté Vickers des échantillons.



ABSTRACT

The development of the high strength low alloy steels (HSLA) is the result of
combining of processing technology and microalloyed element. It is well known
that the addition of microalloyed elements (such as Nb, Va...) in steels is of
importance to produce a high quality resistance.

This addition affects the evolution of microstructure of austenite during
thermo mechanical processing and cause a hardening by precipitation of the
matrix thus determines the mechanical properties of the final product.

Our work is dedicated to the study of the influence of niobium on the
microstructure evolution of a Micro-alloyed steel X70 forged high strength after
various thermal and thermo mechanical treatments; this, in order to define the
properties of optimal use.

The objectives of this study are based primarily on:

+ Understanding the development process of microalloyed steels with
high yield (HSLA), with a view to reducing the percentage of carbon.
+ The controlled forging steel HSLA.

=

The definition and understanding of precipitation-Nb steels.
+ The study of the influence of niobium on the hardening of steel (HSLA)
- Nb during heating.
Three samples of steels were then developed so from a X70 steel with
increasing concentration of the dispersoide element niobium to study the influence

of the latter on structural characteristics of steel produced.

Constraints as the number of samples and the geometry of our recent study
will be limited as study of metallographic and mechanical tests using the Vickers

hardness testing of samples.
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INTRODUTION

Les aciers trempés et revenus ont été les premiers a présenter des
caractéristiques de résistance élevée et une bonne ténacité avec de faibles
teneurs en carbone et en éléments d'alliage. Ensuite, les aciers H.S.L.A (HSLA,
High Strength Low Alloy) ont été développés. D'excellentes caractéristiques de
résistance et de ténacité ont pu étre obtenues avec l'addition de quantités
adéquates de Chrome, de Nickel, de Molybdéne, de Vanadium, Nb etc...., et en
appliquant un traitement thermique approprié. Des teneurs en éléments d'alliages
encore plus basses ont été utilisées pour les aciers microalliés tels que les aciers
au Mo, V, B, Zr. Dés lors le traitement thermique est devenu extrémement

important. Ces aciers sont dits aussi Aciers microalliés a dispersoides [1] [2].

bY

Un élément est dit a dispersoides, s'il entre en combinaison avec
d'autres éléments pour former des composés dispersés plus ou moins
régulierement dans la matrice de base d'un matériau. Pour les aciers ces
composeés sont des carbures, nitrures ou des carbonitrures. Ces composés
précipitent dans la solution solide parfois liquide a cause des faibles produits
de solubilité de leurs carbures, nitrures ou carbonitrures. Pour cette méme
raison, les quantités de ces éléments dans ces aciers sont faibles, ce qui

explique que les aciers a dispersoides sont dénomme aciers microalliés [3]

Une diminution de la taille des grains et la précipitation d'une seconde phase
amélioraient les propriétés mécaniques des alliages. On tire parti de ces
phénomeénes dans les aciers microalliés a haute limite d'élasticité en effectuant de
faibles additions d'éléments d'alliages et en soumettant ces aciers a des

traitements thermomeécaniques rigoureusement controlés. [4]

hY

Dans cette étude, une élaboration d’'un acier microalliés X70 a des
pourcentages croissants en élément d’alliage qui est le niobium a été faite pour
étudier I'effet de cet élément sur les caractéristiques mécaniques et structurales

de l'acier.
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CHAPITRE 1

LES ACIERS MICROALLIES A HAUTE LIMITE ELASTIQUE (AHLE)

Les aciers microalliés a haute limite élastique (high-strength low-alloy steels)
ont été développés durant les années 1960 et 1970. Pendant les années 1980
une augmentation substantielle de la production de ces aciers a eu lieu. lls allaient
graduellement remplacer les aciers de construction conventionnels [5], [6].

Grace a leur haute limite élastique, les aciers HLE permettent de faire un
gain substantiel en poids. Le remplacement des aciers usuels traitables
thermiquement par les aciers HLE est également intéressant du moment que le
traitement thermique de ces derniers est réalisable par des méthodes beaucoup
moins cheres que la trempe et le revenu conventionnels.

Le terme "microallié" signifie que de petites quantités d’élément d’addition
(Niobium, Vanadium, Titane...) ont été ajoutées a l'acier. Ces additions contribuent
dans l'augmentation de la résistance de l'acier ; par raffinement des grains et par
durcissement de précipitation grace aux carbides, nitrides ou carbo-nitrides. Le
raffinement des grains qui contribue dans l'augmentation de la résistance a
'impacte est obtenu par traitement de normalisation et également par laminage
controlé. [6]

L'exigence de formabilité est moins sévére dans nombre d'applications mais,
par contre, un meilleur renforcement est nécessaire pour une bonne tenue des
tbles. Les aciers qui remplissent cette condition sont les aciers dits microalliés MA
(Micro-Alloyed), ils sont proches de la famille précédente mais plus résistants. Une
faible teneur en carbone est tolérée en présence de niobium ou de titane. Ce sont
des aciers laminés a chaud en continuité. Une recristallisation statique a lieu entre
les différents passages a haute température. Toute la stratégie de renforcement
est fondée sur la précipitation qui se fait pendant tout l'intervalle de température du
laminage, la premiére passe étant opérée vers 1000 °C. Les effets complexes

sont résumés dans le cas du niobium (tableau 2 adapté d’aprés [11]). [7]
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1.1. Classification des aciers H.S.L.A.

Les aciers H.S.L.A peuvent étre divisés en six catégories

> Aciers résistants a la corrosion : contenant du cuivre et d'autres

éléments qui augmentent la résistance a la corrosion, le durcissement
par solution solide et I'affinement du grain ; ils sont les premiers a étre
développés.

» Aciers a dispersoides Ferrito-perlitique : ce sont des aciers types C-Mn

qui contiennent de faibles quantités d'éléments susceptibles de former
des carbures et carbonitrure tels que le V et Nb. Aussi ils peuvent
contenir d'autres éléments pour améliorer la résistance a la corrosion
et le durcissement par solution solide .Ce sont des aciers dont la structure
est ferrito-perlitique.

» Aciers laminés a structure perlitigue : L'addition de quantités

modérées d'un ou plusieurs éléments autres que le carbone augmente
les propriétés mécaniques ainsi que la soudabilité de ces aciers.

» Aciers a ferrite aciculaire : a la différence de la structure ferritique

polygonale, la ferrite aciculaire est caractérisée par une haute densité
de dislocation et des grains fins tres déformés, ce qui confere a l'acier
une limite d'élasticité trés élevée, une trés bonne ténacité combinée a

une bonne soudabilité.

» Aciers Dual-Phase : ils ont une microstructure composée a 80—>90% de

ferrite et 10 a 20%de martensite. Actuellement ils sont de plus en plus
délaissés au profit d’autres types d'aciers HSLA.

» Aciers a forme d'inclusion contrélée : le contréle de la forme (des

inclusions qui détermine, la plasticité de ces derniers, s'exécute par des

petites additions d'éléments de terre rare Or, Ce.), de Zr, de Ca ou du Ti.

1.2. Influence des éléments d'alliage sur les propriétés mécanigues

Un acier est un alliage a composants multiples, constitué de carbone et de
plusieurs autres €léments. La présence de ces éléments s'explique soit par la

difficulté de I'élimination de certains d'entre eux (S et P) soit par des additions
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volontaires (Mn, B, Al, Zr, Nb, V, Ti). La présence de ces éléments dans l'acier agit
considérablement sur ses propriétés mécaniques.

L'effet recherché de l'utilisation d’éléments dispersoides est I'obtention des
charges de ruptures et des limites d’élasticité élevées avec une résilience
suffisante sur des produits laminés, forgés ou moulés.

L’addition de ces éléments, dits dispersoides, principalement le bore,
I'aluminium, le titane, le zirconium, le vanadium et le niobium, qui présentent tous
une affinité marquée pour 'azote, sauf I'aluminium, et une affinité pour le carbone,
conduit a la formation de nitrures et de carbonitrures. Ces nitrures et
carbonitrures, parfaitement solubles a haute température (1200°C), précipitent aux
températures 850/950° sous l'action de la déformation lors du laminage et donnent

des résultats trés bénéfiques sur les caractéristiques mécaniques [8], [9].

1.2.1. Carbone :

Le Carbone est présent dans l'acier sous forme de cémentite (FesC), une

partie en solution solide dans la ferrite (fer Alpha), l'autre partie en combinaison
chimique avec cette derniére sous forme de perlite. La dureté de la cémentite est
sensiblement plus grande que celle de la ferrite. Les particules dures et fragiles de
la cémentite, contenues dans l'acier, perturbent le réseau de la ferrite et font
augmenter ainsi la résistance a la déformation tout en dégradant la plasticité et la
ductilité.

Il en résulte que lI'augmentation de la teneur de I'acier en Carbone accroit la
dureté, la charge a la rupture et la limite élastique tout en diminuant 'allongement,
la striction et la résilience. Aussi, le carbone augmente la température de transition
(ductile-fragile) et par conséquent la fragilité de l'acier a froid. Il augmente le taux
de perlite dans la microstructure et participe a la formation de carbures de
carbonitrures. Il augmente la solubilité du Niobium et de ce fait il augmente le
potentiel de durcissement structural. Il abaisse la transformation gamma-alpha et
peut donc conduire directement & un affinement du grain ferritique. Dans les
aciers faiblement perlitiques, sa teneur est limitée a un niveau trés bas a cause de

son effet néfaste sur la soudabilité et la résilience.
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1.2.2. Azote .

Il joue un role analogue a celui du Carbone ; il est formateur de nitrures et de
carbonitrures a hautes températures. Il provoque I'affinement structural, surtout
dans les aciers au vanadium. De faible solubilité dans I'austénite que les carbures
de Vanadium, les nitrures de Vanadium améliorent le raffinement des grains. Sa

présence en quantités importantes dans les aciers conduit a la fragilisation.

1.2.3. Manganeése :

Le Manganese est un élément durcissant. En solution dans la ferrite, |l
augmente la limite élastique, la résistance a la rupture et diminue la température
de transition. En plus de son caractere d'élément gammagéne qui fait retarder la

transformation a — v. Il favorise la précipitation des nitrures et carbonitrures et

I

provoque une répartition plus fine de précipités ; il joue alors un réle d'affineur de
grains.

A chaud, le Manganése améliore 1'usinage de l'acier en bloquant le Soufre
sous forme de sulfures de Manganese et en empéchant la formation de sulfures
de fer (FeS), qui ont un effet néfaste sur la fragilité a chaud de I'acier. Combiné
avec une bonne teneur en Carbone, il permet d'obtenir des propriétés mécaniques
élevées. Toutefois, comme le Carbone et pour des raisons de soudabilité, la

teneur du Manganése est limitée a 1.5%.

1.2.4. Silicium :

Le Silicium contribue de la méme maniere que le Manganese au relevement

de la limite d'élasticité, mais favorise la transformation de l'austénite en ferrite
polygonale a gros grains. |l releve la température de transition et par conséquent il
affecte la résilience. Une teneur élevée de cet élément augmente sensiblement la

fissuration a froid et détériore la ténacité des joints de grains.

1.3. Eléments de microalliage : (dispersoides) [10]

Les éléments principaux de microalliage sont :
e letitane
e le niobium

e |e vanadium.
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Le mode d’action des trois éléments retenus passe par les phénomeénes de
précipitation, mais avec des interactions avec les phénomenes métallurgiques de
transformation de phase, de recristallisation apres écrouissage a chaud ou a froid

et de blocage des mouvements des joints de grain ou des dislocations.

Les principaux précipités formés a partir des trois éléments de base sont les
suivants :

— pour le vanadium, les carbures VC et les nitrures VN ;

— pour le niobium, il s’agit du carbonitrure Nb CyNy ;

— pour le titane, il s’agit du carbure TiC, dans une certaine mesure de TiN,
et, dans certains cas, de carbonitrure (TiCN).

Alors que les carbures et les nitrures de vanadium sont considérés comme
distincts, le titane se caractérise par I'existence de carbures et de nitrures ou de
carbonitrures, le niobium se présente toujours sous forme de carbonitrure NbCN
dont la formule n’est pas stoechiométrique et dépend en principe de la teneur en

azote, la formule la plus courante est : NbCo g No 14

1.3.1. Propriétés propres a chaque élément : [5]
1.3.1.1 Titane

Elément d’addition bien connu pour désoxyder, dénitrurer ou fixer I'azote, le

titane était réputé délicat a utiliser en raison de la formation de précipités
grossiers, cubiques, trés durs (surtout de nitrures mais aussi des
oxycarbosulfures) et tres néfastes pour la ductilité, la ténacité, la tenue en fatigue
et 'usinabilité.

Les progrés de la métallurgie secondaire et I'emploi du vide ont permis de
s’affranchir de ces inclusions et I'on peut ainsi utiliser le titane en microalliage
avec des précipitations fines.

Comme indiqué dans les conditions générales, la présence de titane en
solution puis la précipitation ont pour conséquence de retarder la recristallisation,
de durcir la matrice en fixant azote et carbone.

Etant donné la disponibilit¢é du métal sous forme de ferrotitane & un prix
inférieur a ceux du niobium ou du vanadium, 'emploi du titane est trés répandu

dans les tdles moyennes et minces ; l'effet fragilisant des précipités est un peu
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plus marqué que celui du niobium d’ou certaines limitations en produits épais
(tbles fortes) a forte exigence en ténacité ; par ailleurs, la présence méme tres

réduite d’inclusions dures limite son emploi dans les produits pour usinage.

1.3.1.2 Niobium :

Ce sont sans doute les précipités les plus fins qui sont obtenus d’ou un
durcissement global trés intéressant ; le niobium est également trés efficace pour
le contrble des grains en TTM (traitement thermomécanique). [10]

C'est un élément dispersoides qui se met en solution a haute température. Il
est trés efficace dans l'affinement du grain austénitique lorsqu'il précipite au cours
du laminage sous forme de nitrures Nb(N) ou carbonitrures Nb(CN) par sa
contribution au freinage des grains recristallisés.

En solution dans l'austénite, le Niobium retarde aussi bien la recristallisation
statigue que la recristallisation dynamique. Il agit comme inhibiteur de la
recristallisation de l'austénite et provoque un durcissement structural. Il a été
démontré que dans un acier a bas Carbone les additions en Niobium n'exercent
une influence notable qu'a partir de 0.04 %. A des températures de laminage
identiques, le Niobium est un élément plus efficace dans L’affinement du grain que
le Vanadium. La faible solubilité du carbure de Niobium dans l'austénite fournit

des précipités plus stables, qui retardent la croissance des grains austénitiques.

[5]

dg [jim]
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Figure 1 : Evolution du diamétre
moyen du grain en fonction de la
température pour un acier au Nb
et un autre sans Nb [8].
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1.3.1.3 Vanadium: [10]

Le vanadium facilement redissous peut se révéler plus souple d’emploi que

le niobium ou le titane quand les cycles thermiques sont plafonnés en température
spécialement en traitement thermique ou en formage a partir de basses
températures ; mais en contrepartie, il ne permet pas de contréler le grain par les
effets de recristallisation ou de blocage des joints.

Il faut également tenir compte d’'une interaction vanadium aluminium en ce
qui concerne la formation de nitrures ; la disponibilité de I'azote pour la formation
de VN dépend des conditions de précipitation du nitrure d’aluminium qui peut se
substituer a VN suivant les conditions d’équilibre et de cinétique ; si I'azote est

sous la forme de NAI, le durcissement sera di au carbure VC seul.

Tableau 1 — Effet des éléments de microalliage

Niobium Titane Vanadium
. . i Haute température i
Mise en solution Haute température i . Basse température
sauf TiN, TiO
Recristallisation Retard Retard Peu d’effet
Précipitation o ] o ) Oui Traitement
_ Oui si solution Oui si solution _
durcissante thermique
Aciers IF (1) Efficace Tres efficace Peu
Affinement du grain Trés efficace Efficace Peu d’effet
Soudabilité Traitement de o Traitement de relaxation
. . relaxation Peu utilisé . .
(fissuration) N A a controler
a controler
Soudage forte énergie ] i
_ . TiO, TiN
(dispersoides)

(1) IF - Interstitiel Free (aciers sans élément interstitiel libre).
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Matrice Mécanisme Roéle Conséquences
particules bloque les parois de grains, ce qui ) ]
~ ] ] structure de grain plus fine
non solubles empéche la croissance de grain
précipitation ralentit la recristallisation et maintient la o . ]
o ] ] i ] i germination de ferrite plus fine
= en phase solide structure de grains allongés et disloqués
2
@ ralentit la restauration et la recristallisation o . .
© atomes de soluté et maintient la structure de grains allongés| 9ermination de ferrite plus fine
L et disloqués
en substitution
; retarde la transformation en ferrite et
dans le solide o o durcissement par dislocations
génére une structure aciculaire
bloque les parois de grains, ce qui ructure d i oIS f
Aninitati R ) ) structure de grain plus fine
precipitation empéche la croissance de grain
en phase solide
9 dispersion fine et durcissante durcissement structural
I=
Q2 atomes de soluté ) . o durcissement par solution
o disponibles pour une précipitation au ) o
en substitution ) ] solide et possibilité de
) cours de traitements thermiques o .
dans le solide précipitation ultérieure
Tableau 2:  Réle duniobium en fonction de la température du laminage d'aprés [11].

Les lignes sont rangées par ordre de températures décroissantes.
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1.3.2 Principes métallurgiques : [5]

Conférer a un métal des caractéristiques meécaniques élevées revient a
créer, a I'échelle microscopique, des obstacles qui s'opposent aux mouvements
des dislocations ou glissements internes engendrés par une conduite externe. Ces
obstacles peuvent étre des joints de grains, des précipités ou des hétérogénéités
chimiques ou géométriques dans le réseau cristallin. lls constituent une barriere
efficace pour la progression des dislocations dans les métaux. Il en est ainsi du
fait que le passage par une surface de séparation change l'orientation du plan de
glissement, alors que la surface de séparation elle méme est un domaine
d'arrangement désordonné des atomes; c'est pourquoi plus le grain est fin (plus
I'étendue des surfaces de séparation ou joints de grains est grande) plus la
résistance du métal est élevee.

La relation de HALL-PETCH établit que la limite d'élasticité et la résilience

sont inversement proportionnelles a la racine carrée du diamétre moyen du grain.

Re = Reo +Ke1//d (&) Ou d est le diametre du grain, ReO (Résistance
initiale) et K sont des constantes du métal
consideré.

110 =A+B+1/Jd (b) Avec O = T°C de transition, A et B sont les

seuils de la  zone de transition.

Ces deux éguations montrent bien que le diamétre moyen du grain est
I'élément le plus important pour I'obtention d’une limite élastique élevée et une
température de transition (ductile fragile) faible.

De son c6té la structure a grains fins, par hérédité, est obtenue grace au
contrdle de la cinétigue de grossissement et recristallisation du grain austénitique.
Ce phénomeéene métallurgique se produit en général trés rapidement dans les
aciers ordinaires. Avec les aciers microalliés, en conjuguant les effets d’'une
composition chimique judicieusement choisie et des conditions particulieres de
laminage, on arrive a freiner le grossissement du grain lors du chauffage et

retarder sa cristallisation aprés déformation a chaud lors du laminage.
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Certains éléments chimiques forment lors du laminage a chaud des
précipités peu solubles dans l'austénite ; leur mise en solution ne peut se faire
qgu’a haute température. Tant qu’ils ne sont pas dissous, ils constituent un obstacle
au grossissement des grains lors de la recristallisation.

Contrairement a cela, et a titre d’exemple, le vanadium, utilisé seul, n’est pas
un bon affineur du grain d’austénite ; ses précipités se dissolvent complétement a
une température se situant entre 950°C et 1000°C. L’Aluminium, le Niobium ou le
titane, dont les températures de mise en solution compléte sont trés élevées
(1050-1200 et 1350), sont par contre des éléments précieux pour retarder le
grossissement austénitique (0.02% de Nb suffisent pour diminuer par 100 la
vitesse de recristallisation a 870°C dans un acier a bas carbone). En plus de leur
effet inhibiteur sur la recristallisation, et le grossissement du grain austénitique,
ces éléments apportent un durcissement structural important.

En présence de cette hétérogénéité chimique, les dislocations ne peuvent se
déplacer que sur de courtes distances avant de buter. La limite élastique ne sera
atteinte que lorsque la contrainte est suffisamment élevée pour que les
dislocations franchissent ces obstacles.

L’intensité du durcissement, ainsi réalisée, augmente avec la densité des
précipités et il est fonction de leur nature, leur forme, leurs dimensions et leurs
espacements. D’autre part, l'affinement du grain et le durcissement par
précipitation sont tous les deux conditionnés par le chauffage des brames et les

différents paramétres dans le laminage thermomécanique [8].

1.4. Mécanismes d’action [10]

Beaucoup de renseignements sont fournis par les essais de dureté et de
traction ; en combinant ces résultats avec les mesures de taille de grain et les
formules de calcul de la limite d’élasticité comme la loi de Hall-Petch, on peut
séparer les durcissements par affinement de grain, du durcissement de la matrice
par les précipités. Comme la présence d’un élément en faible quantité ne modifie
pas trop la matrice, on peut aussi travailler en différentiel par rapport & un acier de
référence sans microalliage.

L’action des éléments de microalliage dépend beaucoup de I'état initial, c’est-

a-dire de la mise en solution préalable, car les conditions de formation des
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nouveaux précipités fins ont une grande influence sur les phénomenes. Les

courbes de solubilité ont donc une grande importance [12] [13].

1.4.1. Mise en solution

De maniére générale, une mise en solution notable nécessite de hautes
températures de I'ordre de 1200°C pour le niobium et le titane sauf pour les trés
faibles teneurs en carbone ; cela coincide avec les températures de réchauffage
courantes en laminage a chaud ; comme de simples traitements thermiques a
haute température donneraient des grains austénitiques énormes et en
conséquence des structures grossieres et fragiles aprés refroidissement et
changement de phase, linteraction de ['évolution des éléments avec la

déformation a chaud est primordiale pour obtenir les propriétés désirées.

A titre d’exemple, la figure 2 montre I'effet de la température d’austénitisation
avec un maintien d’'une demi-heure sur la limite d’élasticité apreés trempe et revenu
d’'un acier au niobium, d'un acier au Nb-V, d’un acier au V et d’'un acier de
référence ; la limite d’élasticité croit quand le niobium ou le vanadium ou les deux

remis en solution peuvent précipiter finement et durcir la matrice.
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Figure 2 — Effet de la température d’austénitisation sur les
propriétés a I'état trempé revenu (2 h a 600°C) [14]
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1.4.2 Précipitation :

L'aptitude des éléments a engendrer une précipitation dépend de leur
solubilité initiale dans l'austénite. D'aprés les valeurs des produits de solubilité,
c'est le carbure de vanadium qui est le plus soluble dans l'austénite, suivi par
ordre décroissant de solubilité de TiC, NbC, VN et TiN. C'est encore VC et TiC
qui sont les plus solubles dans la ferrite suivi de NbC et NbN. A la température de
transition austénite/ferrite la solubilité du carbure de vanadium décroit d'au moins
un ordre de grandeur ce qui implique que le vanadium en solution peut précipiter
dans la ferrite et jouer un r6le d'affinement. Les nitrures ont tous une solubilité
plus faible que les carbures. [15], [16], [17]

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

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

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

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

— au cours d'un recuit de recristallisation de produits écrouis a froid, en
général au moment du chauffage et a condition qu'une certaine proportion de

I’élément soit restée en solution.

1.4.2.1 Précipitation dans I'austénite.

Malgré les indications des équations d’équilibre, il y a un gros retard a une
précipitation au refroidissement dans [l'austénite des composés comme les
carbures de titane ou de niobium, les temps d’incubation sont trés longs.

Cela est di en partie au fait que le carbone et 'azote, ainsi que les éléments
métalliques, sont encore trés solubles dans I'austénite, méme a des températures
de I'ordre de 900°C, ce qui retarde la formation des précipités ; les conséquences
sont importantes pour les propriétés, car il est facile de conserver ces éléments en
solution pour leur efficacité ultérieure méme pour des produits épais. Par contre,

des déformations importantes accélérent la précipitation dans certains cas.
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1.4.2.2 Précipitation dans la ferrite :

Précipitation interphase

Il s'agit d'un mécanisme de précipitation qui se produit a une interface mobile
entre deux phases. C'est le cas des aciers dits microalliés, qui contiennent une
tres faible concentration d'élément carburigene (M = Ti, Nb...) qui doit durcir le
métal par précipitation de carbures MC tres fins. Ces carbures peuvent se trouver
disposés en nappes a deux dimensions au sein de la ferrite proeutectoide lorsque
la vitesse de refroidissement est inférieure a quelques °C/s. Ces nappes sont
espacées de 10 a 50 nm. Le mécanisme en est le suivant: Au cours de la
transformation proeutectoide, la ferrite « rejette » des solutés (C et M) qui
produisent une sursaturation de lausténite au voisinage de linterface
ferrite/austénite. Des que le produit de solubilité du carbone et de I'élément
carburigene dépasse une valeur critique, cette austénite donne lieu a une
précipitation discontinue de carbure (y sursaturée ---> (a + MC). Ceci a pour effet
de diminuer la concentration de carbone dans l'austénite adjacente, ce qui permet
a l'interface a/y d'avancer de nouveau jusqu'a ce que l'accumulation corrélative de
carbone et de M a l'interface devienne assez élevée pour déclencher un nouveau

processus de précipitation.

Le domaine de précipitation en refroidissement continu coincidant avec le
début de transformation se représente comme sur la figure 3 pour une nuance au

niobium.
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Figure 3 — Courbes de transformation en refroidissement continu avec
domaine de précipitation [14]

1.4.2.3 Précipitation au réchauffage (en dessous de Acl)

Apres trempe ou refroidissement rapide, par exemple par arrosage a la sortie
d’un train a bande, une partie ou la totalité de I'élément de microalliage peut rester
en solution ; la précipitation se produira lors d’'un maintien a une température
comprise entre 550 et 700°C ; sur des plaques, des barres ou des piéces. Cette
précipitation concerne également des zones affectées par la chaleur en soudage
dans lesquelles des chauffages ultérieurs seront effectués (traitements de
relaxation par exemple ou soudage multipasse).

Le durcissement relatif aprées revenu de la martensite montre un effet
durcissant tres important de la phase ferritique avec un optimum au voisinage de
600°C, durcissement qui se maintient trés bien aprés des revenus de plusieurs
heures ; on constate ainsi une propriété intéressante des précipités fins qui est
leur forte résistance a la coalescence, ce qui rend d’ailleurs leur observation
difficile.
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L’intensité du durcissement par trempe et revenu est plus grande que celle
obtenue par la précipitation directe de la ferrite en refroidissement continu ; mais

cette derniére peut se trouver augmentée par un refroidissement accéléré.

1.4.3. Effet sur la transformation de phase :

Etant donné la faible quantité d’élément en solution I'effet sur la courbe de
transformation n’est pas trés important, mais il existe néanmoins quand les
éléments sont dissous et il est pris en compte dans les formules de trempabilité au
moins dans le cas du vanadium [18]. Pour le niobium et le titane, il est difficile de
séparer l'effet intrinséque des éléments de celui qui est lié a la taille de grain et au
réle de I'écrouissage.

La figure 3 montre un exemple de courbe de transformation réalisée a partir
d’'une température élevée pour un acier au niobium ce qui augmente légérement
la trempabilité.

Il'y a un effet indirect par le fait que le métal écroui favorise la germination
des grains a, I'écrouissage provenant de la non-recristallisation.

Par contre a I'état non dissous, par exemple aprés une austénitisation a
900°C, les éléments comme le niobium qui fixent le carbone ont tendance a
diminuer légérement la teneur en carbone en solution d’ou une baisse de

trempabilité.

1.5. Effets sur les propriétés mécanigues

L’effet global des éléments de microalliage sur les propriétés mécaniques est
la somme de l'effet durcissant des précipités et des modifications de structure par
suite des changements de la taille des grains ou d’autres sous-structures ; il est
donc nécessaire, pour chaque propriété, de distinguer l'effet des précipités
(durcissement, fragilisation...), l'effet induit sur la microstructure, comme
'affinement de grain, et l'effet indirect par d’éventuels changements de la

composition de base de la nuance, comme une baisse de la teneur en carbone.
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1.5.1 Durcissement.

Depuis une vingtaine d'années, la tendance aux aciers a grains tres fins s'est
développée avec les aciers thermomécaniques. Des combinaisons adéquates
de déformation et de température ont conduit a la formation de grain tres fin.
Ceci permet d'obtenir la limite d'élasticité la plus élevée et la température de

transition ductile-fragile la plus basse. [1]

1.5.1.1 Evaluation du durcissement [10]

L’effet de durcissement par les précipités dépend de leur nature, de leur
nombre et de leur taille (figure 4). La théorie la plus utilisée est celle d’Ashby-
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Cette équation ne prend en Figure 4— Durcissement en fonction de la taille

Et de la quantité des précipités [12]

compte que la fraction volumique f

et la taille des précipités x.

On représente également cette équation par des diagrammes comme celui
de la figure 4 ou sont reportées les bandes correspondant aux trois principaux
éléments ; cela permet de constater que la nature du précipité joue un role en plus
de l'effet de taille [12].

Un autre facteur est la notion de cohérence entre la matrice et le précipité,
c’est-a-dire une sorte de coincidence des réseaux cristallins qui rend le précipité
tres efficace particulierement en précipitation interphase ; cette notion qui n’est
pas prise en compte dans les formules permet d’expliquer les fortes baisses de

durcissement pour des traitements avec réchauffage dans [lausténite
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(normalisation par exemple) ou apres recuit de tbles minces alors que la

coalescence des précipités est tres lente.

1.5.2 Contrble du grain

Outre le durcissement direct de la matrice, les précipités permettent de régler

la taille des grains par plusieurs mécanismes.

1.5.2.1 Affinement du grain vy

La taille du grain y va étre déterminée par I'ensemble des opérations de
chauffage, les déformations, les temps entre déformations et la vitesse de
refroidissement.

Malgré un gros grain de départ apres mise en solution a haute température, il
se produit au cours d'un laminage ou d'un forgeage en plusieurs passes un
affinement du grain, au moins en présence de niobium ou de titane.

Entre les passes de laminage, il y a également un grossissement apres la
recristallisation a grains fins du métal déformeé : ce grossissement trés rapide a
température élevée, pour une matrice sans précipité est fortement ralenti par des

précipités.

1.5.2.2 Affinement du grain a

L’influence des précipités sur la taille de grain a va passer d’abord par
I'nérédité du grain y quand il y a changement de phase ; des grains y fins
donneront des grains a fins avec une relation dépendant de la vitesse de
refroidissement.

Mais il y a un autre mécanisme important qui est le réle de I'écrouissage du
grain y par suite de la non-recristallisation a température basse : les grains écrouis
sont le siege de germinations multiples d’ou la naissance de trés petits grains.

Il est possible de combiner les deux effets ci-dessus.
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1.5.3 Effet global.
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1.5.4. Ténacité

Dans l'appréciation du réle des éléments sur la ténacité qu’elle soit mesurée
par une énergie de rupture en résilience, une température de transition ou une
valeur de mécanique de la rupture [K, (facteur d’intensité de contrainte), Ji
(parametre de Rice), CTOD (Crack Tip Opening Displacement)...], il est
nécessaire de distinguer I'effet fragilisant d’'une précipitation de I'effet indirect des
changements de microstructure souvent trés favorable d’ou un effet d’amélioration
global.

Cela est souvent illustré par divers diagrammes comme celui de la figure 5
qui représente l'effet de la taille du grain ferritique a sur la température de
transition Charpy V (loi de Petch).

Pour les structures bainitiques ou martensitiques, c’est I'affinement du grain
austénitique y qui joue un réle favorable sur 'amorcage et la propagation des
clivages.

En ce qui concerne l'effet fragilisant des précipités, il semble bien qu’il

dépende également de la taille de grain : importante pour des grains grossiers
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formés a haute température (plus de 50° de décalage de la température de
transition comme on le voit sur la figure 5), la fragilisation n’est plus apparente
pour les grains les plus fins. Cela pourrait étre lié au mécanisme d’amorgage des

clivages.

1. 6. Compromis entre le renforcement et la ténacité

L'exigence d'un bon renforcement et d'une bonne ténacité implique deux
tendances difficiles a concilier. Tous les mécanismes de renforcement entravent le
glissement et, de ce fait, ont tendance a altérer la ténacité. Une exception dimportance
est la taille de grains qui, si elle est fine, restreint 'extension des micro-fissures. En
conséquence, tout mécanisme de renforcement qui réduit la taille de grains participe a
l'obtention d'un bon compromis.

Les carbonitrures non dissous dans l'austénite ralentissent la croissance de grains
au cours des traitements thermiques et constituent des sites pour la transformation
v/a, malheureusement ils n'ont pas d'effet de renforcement ultérieur. Une
précipitation aux joints de grains préserve une taille de grains fine mais elle ne doit
pas étre fragilisante.

En pratique, si un acier n'est pas embouti dans une certaine limite de temps, il
subit un vieilissement a cause de la diffusion des interstitiels aux joints qui

deviennent fragiles du fait de la formation de précipités [19].

1.7. Les traitements thermiques des alliages industriels [20]

Les analyses des transformations structurales trouvent leur application
directe pour les traitements thermiques, et plus généralement les traitements
thermomécaniques des alliages industriels. La tendance industrielle est de
maitriser tout le cycle de mise en forme et de traitement thermique grace a une
séquence continue. Ceci requiert une connaissance précise des cinétiques des
transformations microstructurales ainsi qu'une bonne modélisation de
celles-ci pour établir des codes de calcul capables de prévoir
I'évolution microstructurale au cours d'un cycle thermomécanique ainsi

gue les caractéristigues mécaniques résultant de ce cycle.
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1.7.1. Diagrammes de transformations
1.7.1.1 Diagrammes TTT

L'ensemble des courbes de transformations isotherme rassemblé en

coordonnées semi-logarithmiques dans un diagramme température-temps-taux de
transformation, permet de déterminer les conditions des traitements thermiques
requis pour réaliser un état microstructural donné. Chaque isotherme permet de
définir les durées t; et t; telles que le taux de transformation se situe
respectivement a un seuil (a fixer entre 1% et 5%), et a une fin (entre 95 et
99%). L'ensemble des couples de valeurs ts et t; constitue le diagramme TTT
de l'alliage.

Un alliage de composition donnée (figure.6), apres un traitement thermique
prolongé a une température assez élevée Ty, est brusquement ramené a une
température T inférieure a T,, Les deux courbes, lieux des points ts et t;, délimitent
trois domaines :

e domaine | état de haute température métastable,
e domaine Il juxtaposition de I'état de haute température métastable et de
I'état stable aux basses températures,

e domaine lll : état stable de basse température.

Début de transformation

50% de transformetion
. cfin de transformation
1A y
$ )
g
2
E
L
I
|
| -~ -
|
T) it v =
. . , 1
Fig.6.Diagramme TTT (température temps, ¥ ; IS

Taux de transformation) schématique. A %Y

Les courbes affectent une forme en C avec un coude bien marqué qui définit la
température T; a laquelle la vitesse de la transformation est la plus grande. Dans ce
domaine de température, I'écart par rapport a la température d'équilibre est
relativement grand, ce qui confére au systéme une « force motrice » AG

appréciable; de plus la température reste suffisamment élevée pour que la vitesse
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de diffusion, et par conséquent de croissance, soit encore assez élevée. Au
voisinage de la température Ty, la vitesse de transformation se ralentit par suite de
la proximité des conditions de I'équilibre thermodynamique. Aux températures
les moins élevées telles que T, le diagramme TTT fait apparaitre I'impossibilité de
réaliser la totalité de la transformation, en raison de la lenteur de la diffusion. Le
tracé des branches inférieures des courbes peut étre, pour cette raison, plus ou
moins certain.

Pour des compositions différentes, la position des courbes se déplace d'une
maniere continue. Dans les alliages renfermant plus de deux constituants, leur
position ne résulte pas d'une simple addition des effets de chaque constituant, ce
qui rend complexe une analyse exhaustive des cinétiques de transformation. De
plus, étant donné le caractére fréequemment hétérogéne de la germination, les
caractéristiques microstructurales (grosseur du grain, répartition des éléments
d'alliage ou des impuretés dans la matrice et dans les joints), jouent un réle
important dans I'amorcage de la transformation et c'est toute I'histoire thermique
de lalliage qui intervient en provoquant un déplacement des courbes de

transformation.

1.7.1.1.1. Transformation au réchauffage

La transformation inverse par chauffage au-dessus du solvus, ou du point Ag;
des aciers, correspond a la mise en solution totale ou partielle des phases
secondaires (précipités divers, carbures...). Dans ce cas la forme des courbes
TTT est différente puisque I'énergie motrice de la transformation et la vitesse de
diffusion croissent toutes deux avec la température. L'homogénéisation compléte de
l'austénite peut exiger des durées assez longues. Des courbes analogues ont été
établies pour la dissolution des carbures durcissant dans les aciers (NbC, TiC ...).
Leur mise en solution compléte peut requérir des températures au moins égales a
1200°C lorsque le produit de solubilité de la phase a dissoudre est petit.

Le traitement d'austénitisation est une composante importante du
traitement thermique des aciers, car sa température et sa durée conditionnent non
seulement I'homogénéité de la solution solide, mais €galement la grosseur du grain

austénitique par suite la cinétique de la transformation ultérieure.
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1.7.1.2. Diagrammes TRC (transformations en refroidissement continu)

Au cours des traitements industriels, les transformations interviennent
souvent au cours d'un refroidissement continu plus ou moins rapide. Par ailleurs,
la définition précise d'un traitement thermique, et en particulier celle de la trempe,
exige la connaissance de la loi de refroidissement en fonction du temps et celle de
la cinétique de transformation. La superposition d'une courbe de refroidissement
au diagramme TTT permet de prévoir qualitativement si la transformation peut, ou
non, se produire. La connaissance des courbes de transformation en
refroidissement continu (diagrammes TRC) s'impose alors pour connaitre I'état
structural final du métal a la suite dun traitement suivant une loi de
refroidissement donnée.

La transformation peut étre suivie en refroidissement continu par la mesure de
la variation d'une propriété physique de l'alliage, notamment par dilatométrie. Dans un
alliage qui se refroidit depuis T suivant une loi telle que celle représentée par R; dans la
figure.7, la transformation débute en P; au bout du temps t; et s'arréte en P'; aprés un
temps t, sans que pour autant elle soit nécessairement achevée. L'ensemble des
points tels que P, et P’; obtenus pour différentes lois de refroidissement, délimite le

domaine dans lequel se produit la transformation en refroidissement continu.

On notera que si les points tels que

P1 marquent bien le début de Ila

transformation, les points tels que P'1

[}
correspondent a un arrét de la %
transformation qui reste souvent 2’
inachevée. Cependant, si le E
refroidissement est assez lent, Ia
transformation est généralement totale.
20°C R, Re Ry

La courbe R2 correspond a un refroidissement [ ige 7. - Représentation

schématique d'une transformation
en refroidissement continu. Les
ainsi refroidi depuis son état stable conserve cet | courbes R, R, R, représentent
; 3 . . différentes lois de refroidissement. Le
état de haute température puisqu'a aucun moment | domaine hachuré est celui dans lequel

se produit la transformation.

rapide qui assure une trempe efficace : un alliage

le point représentatif ne pénétre dans le domaine
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de transformation. La courbe R2 (figure 7) définit la vitesse critique de trempe :
c'est le refroidissement le moins rapide qui permet de conserver le métal dans son

état de haute température.

1.7.2 Traitements thermomécanigues

Il peut étre avantageux de tirer parti de l'effet conjugué d'une déformation
plastique et d'un traitement thermique, c'est-a-dire profiter du procédé méme de
formage, pour obtenir directement la microstructure et les propriétés désirées, au
lieu d'effectuer les traitements thermiques aprés coup sur les produits. En voici
guelques exemples :

e Pour les aciers a hautes caractéristiques, la déformation plastique peut
étre effectuée dans la «baie» située entre les domaines perlitigue et
bainitique. Ce traitement appelé austéniformage (ausforming) conduit a
une structure martensitique trés fine avec de tres hautes caractéristiques
de résistance et de ténacité;

e On peut profiter de I'évolution structurale de l'austénite au cours d'une
déformation au dessus du point A3: c'est la base du laminage contrélé
des tbles qui permet de réduire la taille des grains par recristallisation et
de modifier la germination au cours des opérations ultérieures;

e On peut ajuster la fin du cycle de laminage et de refroidissement pour

maitriser la transformation bainitique (aciers bainitique a carbone ultra-

bas) ou la précipitation dans la ferrite.

1.7.3. La transformation bainitique :

La bainite est un produit de décomposition de l'austénite en ferrite plus
cémentite, qui se forme au cours de transformations isothermes ou au cours d'un
refroidissement a des températures inférieures a celles du domaine perlitique, —
au moins 200°C au-dessous du point As. Les courbes TTT d'un acier peu allié
montrent, deux « nez » de transformation, correspondant aux domaines perlitique
et bainitique, séparés par une « baie » d'autant mieux marquée que l'acier est
plus allié en certains éléments. Dans les aciers au carbone eutectoides, les
deux domaines ne sont pratiguement pas séparés. L'addition de 1% de

chrome ou de 0,5% de molybdene fait apparaitre une baie bien marquée
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entre les deux domaines. A des teneurs plus élevées, la séparation est totale
et il existe méme vers 500°C un intervalle de température ou l'austénite est
métastable, intervalle qui peut dépasser 200°C.

La microstructure de la bainite n'a pu étre résolue gqu'avec l'avénement de la
microscopie électronique en transmission, d'abord sur répliques, puis sur lames
minces. C'est un constituant diphasé de ferrite en plaquettes et de tres fines
particules de cémentite. Suivant les températures de transformation, I'arrangement
de ces deux phases est Iégérement différent.

Il est clair que, vu les températures relativement basses, la redistribution du
carbone ne peut plus se faire comme dans la perlite, aussi fine soit-elle.
Contrairement a celle-ci, la phase carbure ne peut étre enrichie en éléments
carburigénes. Un nouveau mécanisme ne mettant en jeu que de courtes distances
de migration des atomes de carbone doit intervenir. Il s'agit trés probablement
d'une germination de la ferrite du type. « Déplacement », a la maniére de la
martensite, l'enthalpie libre motrice augmentant au fur et a mesure que la
température diminue : la température de début de transformation B, est d'autant
plus basse que la teneur en éléments d'alliage est plus élevée. Suivant les
modeéles actuellement en vigueur, la croissance s'effectuerait soit par un
mécanisme de cisaillement, soit par déplacement de marches (ou ledges) a
I'interface, en accord avec la forme de plaquettes lenticulaires ou de lattes
qu'affectent les cristallise de ferrite bainitique. Du fait de la rapidité de la
croissance des lattes de ferrite, seule la diffusion des atomes de carbone (en
sursaturation dans la ferrite) est possible a courte distance, mais pas celle des
éléments d'alliage. Suivant la température, le rejet du carbone s'effectue soit a
l'interface a la maniere de la précipitation interphase des carbures alliés— c'est la
bainite supérieure —, soit par précipitation plus localisée dans les lattes elles-
mémes — bainite inférieure.

La microstructure bainitique offre un grand intérét pour le métallurgiste. Car
elle confere a I'acier une excellente résistance mécanique, allié a une bonne ductilité.
Ceci est du a la dispersion des carbures, légéerement différente de celle d'une
martensite revenu. Il est convenu de réserver le nom de transformations bainitique

aux transformations de type «displacifs» accompagnées de processus de diffusion
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leur cristallographie suit donc les mémes regles que les transformations

martensitiques.

1.7.4. La transformation martensitique : [21]

1.7.4.1. Nature de la martensite.

La martensite est une solution solide d'insertion du carbone dans le fer a.
Dans le réseau du fer a (martensite), les atomes du carbone occupent les
interstices octaédriques dans la direction [001] et produisent une forte distorsion

du réseau.

1.7.4.2. Mécanisme de la transformation martensitique.

Cette transformation a lieu seulement lorsqu'un refroidissement rapide
produit la surfusion de l'austénite jusqu'a de basses températures qui rendent
impossible la diffusion. Le processus marche donc sans diffusion, c'est-a-dire il ne
s'accompagne pas de redistribution de diffusion des atomes de carbone dans le
réseau de l'austénite.

Le plus souvent les cristaux martensitiques ont la forme de batonnets minces
étendus dans la méme direction. A la différence de la martensite aciculaire, cette
martensite est dite massive. Elle a une structure complexe et se distingue par une

densité des dislocations élevées : ~ 1012 cm-2.

1.7.4.3. Cinétigue de la transformation martensitique.

Dans le cas général, une transformation martensitigue ne peut pas étre
étouffée par un refroidissement rapide, comme il en est dans les transformations
de diffusion qui accompagnent la cristallisation ordinaire. La transformation
s'amorce des la température Ms (« s » de l'anglais start) et se déroule non pas
dans des conditions isothermes, mais dans un intervalle de température. La
surfusion jusqu'a la température Ms déclenche la transformation de l'austénite en
martensite.

Pour assurer la marche de cette transformation, un acier doit étre refroidi
d'une fagon contenue au-dessous de Ms. Une interruption dans le refroidissement

met pratiguement fin a la transformation martensitique.



Exemple de quelques structures bainitigues et martensitiques :
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Fig.b : Structure bainitique d’un
acier X60 [23]
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Fig.c : Microstructure de la
martensite lamellaire a haut
carbone [21]

Fig.d : Microstructure de la
martensite a bas carbone a
lattes x1000. [21]
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CHAPITRE 2
PROCEDURE EXPERIMENTALE

2-1 Objectif :

Le développement des aciers (HLE) est le résultat de combinaison de
technologie de traitement et d'éléments microalliés. Il est bien connu que I'addition
des éléments microalliés (tels que le Nb, Va..)) dans les aciers est d'une

importance capitale pour produire une qualité de haute résistance.

Cette addition influe sur I'évolution de la microstructure de l'austénite durant
le traitement thermomécanique et provoque un durcissement par précipitation de

la matrice par conséquent détermine les propriétés mécaniques finales du produit.

Notre travail se consacre a I'étude de l'influence du Niobium sur I'évolution
de la microstructure d'un acier microallié mere X70 forgé a haute limite d'élasticité
aprés différents traitements thermiques et thermomécaniques; ceci, afin d'en

définir les propriétés optimales d'emploi.
Les objectifs de cette étude sont basés principalement sur:

e La compréhension du processus d'élaboration des aciers microalliés a
haute limite d'élasticité (HLE), avec une perspective de diminuer le

pourcentage de carbone.
e Le forgeage contr6lé des aciers HLE.
e La définition et la compréhension de précipitation des aciers- Nb.

e L’étude de l'influence du Niobium sur le durcissement des aciers (HLE)- Nb

lors du chauffage.

Trois échantillons d’aciers ont été donc élaborés a partir d’'un acier mere X70
avec des teneures croissantes en élément dispersoide le Niobium en vue de
I'étude de l'influence de ce dernier sur les caractéristiques structurales de l'acier

élaboré.
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Etant contraint du nombre des échantillons et la géométrie de ces derniers
notre étude va étre limitée par une étude métallographique ainsi que des essais

mécaniques faisant appel a des essais de dureté Vickers des échantillons.
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2-2 techniques d’analyse :

2.2.1 Introduction :

Dans cette partie, nous faisant le point sur les différentes techniques
expérimentales utilisées lors de la réalisation de ce travail. L'interprétation exacte
des différents résultats obtenus lors de cette étude repose sur les mesures
correctes et justes provenant des instruments techniques utilisés et des limites

technologiques de chaque équipement.

2.2.2 Elaboration :

L’élaboration des différents échantillons a été réalisée au centre de
recherche de DRARIA, ALGER.

A partir d'éléments purs, trois échantillons de compositions choisies, ont été
élaborés a l'aide d'un four a arc, de type « Centorr » sous balayage d'argon dans

un creuset en cuivre refroidis a I'eau.

La technique consiste a faire le vide, puis un remplissage d'argon, trois
fois de suite avant chaque fusion. L'expérience montre que l'oxydation est
ainsi négligeable. Aussi, afin d'assurer une parfaite homogénéisation, chaque

échantillon subit trois fusions consécutives.

2.2.2.1 Calcul de la guantité de la charge :

Avant chaque élaboration, il est primordial de calculer d’'une maniére précise
la quantité des éléments constituants la charge métallique et les éléments ajoutés
a celle-ci afin d’atteindre une composition estimative finale. L’élaboration vise trois
nuances d’aciers a dispersoide a bas carbone au Niobium, dont la composition est

présentée sur le tableau03

Eléments C Mn Si P S Cr Mo Ni Al Co

Nuance A | 0.0545 | 1.562 | 0.2307 | <0.002 | <0.001 | 0.0284 | <0.005 0.0146 | 0.0361 | <0.0500
Nuance B | 0.0545 | 1.562 | 0.2307 | <0.002 | <0.001 | 0.0284 | <0.005 0.0146 | 0.0361 | <0.0500
Nuance C | 0.0545 | 1.562 | 0.2307 | <0.002 | <0.001 | 0.0284 | <0.005 0.0146 | 0.0361 | <0.0500
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Eléments Cu Nb Ti \Y w Sn Fe

Nuance A | <0.0100 | 0.10 | 0.0137 | 0.0152 | <0.0500 | <0.0050 | <97.9
Nuance B | <0.0100 | 0.15 | 0.0137 | 0.0152 | <0.0500 | <0.0050 | <97.9
Nuance C | <0.0100 | 0.20 | 0.0137 | 0.0152 | <0.0500 | <0.0050 | <97.9

Tableau 3 : composition chimique des trois nuances visées (wt%)

L’acier de base constituant la charge dont, la composition est présentée sur
le tableau 4, est prélevé d'un pipe et fourni par le laboratoire des essais
mécaniques et soudage de ALPHA PIPE / GHARDAIA. C’est un acier a haute
limite d’élasticité de type X70 (Norme API).

Eléments C Mn Si P S Cr Mo Ni Al Co
Nuance
20 0.0545 | 1.562 | 0.2307 | 0.0020 | 0.0010 | 0.0284 | 0.0050 | 0.0146 | 0.0361 | 0.0500
X
Eléments Cu Nb Ti V W Sn Fe
Nuance

20 0.0100 | 0.0742 | 0.0137 | 0.0152 | 0.0500 | 0.0050 97.9
X

Tableau 4 : pourcentage en Wt%

! '&- -

N I
DR

Fig.8 four a arc
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2.2.3 Analyses chimiques :

Les analyses chimiques ont été faites au laboratoire des essais mécaniques
et soudage de ALPHA PIPE / GHARDAIA sur un spectromeétre de fluorescence

des rayons X.

2.2.3.1 Spectrométrie de fluorescence X :

La spectrométrie de fluorescence X (FX ou XRF pour X-ray fluorescence) est

une technique d’analyse élémentaire qui permet de :

» Qualifier les éléments chimiques présents dans un échantillon. Apres
cette étape nous connaissons les éléments constituant I'échantillon (ex. :
Fer, Chrome, Nickel,...).

» Quantifier les éléments présents (ex. : Fer 72,98 %, Chrome 18 % et
Nickel 9%).

Cette technique utilise des phénomeénes physiques qui ont été découverts et
développés dans le domaine de la physique quantique (effet photoélectrique,

émission spontanée, diffraction des rayons X). [24]

Lorsque I'on bombarde de la matiere avec des rayons X, la matiere réémet
de I'énergie sous la forme, entre autres, de rayons X ; c'est la fluorescence X, ou

émission secondaire de rayons X.

Le spectre des rayons X émis par la matiere est caractéristique de la
composition de I'échantillon, en analysant ce spectre, on peut en déduire la
composition élémentaire, c'est-a-dire les concentrations massiques en éléments.
[25]

La représentation graphique du signal obtenu est appelée spectre brut, il

permet de distinguer des pics ou "raies". [24]


http://fr.wikipedia.org/wiki/Spectre_%C3%83%C2%A9lectromagn%C3%83%C2%A9tique

Résultats obtenus :
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La composition chimique obtenue des trois nuances d’aciers élaborés est sur

le tableau 5. (Wt %)
Nuance A :
Eléments C Mn Si P S Cr Mo Ni Al Co
Nuance
A 0.0520 | 1.551 | 0.2317 | <0.0020 | <0.0010 | 0.0284 | <0.0050 | 0.0146 | 0.0283 | <0.0500
Eléments Cu Nb Ti \Y W Sn Fe
Nuance A | <0.0100 | 0.1020 | 0.0142 | 0.0270 | <0.0500 | <0.0050 | <97,37
Nuance B :
Eléments C Mn Si P S Cr Mo Ni Al Co
Nuance
5 0.0408 | 1.442 | 0.2177 | <0.0020 | <0.0010 | 0.0284 | <0.0050 | 0.0146 | 0.0239 | <0.0500
Eléments Cu Nb Ti \Y W Sn Fe
Nuance B | <0.0100 | 0.1501 | 0.0136 | 0.0328 | <0.0500 | <0.0050 | <97,89
Nuance C :
Eléments C Mn Si P S Cr Mo Ni Al Co
Nuance
c 0.0561 | 1.446 | 0.1874 | <0.0020 | <0.0010 | 0.0284 | <0.0050 | 0.0146 | 0.0175 | <0.0500
Eléments Cu Nb Ti V W Sn Fe
Nuance C | <0.0100 | 0.2001 | 0.0130 | 0.0266 | <0.0500 | <0.0050 | <97,88

Tableau 5 : pourcentage en Wt%
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Figure 9 : Spectrometre d'analyse chimique.

2.2.4 Dureté :

Les essais de dureté VICKERS ont été réalisés sous une charge de 30 Kg a
l'aide d'un durometre. Chaque résultat est la moyenne de trois mesures.

2.2.5 Microstructure :

La métallographie par microscope optique de nos échantillons donne des

informations sur la morphologie et le nombre de phase en présence.
a) Polissage :

Les échantillons destinés a l'observation sont polis successivement sous
eau par meulage mécanique sur papiers abrasifs de granulométrie décroissante,

puis suivis d’'un polissage de finition par une suspension I'alumine sur un drap fine.
b) Réactif d’attaque :
Nital (95% d'éthanol + 5% HNO3).

Les observations sont effectuées sur un microscope optique de type ZEISS

AXIOVER T40 MAT équipé d’'une caméra photo numérique.

L’étude métallographique a été faite au laboratoire de métallurgie du

département de mécanique de 'université de BLIDA.
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Figure 10 : microscope optique

2.2.6 Traitements thermigues et thermomécanique :

> Les différents traitements thermigues ont été effectués dans un four au

laboratoire de métallurgie au département mécanique université de Blida.

Figure 11 : four de traitements thermiques.

> Les traitements thermomécaniques ont étés effectués a l'unité de

transformation métallique : FMP/GHARDAIA. La déformation a chaud (Forgeage)
est assurée par une presse hydraulique de 25 Tonnes.

Caractéristigue de la presse :

Tonnage : 25 tonnes.
Moteur : 22 kw.

Course : 750 mm.
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2.3 Chronologie des travaux expérimentaux :

1- ELABORATION DES ECHANTIONS : E1—-E2 —E3 de I’acier microalli¢ X 70.

> @ @&

0.10 % Nb 0.15% Nb

0.20 % Nb

2- TRAITEMENT DE DEFORMATION A CHAUD.

Austénitisation
1200° C (1h)

»

Température 4

Forgeage (60 %)

Refroidissement
al’eau

Temps

EOEE

3- TRAITEMENT DE TREMPE A L'EAU.

Austénitisation (30mn) f

Température 4 1000°C

Refroidissement
al’eau

AN

E 2

Temps

v

o (D
N

4- TRAITEMENT DE TREMPE ETAGEE A 1050°C.

Température 4

»

Austeénitisation (30 mn)
1050C-

Chauffage (30 mn)
600C° - 700C°

al’eau

Refroidissement

Temps

»

A AD AN
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TRAITEMENT DE TREMPE ETAGEE A 850°C

A
Température

Austénitisation (30mn)
850° C

Chauffage (30mn)
600°C - 700°C

Refroidissement
al’eau

NUZAN N

Temps

5- TRAITEMENT DE TREMPE A L'EAU GLACEE.

Température 4

Austénitisation (30 mn)
1100C°

Refroidissement
a I’eau glacée

1N
N

El

Temps

v

6- TRAITEMENT DE TREMPE A L’AIR LIBRE.

A
Température

Austénitisation (30mn)
1100° C

Refroidissement
a L’ air libre

a
RN

Temps




2.4. Observations métallographigues :
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1- BRUT DE COULEE:

Fig.12 Structure de Widmanstitten a I’état brut de coulée
Pour la Nuance a (0.10% Nb) x 500

Fig.13 Structure de Widmanstiitten a 1’état brut de coulée
Pour la Nuance a (0.15% Nb) x 500

Fig.14 Structure de Widmanstiitten a 1’état brut de coulée
Pour la Nuance a (0.20% Nb) x 500
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1- échantillons a I'état brut de coulée :

Les micrographies optiques des figures 12 ,13 et 14 montrent les microstructures
des trois échantillons E1, E2 et E3 a I'état brut de coulée aprés la fusion dans un

four a arc.

» La figure 12 montre une structure de Widmanstatten pour la nuance de
0.10 % Nb avec des aiguilles plus ou moins variées en dimensions et en

formes suivant une répartition plutét hétérogene.

» La figure 13 montre une structure de Widmanstéatten pour la nuance de
0.15% Nb présentant une microstructure granulaire fine ayant une

distribution uniforme avec un aspect homogeéne.
» La figure 14 montre une structure de Widmanstéatten pour la nuance de
0.20 % Nb avec des aiguilles plus grossiere que celle de la nuance 0.10 %

Nb mais avec une répartition structurale plus homogeéne.

Conclusion partielle :

Suivant les trois échantillons on peut remarquer une différence de structures dans
la taille des grains ainsi que dans I’homogénéité dans la répartition et on peut

conclure que :

1- Une teneur de 0.15 % Nb favorise une affinité de grains.

2- Une teneur de 0.20 % Nb favorise une homogénéité dans la répartition.
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2- ECHANTILLONS APRES TRAITEMENT DE DEFORMATION A CHAUD.

Les 3 échantillons de l'acier X70 élaboré de I'état brut de coulé sont

austénitisés a 1200°C durant 1heure puis déformés a chaud (60 %) et enfin
refroidies a I'eau. (X 500).

0.10 % Nb

Fig.15 Structure Ferrite polygonale
+ perlite + ferrite aciculaire

0.15 % Nb

Fig.16 Structure Ferrite fine+
perlite + ferrite aciculaire

0.20 % Nb

Fig.17 Structure Ferrite granulaire+
perlite + ferrite aciculaire
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Les 3 échantillons de I'acier X70 élaboré de I'état brut de coulé sont austénisés
a 1200°C durant lheure puis déformés a chaud et enfin refroidies a l'eau.
(X 1000).

0.10 % Nb

Fig.18 Structure Ferrite
polygonale + perlite + ferrite
aciculaire

0.15 % Nb

Fig.19 Structure Ferrite fine+
perlite + ferrite aciculaire

0.20 % Nb

Fig.20 Structure Ferrite
granulaire+ perlite + ferrite
aciculaire
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2- Echantillons aprés traitement de déformation a chaud.

Les micrographies optiques des figures 15,16 et 17 montrent les microstructures
des trois échantillons E1, E2 et E3 aprés un traitement thermomécanique

constitué par une austénitisation a 1200°C durant lheure puis déformation a

chaud (60 %) et enfin un refroidissement a I'eau. (X 500).

» la figure 15 est une micrographie optique de la nuance de 0.10 % Nb et elle
montre une structure ferritique avec une portion de perlite plus une ferrite
aciculaire.

e La ferrite a un aspect polygonal allongé.

¢ On a une répartition relativement homogéne des grains.

» La figure 16 de la nuance de 0.15 % Nb présente une microstructure

ferritique fine ayant une distribution uniforme avec un aspect homogene.

» La figure 17 de la nuance de 0.20 % Nb montre une structure ferritique
avec une portion de perlite plus une faible portion de ferrite aciculaire.
e La ferrite a une forme granulaire relativement grossiere ayant des

formes variées mais de répartition plut6t uniforme.

Conclusion partielle :

Suivant les trois échantillons on peut remarquer une différence de structures dans

la taille des grains mais 'homogénéité dans la répartition est conservée :

= Une teneur de 0.10 % Nb favorise une structure aciculaire et

polygonale.
= Une teneur de 0.15 % Nb favorise une structure fine et homogéne.

= Une teneur de 0.20 % Nb favorise une structure ferritique granulaire

relativement grossiére.

Un tel traitement montre une amélioration structurale du point de vue finesse et
homogeneité des phases constituant les nuances surtout pour la nuance de
0.15 % Nb.
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3 - ECHANTILLONS APRES TRAITEMENT DE TREMPE A L’EAU.

L’échantillon E1 de I'acier X70 élaboré a 0.10 % Nb austénisé et déformés
chaud et refroidies a I'eau # austénisé (1000°-950°- 900°-850°C) et trempé

l'eau. (X 500).

E1 x500/1000°C

a
3

E1 x500 / 950°C

E1 x500/900°C

Fig.21 Structure Ferrite polygonale Fig.22 Structure Ferrite granulaire +
+ perlite + ferrite aciculaire perlite
E1 x500 / 850°C

Fig.23 Structure Ferrite + perlite +
ferrite aciculaire

Fig.24 Structure Ferrite fine +
perlite + ferrite aciculaire
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L’échantillon E1 de I'acier élaboré a 0.10 % Nb austénisé et déformé a chaud
et refroidie a I'eau # austénisé (1000°-950°-900°-850°C) et trempé a l'eau.

(X1000)

E1 x1000 /1000°C

E1 x1000 / 950°C

Fig.25 Structure Ferrite polygonale +
perlite + ferrite aciculaire

Fig.26 Structure Ferrite granulaire +
perlite

E1 x1000 /900°C

E1 x1000/850°C

Fig.27 Structure Ferrite + perlite +
ferrite aciculaire

Fig.28 Structure Ferrite fine + perlite
+ ferrite aciculaire
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leau. (X 500).

E2 x500 / 1000°C

L’échantillon E2 de l'acier élaboré a 0.15 % Nb austénisé et déformés 3
chaud et refroidie a I'eau # austénisé (1000°-950°- 900°- 850°C) et trempé a

E2 x500 / 950°C

Fig.29 Structure Ferrite polygonale +

perlite + ferrite aciculaire

Fig.30 Structure Ferrite + perlite

E2 x500 / 900°C

E2 x500 / 850°C

Fig.31 Structure Ferrite polygonale +
perlite

Fig.32 Structure Ferrite + perlite
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L’échantillon E2 de l'acier élaboré a 0.15 % Nb austénisé et déformés a
chaud et refroidies a I'eau # austénisé (1000°-950°-900°-850°C) et trempés &

'eau. (X 1000).

E2 x1000 /1000°C

E2 x1000 / 950°C

Fig.33 Structure Ferrite polygonale +
perlite + ferrite aciculaire

Fig.34 Structure Ferrite + perlite

E2 x1000 / 900°C

E2 x1000 / 850°C

Fig.35 Structure Ferrite polygonale +
perlite

Fig.36 Structure Ferrite + perlite
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L’échantillon E3 de l'acier élaboré a 0.20 % Nb austénisé et déformés a
chaud et refroidies a I'eau # austénisé (1000°-950°-900°-850°C) et trempé &

'eau. (X 500).

E3 x500 /1000°C

E3 x500 / 950°C

Fig.37 Structure Ferrite polygonale +
perlite + ferrite aciculaire

Fig.38 Structure Ferrite + perlite +
ferrite aciculaire

E3 x500/900°C

E3 x500 / 850°C

Fig.39 Structure Ferrite + perlite

Fig.40 Structure Ferrite + perlite +
ferrite aciculaire
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L’échantillon E3 de I'acier élaboré a 0.20 % Nb austénisé et déformés a chaud

et refroidie a I'eau # austénisé (1000°- 950°- 900°- 850°C) et trempé a I'eau.

(X1000)

E3 x1000 /1000°C

E3 x1000 /950°C

Fig.41 Structure Ferrite polygonale +
perlite + ferrite aciculaire

Fig.42 Structure Ferrite + perlite +
ferrite aciculaire

E3 x1000 / 900°C

E3 x1000 / 850°C

Fig.43 Structure Ferrite + perlite

Fig.44 Structure Ferrite + perlite +
ferrite aciculaire
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3 - Echantillons aprés traitement de trempe a l'eau.

Aprés le dernier traitement thermomécanique, les échantillons E1-E2-E3 sont mis
en solution a différentes températures d’austénitisation ( 1000°C -950°C -900°C -
850°C) pendant 30 mn puis ils sont trempés a 'eau. ( les échantillons sont coupés

en 4 parties ).

L’échantillon E1 : (0.10 % Nb )

» pour la T° d’austénitisation de 1000 °C la micrographie optique montre une
structure conbinée entre polygonale et aciculaire avec une distribution

structurale homogene plus une portion de perlite.(fig.25)

» pour la T° d’austénitisation de 950 °C la micrographie optique montre une
dominance de structure granulaire avec des tailles de grains variées plus

une portion de perlite. (fig.26)

» pour la T° d’austénitisation de 900 °C la micrographie optique montre une
structure relativement homogéene de forme granulaire et de taille de grains
moyennes plus une faible portion de ferrite aciculaire plus de la perlite.
(fig.27)

» pour la T° d'austénitisation de 850 °C la micrographie optique montre une
structure homogene de ferrite fine plus une portion de perlite et une ferrite

aciculaire. (fig.28)

Interprétation :

un tel traitement a montré une morphologie plus fine et plus homogene de la
strcucture de I'échantillon E1 de la nuance 0.10% Nb par rapport au traitement de

déformation a chaud.

L’échantillon E2 : (0.15 % Nb)

» pour la T° d’austénitisation de 1000 °C la micrographie optique montre une
structure ferritique polygonale de taille variée de grains avec des formes
plus apparantes avec une portion de perlite ainsi qu’une faible portion de

ferrite aciculaire. (fig.33)
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» pour la T° d’austénitisation de 950 °C la micrographie optique montre une

structure plus ou moins hétérogéne de ferrite plus de la perlite. (fig.34)

» pour la T° dausténitisation de 900 °C on a une structure ferritique
polygonale de taille moyenne favorisant une homogénéité structurale ainsi

gu’une portion de perlite. (fig.35)

» pour la T° dausténitisation de 850 °C on a une structure ferritique
polygonale grossiere favorisant une structure hétérogéne plus de la perlite .
(fig.36)

Interprétation :

pour I'échantillon E2 de la nuance 0.15 % Nb la morphologie générale de la
structure a tendance vers une forme polygonale de la ferrite ainsi qu'une

irrégularité de forme par rapport a I’échantillon E1.

L’échantillon E3 : (0.20 % Nb )

» pour la T° d’austénitisation de 1000 °C la micrographie optique montre une
structure ferritique polygonale fine et homogene avec une portion de perlite

grossiére ainsi qu’une ferrite aciculaire. (fig.41)

» pour la T° d’austénitisation de 950 °C la micrographie optique montre une
structure ferritique plus fine plus de la perlite ainsi qu’une ferrite aciculaire .
(fig.42)

» pour la T° dausténitisation de 900 °C on a une structure ferritique

favorisant une aspect hétérogene ainsi qu’une portion de perlite. (fig.43)

» pour la T° dausténitisation de 850 °C on a une structure ferritique
polygonale grossiere favorisant une structure hétérogene plus de la perlite .
(fig.44)

Interprétation:

pour I'échantillon E3 de la nuance 0.20 % Nb on remarque une amélioration
apparente de la structure du point de vue taille de grains et 'homogénéité de

répartition des grains pour les températures d’austénitisation de 1000°C et 950 °C
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conclusion partielle :

e pour I'échantillon E1 de la nuance a 0.10 % Nb le traitement de trempe a
'eau a contribué a 'homogénéité relative de la structure avec un leger

affinement de grain par rapport au traitement de déformation a chaud.

e pour I'échantillon E2 de la nuance a 0.15 % Nb le traitement de trempe a
'eau n'a pas amélioré I'état structural de I'échantillon alors que la structure

obtenue avec le traitement de déformation a chaud reste meilleure.

e pour I'échantillon E3 de la nuance a 0.20 % Nb le traitement de trempe a
'eau a contribué a un affinement de grains pour les température de 1000°C

et 950 °C ainsi qu’a ’homogénéité structurale de cette nuance.

du point de vue thermique on peut dire que les meilleurs états structuraux sont
obtenus pour des températures d’austénitisation au dessus de 900°C, a
'exception de [I'échantillon E1 qui présente les meilleures caractéristiques

structurales pour les faible températures d’austénitisation.
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4- ECHANTILLONS APRES TRAITEMENT DE TREMPE ETAGEE A 1050°C.

Les échantillons E1/E2 et E3 austénisés et déformés a chaud et refroidies a
'eau # austénisés (1000°- 950°- 900°- 850°C) et trempés a I'eau. # Austénisés
a 1050°C refroidies et maintenues a 600°C puis refroidies a I'eau. (X500).

E1 x500

Fig.45 Structure ferrite aciculaire
+Ferrite + perlite

E2 x500

Fig.46 Structure Ferrite + perlite +
ferrite aciculaire

E3 x500

Fig.47 Structure Ferrite + bainite
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Les échantillons E1/E2 et E3 austénisés et déformés a chaud et refroidies &
l'eau # austénisés (1000°- 950°- 900°- 850°C) et trempés a I'eau. # Austénisés
a 1050°C refroidies et maintenues a  600°C puis refroidies a I'eau.
(X1000).

E1 x1000

Fig.48 Structure ferrite aciculaire
+Ferrite + perlite

E2 x1000

Fig. Structure Ferrite + perlite + ferrite
aciculaire

E3 x1000

Fig.50 Structure Ferrite + bainite
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4- ECHANTILLONS APRES TRAITEMENT DE TREMPE ETAGEE A 1050°C.

Les échantillons E1/E2 et E3 austénisés et déformés a chaud et refroidies &
l'eau # austénisés (1000°- 950°- 900°- 850°C) et trempés a l'eau. //
Austénisés a 1050°C refroidies et maintenues a 700°C puis refroidies a I'eau.
(X500).

E1 x500

Fig.51 Structure ferrite aciculaire
+Ferrite + perlite

E2 x500

Fig.52 Structure Ferrite + ferrite
aciculaire + perlite

E3 x500

Fig.53 Structure Ferrite + perlite
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Les échantillons E1/E2 et E3 austénisés et déformés a chaud et refroidies §
l'eau # austénisés (1000°- 950°- 900°- 850°C) et trempés a I'eau. # Austénisé
a 1050°C refroidie et maintenues a 700°C puis refroidies a 'eau. (X 1000).

E1 x1000

Fig.54 Structure ferrite aciculaire
+Ferrite + perlite

E2 x1000

Fig.55 Structure Ferrite + ferrite
aciculaire + perlite

E3 x1000

Fig.56 Structure Ferrite + perlite
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4- Echantillons aprés traitement de trempe étagée a 1050°c.

Dans ce traitement thermique 3 piéces des 3 nuances E1-E2-E3 ont subit un
traitement étagé en effectuant une mise en solution des trois piéces a 1050°C
pendant 30 mn puis un refroidissement jusqu'a 600°C ensuite un maintien

pendant 30 mn enfin une trempe a I'eau.

Les 3 autres pieces ont subit le méme traitement thermique mais la température
du palier est a 700°C.

1°/ palier & 600 °C :

» pour la nuance E1 ( 0.10 % Nb ) la microstructure présente une
dominance de ferrite aciculaire plus une portion de ferrite et de la perlite.
(fig.45)

» pour la nuance E2 ( 0.15 % Nb ) la microstructure présente un aspect
polygonal dominant de la ferrite avec des tailles de grains variées plus

de la perlite. (fig.46)

» pour la nuance E3 ( 0.20 % Nb ) la microstructure se constitue de la

ferrite ainsi qu’une portion considérable de bainite. (fig.47)

Interprétation :

Ce type de traitement thermique montre une amélioration structurale du point de
vue homogénéité dans la distribution et la finesse par rapport au dernier traitement

thermique éffectué.

L’échantillon E3 de la nuance présente donc les meilleures caractéristiques

structurales vu la présence d’'une seconde phase qui est la bainite.
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2°/ palier a 700 °C :

» pour la nuance E1 ( 0.10 % Nb ) la microstructure présente une
combinaison de ferrite aciculaire et une ferrite granulaire ainsi qu’une

portion de perlite. (fig.54)

» pour la nuance E2 ( 0.15 % Nb ) la microstructure présente une
ressemblance avec la nuance E1 avec une portion ferritique plus

grossiere plus une portion de ferrite aciculaire plus de la perlite. (fig.55)

» pour la nuance E3 ( 0.20 % Nb ) la micrographie optique montre une

structure ferrito-perlitique. (fig.56)

Interprétation :

Dans ce type de traitement les 3 nuances présentent une structure ayant un

aspect homogene.

- Les nuances E1 et E2 présentent une amélioration struturales apparentes
grace a l'apport de la ferrite aciculaire bienque la portion de cette derniere

diminue avec 'augmentation de la teneur en Nb.

- La nuance E3 montre une dégradation structurale a cause d'une forme

présentant une moindre quantité de ferrite aciculaire.
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5 - ECHANTILLONS APRES TRAITEMENT DE TREMPE ETAGEE A 850°C.

Les échantillons E1/E2 et E3 austénisés et déformés a chaud et refroidies a
'eau # austénisés (1000°- 950°- 900°- 850°C) et trempés a I'eau. # Austénisé
a 850°C refroidie et maintenues a 600°C puis refroidies a I'eau. (X 500).

E1 x500

Fig.57 Structure Ferrite + perlite +
ferrite aciculaire

E2 x500

Fig.58 Structure Ferrite + ferrite
aciculaire + perlite

E3 x500

Fig.59 Structure Ferrite + perlite
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Les échantillons E1/E2 et E3 austénisés et déformés a chaud et refroidies &
'eau # austénisés (1000°- 950°- 900°- 850°C) et trempés a I'eau. # Austénisé
a 850°C refroidie et maintenues a 600°C puis refroidies a I'eau. (X1000).

E1 x1000

Fig.60 Structure Ferrite + perlite +
ferrite aciculaire

E2 x1000

Fig.61 Structure Ferrite + perlite +
ferrite aciculaire

E3 x1000

Fig.62 Structure Ferrite + perlite
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S5-ECHANTILLONS APRES TRAITEMENT DE TREMPE ETAGEE A 850°C.

Les échantillons E1/E2 et E3 austénisés et déformés a chaud et refroidies §
l'eau # austénisés (1000°- 950°- 900°- 850°C) et trempés a I'eau. # Austénisé
a 850°C refroidie et maintenues a 700°C puis refroidies a I'eau. (X 500).

E1 x500

Fig.63 Structure Ferrite + perlite +
ferrite aciculaire

E2 x500

Fig.64 Structure Ferrite + perlite +
ferrite aciculaire

E3 x500

Fig.65 Structure Ferrite + perlite
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Les échantillons E1/E2 et E3 austénisés et déformés a chaud et refroidies a 'eau
# austénisés (1000°- 950°- 900°- 850°C) et trempés a I'eau. # Austénisés a 850°C
refroidies et maintenues a 700°C puis refroidies a I'eau. (X1000).

E1 x1000

Fig.66 Structure Ferrite + perlite +
ferrite aciculaire

E2 x1000

Fig.67 Structure Ferrite + perlite +
ferrite aciculaire

E3 x1000

Fig.68 Structure Ferrite + perlite
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5 - Echantillons apreés traitement de trempe étagée a 850°c.

Dans ce traitement thermique les 3 autres piéces des 3 nuances E1-E2-E3 ont
subit un traitement étagé a 850°C en effectuant une mise en solution des trois
pieces a 850°C pendant 30 mn puis un refroidissement jusqu’a 600°C ensuite un

maintien pendant 30 mn enfin une trempe a l'eau.

Les 3 autres pieces ont subit le méme traitement thermique mais la température

du palier est a 700°C.

1°/ palier & 600 °C :

» pour la nuance E1 ( 0.10 % Nb ) la microstructure présente une forme
ferritique grossiére avec une répartition hétérogéne ainsi qu’une portion

de perlite et une moindre quantité de ferrite aciculaire. (fig.60)

» pour la nuance E2 ( 0.15 % Nb ) la microstructure présente un aspect
relativement régulier avec une ferrite relativement fine plus de la perlite.
(fig.61)

» pour la nuance E3 ( 0.20 % Nb ) la microstructure présente une forme

homogene avec une répartition réguliere de perlite. (fig.62)

Interprétation :

D'une facon générale ce traitement thérmique ne présente pas d’intérét
metallurgique particulier puisqu’on ne remarque pas d’amélioration significative

dans la structure des trois nuances.

2°/ palier a 700 °C :

» pour la nuance E1 ( 0.10 % Nb ) la microstructure présente un aspect
homogene et régulier avec une répartition uniforme de grains ferritiques
polygonale avec une taille de grains moyenne ainsi qu'une présence de

ferrite aciculaire. (fig.66)

» pour la nuance E2 ( 0.15 % Nb ) la microstructure présente une

ressemblance polygonale avec la nuance E1 avec une portion ferritique
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plus grossiere et moins réguliere ainsi qu’une présence de la perlite.
(fig.67)

» pour la nuance E3 ( 0.20 % Nb ) la microstructure présente une forme

ferritique avec un aspect fin ainsi qu'une présence de la perlite. (fig.68)

Interprétation :

Le présent traitement thermique contribue a une homogéneéité apparente de la
structure et montre une forme polygonale de la ferrite pour les deux nuance E1 et
E2 et on remarque un affinement de grains pour la nuance de 0.10 % Nb (E1) puis

un grossissement croissant de grains en fonction de la teneur en Nb.

D’'une facon générale ce traitement thermique marque une amélioration
remarquable relativement au précédant traitement (600°C) du point de vue

affinement de grains et homogénéité structurale des trois nuances.

Conclusion partielle :

Le présent traitement thermique qui consiste a une austénitisation puis un
refroidissement suivie d’'un maintien isotherme et un refroidissement a I'eau a
permit d’aboutir a des états microstructuraux intéressants et peuvent etre ridigés

comme suit :

e Une austénitisation a 1050°C et un maintien a 600°C révele une structure

ferritique fine ainsi qu’a la formation de la bainite.

e Une austénitisation a 1050°C et un maintien a 700°C génere une

dominance de ferrite aciculaire pour les faibles teneures en Nb.

e Une austénitisation a 850°C et un maintien a 600°C ne présente pas

d’intérét structurale significatif.

e Une austénitisation a 850°C et un maintien a 700°C favorise la formation de

la ferrite polygonale et un affinement considérable des grains ferritiques.
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6- ECHANTILLONS APRES TRAITEMENT DE TREMPE A L’EAU GLACEE.

L’échantillon E1 (0.10 % Nb) austénisé et déformés a chaud et refroidie a I'eau
# austénisé (1000°- 950°- 900°- 850°C) et trempé a I'eau. # Austénisé a 850°C
refroidie et maintenues a 700°C puis refroidie a I'eau # austénisé a (1100°- 900°-
850°- 800°C) durant 30mn ensuite trempé a I’eau glacée. (X500)

E1 x500 /1100°C E1 x500/900°C

Fig.69 Structure Ferrite + bainite Fig.70 Structure Ferrite + martensite

E1 x500/850°C E1 x500 / 800°C

Fig.71 Structure Ferrite + perlite +ferrite Fig.72 Structure Ferrite + perlite
aciculaire
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L’échantillon E1 (0.10 % Nb) austénisé et déformés a chaud et refroidie a
leau # austénisé (1000°- 950°- 900°- 850°C) et trempé a l'eau. #
Austénisé a 850°C refroidie et maintenues a 700°C puis refroidie a I'eau #
austénisé a (1100°- 900°- 850°- 800°C) durant 30mn ensuite trempé
I’eau glacée. (X1000)

E1 x1000 /1100°C E1 x1000/900°C

Fig.73 Structure Ferrite + bainite Fig.74 Structure Ferrite + martensite

E1 x1000 / 850°C E1 x1000 /800°C

Fig.75 Structure Ferrite + perlite +ferrite Fig.76 Structure Ferrite + perlite
aciculaire
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6- Echantillons aprés traitement de trempe a I'eau glacée.

Les 4 pieces de I'échantillon E1 de la nuance 0.10 % Nb sont austénitisés a
(1100°- 900°- 850°- 800°C) durant 30mn ensuite trempé a I’eau glacée.

» pour la T° d’austénitisation de 1100 °C la micrographie optique montre une
structure ferritique fine de taille homogene de grains avec de la bainite.
(fig.73)

» pour la T° d’austénitisation de 900 °C la micrographie optique est marquée

par une structure ferritique allongée et fine plus de la martensite . (fig.74)

» pour la T° d’austénitisation de 850°C on a une structure ferritique d’aspect

granulaire mais a caractere homogene plus une ferrite aciculaire. (fig.75)

» pour la T° d'austénitisation de 800 °C on a une présence de structure

ferritique relativement grossiere plus de la perlite. (fig.76)

Interprétation :

Dans ce traitement thermique la trempe a été réalisée dans de I'eau glacée qui
peut etre considéré comme un taux de refroidissement rapide ce qui entraine une
structure a caractére durcissant comme la martensite et la bainite, ce qui a été
observé dans les differentes structures avec une présence de ferrite aciculaire

plus de la perlite et selon les T° d’austénitisation.

Les micrographies optiques sont en générale d’aspect homogene et une
distribution réguliere de graines ferritiques et on remarque que les meilleures

structures sont observées pour les températures superieures a 900°C.

Ce type de traitement montre ainsi l'effet d’'un refroidissement rapide sur la

formation de nouveaux constituants durcissants.
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7- ECHANTILLONS APRES TRAITEMENT DE TREMPE A L’AIR LIBRE.

L’échantillon E1 (0.10 % Nb) austénisé et déformé a chaud et refroidie a I'eau
/I austénisé (1000°- 950°- 900°- 850°C) et trempé a l'eau. // Austénisé a
850°C refroidie et maintenues a 700°C puis refroidie a I'eau // austénisé a
(1100°- 900°- 850°- 800°C) durant 30mn ensuite trempé a l'eau glacée //
austénisé a (1100°- 900°- 850°- 800°C) durant 30 mn puis refroidi a I’air libre

(X500).

E1 x500/1100°C

E1 x500 /900°C

Fig.77 Structure Ferrite + perlite +
ferrite aciculaire

Fig.78 Structure Ferrite + perlite

E1 x500/ 850°C

Fig.79 Structure Ferrite + perlite +
ferrite aciculaire

E1 x500/800°C

Fig.80 Structure ferrite aciculaire fine +
Ferrite + perlite
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L’échantillon E1 (0.10 % Nb) austénisé et déformé a chaud et refroidie a I'eau /
austénisé (1000°- 950°- 900°- 850°C) et trempé a l'eau. // Austénisé a 850°C
refroidie et maintenues a 700°C puis refroidie a I'eau // austénisé a (1100°- 900°-
850°- 800°C) durant 30mn ensuite trempé a I'eau glacée // austénisé a (1100°- 900°-
850°- 800°C) durant 30 mn puis refroidi a I’air libre (X1000).

E1 x1000 /1100°C E1 x1000/900°C

Fig.81 Structure Ferrite + perlite + Fig.82 Structure Ferrite + perlite
ferrite aciculaire

E1 x1000 / 850°C E1 x1000/800°C

Fig.83 Structure Ferrite + perlite + Fig.84 Structure ferrite aciculaire fine +
ferrite aciculaire Ferrite + perlite
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7- Echantillons aprés traitement de trempe a I'air libre.

Les 4 piéces de I'échantillon E1 de la nuance 0.10 % Nb sont encore austénitisés
a (1100°- 900°- 850°- 800°C) durant 30mn ensuite refroidis a I’air libre.

» pour la T° d’austénitisation de 1100 °C la micrographie optique montre une
structure ferritique réguliere avec une présence d’une ferrite aciculaire ainsi

que de la perlite. (fig77)

» pour la T° d'austénitisation de 900 °C la micrographie optique montre une

présence de ferrite plus de la perlite. (fig.78)

» pour la T° d’austénitisation de 850 °C on a une structure ferritique plus de la

ferrite aciculaire plus une portion de perlite.
On remarque une taille de grains plus fine et plus homogene. (fig.79)

» pour la T° d'austénitisation de 800 °C la micrographie optique montre une
structure ferrite plus une grande portion de ferrite aciculaire plus de la
perlite. (fig.80)

Interprétation :

Contrairemnt au traitement précédant les meilleures structures sont obtenues au

dessous de 900°C c'est-a-dire pour les T° d’austénitisation a 800°C et 850°C.

Les structures pour les T° d’austénitisation de 900 et 1100°C présentent des
structures non homogénes tandisque les T° de 800 et 850 °C montrent des

structures ferritiques aciculaires dominantes.

Ce traitement thermique montre que pour un refroidissement a l’air la portion de la
ferrite aciculaire augmente avec la diminution de la T° d’austénitisation et que les
meilleures caractéristiques structurales sont obtenues pour les T° les plus basses
( 800-850°C).
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2- 5 résultats expérimentaux obtenus :

1. BRUT DE COULEE : échantillons E1 — E2 — E3 de l'acier microallié X 70 élaboré.

Tableau 6
Aciers E1l E2 E3
% Nb 0,1 0,15 0,2
Dureté Hv 162 235 256
2- TRAITEMENT DE DEFORMATION A CHAUD.
Tableau 7
Aciers El E2 E3
% Nb 0,10 0,15 0,20
Dureté aprés
forgeage 216 254 200
3- TRAITEMENT DE TREMPE A L’EAU.
Tableau 8
Tempeérature | oo 900 950 1000
0.10 % Nb | _detrempe
Dureté Hv 202 212 163 175
Température | oo 900 950 1000
0.15 % Nb | de trempe
Dureté Hv 160 160 154 173
Tgmperat“re 850 900 950 1000
0.20 % Nb e trempe
Dureté Hv 143 154 158 149




4 - TRAITEMENT DE TREMPE ETAGEE A 1050°C.

Tableau 9
Température du %Nb 0.10 0.15 0.20
chauffage
600°C Dureté Hv 229 184 253
Température du %NDb 0.10 0.15 0.20
chauffage
700°C Dureté Hv 244 232 177

5 -TRAITEMENT DE TREMPE ETAGEE A 850°C.

Tableau 10
Température du %Nb 0.10 0.15 0.20
chauffage
600°C Dureté Hv 235 154 129
Température du | o5 Np 0.10 0.15 0.20
chauffage
700°C Dureté Hv 202 193 159

6 -TRAITEMENT DE TREMPE A L’EAU GLACEE.

Tableau 11
Tempeérature
de trempe 800 850 900 1100
(°C)
Dureté Hv 191 203 278 219

7 - TRAITEMENT DE TREMPE A L’AIR LIBRE.

Tableau 12

Temperatuore de 800 850 900 1100
trempe (°C)

Dureté Hv 211 190 168 192




FIGURES REPRESENTATIVES DES RESULTATS

1-BRUT DE COULEE : échantillons E1 — E2 — E3 de I’acier microallié X 70 élaboré.

DURETE Hv
300
235 256
D 250
U 200 162 T
R 150 et
E
7 100
E 50
0
0,05 0,1 0,15 0,2 0,25
% Nb

Fig. 85. Influence du % Nb sur la
dureté a I’état brut de coulée

2 - TRAITEMENT DE DEFORMATION A CHAUD.

DURETE Hv
300 254
250 - 216 200
w 200 -
i
o 150 -
D
0 100 -
50 -
O ] ] ]
0,05 0,1 0,15 0,2 0,25
% Nb

Fig. 86 Influence du % Nb sur la
dureté apres Forgeage et
refroidissement a I’eau.




3 -TRAITEMENT DE TREMPE A L’EAU.

DURETE Hv
250
202 212

200 A 163 175
£ 150
5
a 100 A

50 -
0 1 1 1 1
800 850 900 950 1000 1050
TEMPERATURE

Fig.87 Influence de la température d’austénitisation
sur la dureté. Refroidissement a I’eau. Nuance a
(0.10%Nb)

DURETE Hv
200
=
0 173
74
3
160 160
154
150 I I I I
800 850 900 950 1000 1050
TEMPERATURE

Fig.88 Influence de la température d’austénitisation sur
la dureté. Refroidissement a I’eau, Nuance a (0.15
%ND).




DURETE Hv

200

158

154 149

DURETE

100 I I I I
800 850 900 950 1000 1050
TEMPERATURE

Fig. 89 Influence de la température d’austénitisation sur la
dureté. Refroidissement a I’eau, Nuance a (0.20 %Nb).

4 -TRAITEMENT DE TREMPE ETAGEE A 1050°C.

DURETE Hv
R W
150
E
T 100
E 950
0 1 1 1
0,05 0,1 0,15 0,2 0,25
% Nb

Fig.90 Influence du % Nb sur la dureté apres
Trempe étagée (T1=1050°C et T2=600°C)
refroidissement a I’eau.
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DURETE Hv
300 244
D 250 ° 232
U 200 T O~ 7
R o
150
E
T 100
E 50
0 | |
0,05 0,1 0,15 0,2 0,25
% Nb
Fig.91 Influence du % Nb sur la dureté apres
Trempe étagée (T1=1050°C et T2=700°C)
refroidissement a I’eau.
5- TRAITEMENT DE TREMPE ETAGEE A 850°C.
DURETE Hv
250
235
D 200 \
154
U 129
150 Q
R \
E 100
T
g 950
0
0,05 0,1 0,15 0,2 0,25
% Nb

Fig.92 Influence du % Nb sur la dureté aprés Trempe
étagée (T1=850°C et T2=600°C), refroidissement a I’eau.
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DURETE Hv
250
202 193
D 200 o— -
u \
r 150
E 100
T
E 50
0 1 1 1
0,05 0,1 0,15 0,2
% Nb

0,25

Fig.93 Influence du % Nb sur la dureté apres Trempe étagée
(T1=850°C et T2=700°C) refroidissement a I’eau.

6 -TRAITEMENT DE TREMPE A L'EAU GLACEE.

DURETE Hv
300 278
250 - 219
w 200 - 191 203
% 150 -
2 100 -
50 -
0 : : : : : : :
750 800 850 900 950 1000 1050 1100
TEMPERATURE

1150

Fig.94 Influence de la température d’austénitisation sur la
dureté, refroidissement a I’eau glacée.Nuance a (0.10 %Nb)
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7- TRAITEMENT DE TREMPE A L’AIR LIBRE.

DURETE Hv
250
211 192

200 1 190 168 -
Elso-
g
D 100_

50 A

0 I I I I I I I

750 800 850 900 950 1000 1050 1100 1150

TEMPERATURE

Fig.95 Influence de la température d’austénitisation sur la dureté.
Refroidissement a I’air libre. Nuance a (0.10 %Nb)
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CHAPITRE 3

INTERPRETATIONS DES RESULTATS ET CONCLUSION

Introduction :

Les principaux phénomenes métallurgiques fondamentaux a considérer pour
les aciers a dispersoides sont la mise en solution et la précipitation des éléments

dispersoides.

Ainsi les effets métallurgiqgues du refroidissement accéléré dépendent
nettement de la composition chimique des aciers utilises et particulierement de
leurs trempabilités. Avec une composition chimique relativement pauvre, méme
apres refroidissement rapide, des microstructures de ferrite/perlite, semblable a
celles produites par refroidissement a l'air, sont obtenues.

Le travail effectué est focalisé sur I'étude de I'évolution de la microstructure
et des propriétés mécaniques (dureté) de trois nuances d’aciers microalliés a
haute limite d’élasticité au niobium, de I'élaboration en passant par les différents
traitements thermomécaniques et thermiques, afin de définir les propriétés

optimales.

1-Elaboration des échantillons : El- E2- E3

Trois échantillons E1-E2 et E3 ont été élaborés a partir d’'un acier mére
HSLA X70 norme API a différentes teneurs en élément dispersoide qui est le
niobium (0.10 - 0.15 - 0.20%).

Une analyse microscopique montre une structure de widmanstatten pour les
trois nuances E1- E2- E3. Cette structure est souvent obtenue dans les aciers
HSLA a I'état brut de coulée.

Les mesures de dureté de ces échantillons a I'état brut de coulée montrent
une croissance en fonction du pourcentage du Nb qui est essentiellement da a la

présence accrue des carbures de niobium.
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2- Traitement de déformation a chaud :

Les trois échantillons E1-E2-E3 ont subit une déformation a chaud de 60%

apres une austénitisation a 1200°C/1h suivi d’'une trempe a I'eau.

La T° d’austénitisation de 1200°C a été choisi pour éliminer la ségrégation
résultante aprés coulée et pour mettre en solution le maximum d’élément

dispersoide Nb vu son faible produit de solubilité a basse T°.

De nombreuses investigations faites sur les aciers HSLA ont montré que le
taux de ferrite aciculaire obtenu ainsi que des grains fins étaient fonction du taux

de déformation pour cela un taux de 60% de déformation a été choisi. [26], [27]

Suivant la variation des teneurs en niobium les échantillons présentent
différentes microstructures, pour cela une étude métallographigue et mécanique a

été faite pour interpréter ces variations structurales.

Les valeurs de duretés obtenues aprés un tel traitement thermomécanique
peuvent étre considérés comme satisfaisantes puisqu’ils montrent un seuil de

dureté relativement élevé.

D’aprés la figure 86 on remarque que le pic de dureté (254 Hv) correspond a
la nuance E2 (0.15 % Nb) ce qui peut étre confirmé par la microstructure de celle-

ci qui présente une allure plus fine par rapport au deux nuances E1 et E3. (fig.16)

» Pour la nuance 0.10 % Nb la micrographie montre une structure ferritique

polygonale allongée plus de la perlite plus une portion de ferrite aciculaire.

» Pour la nuance de 0.15 % Nb la microstructure est une ferrite fine et
homogene montrant ainsi I'effet de la déformation a chaud sur I'affinement

de grains ce qui a conduit a un durcissement maximum de la structure.

» Pour la nuance 0.20 % Nb la structure est une ferrite granulaire
relativement grossiére avec de la perlite et une faible portion de ferrite
aciculaire ce qui reflete la faible valeur de dureté ainsi qu'une teneure
élevée d’élément dispersoide engendre une précipitation grossiere moins

performante dans le durcissement structurale.
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Globalement ce traitement thermomécanique peut étre considéré comme
satisfaisant vu les caractéristiques structurales et mécaniques obtenues montrant
I'effet de la déformation a chaud sur I'affinement des grains et sur la précipitation
de I'élément dispersoide, malgré la T° d’austénitisation de 1200°C qui entraine

une coalescence du grain austénitique peu performante mécaniguement.

3- Traitement de trempe a 'eau.

Dans cette partie d’étude on a procédé a un traitement thermique de trempe
a I'eau pour différentes températures d’austénitisation pour montrer 'effet de cette
derniére sur les caractéristiques mécaniques et structurales de I'acier ainsi que

I'effet de la vitesse de refroidissement.

Les trois échantillons E1, E2 et E3 ont été coupés en 4 parties dont chacune
correspondra a une température d’austénitisation différente. (12 piéces)

Quant aux températures d’austénitisations adéquates, elles ont été choisies

selon les gammes suivantes : 850, 900, 950, 1000°C pour un maintien de 30mn.

D’aprés les mesures prises, les trois échantillons présentent différentes

valeurs de duretés selon la teneur en Nb et la température de trempe.

e Pour une teneur de 0.10 % Nb le maximum de dureté (212 Hv)
correspond a une austénitisation a 900°C et les meilleurs résultats sont
obtenus pour des températures d’austénitisation les plus basses.
(fig.87)

e Pour une teneur de 0.15 % Nb le maximum de dureté (173 Hv)
correspond a une austénitisation a 1000°C et on remarque que les
résultats obtenus sont presque d'un méme niveau et qu’ils sont

inférieures a celle de I'échantillon de 0.10 % Nb. (fig.88)

e Pour une teneur de 0.20 % Nb le maximum de dureté (158 Hv)
correspond a une austénitisation a 950°C, de méme que le précédant
les valeurs deviennent de plus en plus inférieures et atteignent donc le

niveau de dureté le plus bas. (fig.89)
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Dans cette partie détude on peut conclure que les meilleures
caractéristiques sont obtenues pour un minimum de taux de Nb (0.10 % Nb) et
pour une T° d’austénitisation de 900°C et que les valeurs obtenues sont
défavorables en fonction de la teneur en élément dispersoide. Pour des teneurs
supérieures en Nb les meilleurs résultats correspondent a des T° d’austénitisation

plus élevées.

Ce résultat peut étre interprété par le faite qu’'un taux accru en élément
dispersoide formerait des précipites a basse température en quantité suffisante
pour empécher le maximum de carbone de se mettre en solution a haute

température et de ce faite générait une structure ultérieure peu durcissante.

Du point de vu microstructural les micrographies optiques de la nuance E1
présentent des structures plus fines et plus homogenes mais pour la nuance E2
on remarque une coalescence des grains ce qui explique la dégradation
mécanique de cette nuance tan disque pour la nuance E3 le présent traitement a
contribué a un affinement de grains ferritique favorable au durcissement mais une
teneur relativement élevée en élément dispersoide a entrainé une coalescence
des précipités des carbonitrures de Nb ce qui va a I'encontre du durcissement

global de I'acier.

En comparaison avec le traitement thermomécanique on remarque une
dégradation des caractéristiques mécaniques pour les trois échantillons surtout
pour les deux nuances E2 et E3 et on peut conclure que la déformation a chaud

contribue a un meilleur durcissement car il présente un seuil de dureté plus élevé.

4 -Traitement de trempe étagée a 1050°C :

Cette partie d’étude comprend deux cycles thermiques ayant le méme
schéma thermodynamique et qui est caractérisé par une trempe étagée ou la
moitié des échantillons E1-E2 et E3 vont subir ce type de traitement thermique (6

pieces).

Le schéma thermique de cette partie d’étude peut étre représenté par :
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e Une austénitisation a 1050°C pendant 30mn des trois échantillons E1-E2 et
E3:

e Les trois échantillons ont été ensuite maintenus pendant 30 mn a une

température constante (600°C (trois pieces) et 700°C (trois autres piéces)).
¢ Refroidissement rapide a 'eau.

Chaque cycle thermique est caractérisé par la température constante du
chauffage (600 ou 700°C).

Des mesures de dureté ont été faites pour étudier I'influence du pourcentage
du Nb sur les caractéristiques mécaniques de I'acier, ainsi qu'une étude
métallographique a été réalisée pour illustrer les variations microstructurales de

I’acier en fonction de la teneure en Nb.

Des niveaux de duretés relativement élevés ont été observés dans cette
partie d’étude qui marque I'importance de ce type de traitement par rapport aux

autres traitements thermiques.

> Pour le cycle a 600°C :

D'une fagon générale les résultats obtenus montrent une amélioration
structurale et mécanique par rapport au traitement précédant pour les trois

nuances.

L’allure de la courbe représentative de la dureté en fonction du pourcentage
de Nb marque une dégradation remarquable pour la teneure de 0.15 % Nb et
montre un maximum de dureté pour une teneure de 0.20 % Nb (253 Hv).
(fig.90)

En effet la microstructure de I'échantillon a 0.20 % Nb présente une allure
fine et montre une présence d’'une nouvelle phase qui est la bainite.
L’échantillon a 0.15 % Nb est marqué par une structure grossiére apparente

et justifie de ce faite ses caractéristiques mécaniques.



>

96

Pour le cycle a 700° C :

La courbe de la dureté des trois échantillons prend une allure décroissante
en fonction du pourcentage du Nb et montre un pic de dureté a 0.10 % Nb
(244 Hv) (fig.91). La microstructure correspondante montre I'effet consolidant

de la ferrite aciculaire sur la matrice.

Pour la nuance E1 et E2 on remarque une amélioration considérable tan
disque pour la nuance E3 ses caractéristiques mécaniques décrois pour un

maintien isotherme a 700 °C.

Pour les deux nuances E1 et E2 la température de maintien isotherme a
700 °C donne des meilleurs résultats par rapport a la température isotherme
de 600 °C et montre de ce fait un intérét particulier pour le durcissement de
ces nuances di a I'apport consolidant d’'une portion supérieure de la ferrite

aciculaire sur la matrice.

Ces résultats confirment l'effet du maintien isotherme sur ['évolution

structurale et mécanique de I'acier. [22]

5 -Traitement de trempe étagée a 850°C:

Le schéma thermique de cette partie d’étude est analogue au précédent sauf

que la température d’austénitisation est a 850 °C/30 mn. (6 autres pieces)

Une austénitisation a 850°C pendant 30mn des trois échantillons E1-E2 et
E3:

trois pieces des échantillons E1-E2 et E3 ont été maintenues pendant 30

mn a une température constante 600°C et les trois autres pieces a 700°C.

Refroidissement rapide a I'eau.

L’austénitisation a 1050°C entraine la présence ultérieure des phases

durcissantes puisqu’elles sont issues du domaine austénitigue mais une

austénitisation a 850°C favorise une dominance plutot ferritique et de ce faite des
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caractéristiques plus faible. Pour cela dans cette partie d’étude les valeurs de

duretés sont relativement inférieures au traitement précédent.

L’échantillon a E1 (0.10 % Nb) représente le cas optimum et donc les

meilleures caractéristigues mécaniques.

D’'une fagon générale il y a une légere dégradation des caractéristiques
mécaniques par rapport au traitement thermique précéedant sauf pour le cas de la

nuance E1.

> Pour le cycle a 600°C :

L’allure de la courbe représentative de la dureté est décroissante et plus
rapide et le pic de dureté correspond a la teneure de 0.10% Nb et atteint
235 Hv au-dela de ces teneurs en Nb on remarque une chute de duretés.
(fig.92)

Les micrographies optiques des différents échantillons révélent des
structures plutdét grossieres et on a absence des structures fines de ces
derniers. D’autre part une austénitisation a 850°C ne permet pas une mise en
solution compléte du Nb vu sa faible solubilité a basse T° et de ce fait

générait une précipitation peu durcissante.

» Pour le cycle a 700°C :

L’allure de la courbe représentative de la dureté est décroissante et moins
rapide et le pic de dureté correspond a la teneure de 0.10% Nb et atteint

202 Hv au-dela on remarque une chute de duretés. (fig.93)

Les micrographiques optigues des différents échantillons révélent des
structures ferritiques polygonales homogénes. Pour la nuance de 0.10 % Nb
la taille moyenne des grains est fine par rapport aux deux autres nuances et
on remarque que la structure devient de plus en plus grossiére a fur et

mesure gue la teneure en élément dispersoide augmente.

Les résultats correspondants sont moins satisfaisants par rapport a celle de la T°
isotherme de 600°C car les microstructures sont de préférence polygonales et non

aciculaires.
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Globalement pour le traitement étagé de la T° d’austénitisation de 1050°C les
résultats sont meilleurs que celle de la T° de 850°C car bien que les
microstructures de celle-ci sont polygonales et homogénes mais celle de la T° de
1050°C sont consolidés par I'apport de la ferrite aciculaire qui contribue au mieux

au durcissement de la structure.

6 -Traitement de trempe a I'eau glacée.

Dans ce cycle de traitement thermique I'échantillon a 0.10 % de Nb est
soumit a une trempe a l'eau glacée pour une gamme variée de température
d’austénitisation (800-850-900-1100°C)/30mn mettant en jeu linfluence de ce

parametre métallurgique sur les caractéristiques mécaniques de I'acier.

Les résultats expérimentaux de cette partie d’étude sont marqués par un pic
de dureté maximum relativement par rapport a tous les résultats obtenus
précédemment car le refroidissement est assez rapide pour former des
constituants  microstructuraux a caractere durcissant (de nombreuses
investigations faites sur les aciers HSLA montrent que la vitesse de
refroidissement contribut a un affinement de grains ainsi qu’a la formation de la
ferrite aciculaire fine [27], [23] [28],).

Le pic de dureté dans ce cas atteint un niveau le plus élevé (278 Hv) et il est
observé pour une température d’austénitisation de 900°C, température pour
laguelle le graphe représentatif de la dureté en fonction de la T° présente un

changement considérable. (fig.94)

En effet pour cette température d’austénitisation 900 °C la micrographie
optigue est marquée par une structure ferritique allongée et fine plus de la

martensite ainsi qu'une portion de ferrite aciculaire. (fig.74)

A 900°C le chauffage de cette nuance d’acier est réalisé a un niveau bas du
domaine austénitique ce qui entraine un double effet de durcissement car on a
une présence de phase martensitique aprés refroidissement par I'eau glacée, ainsi

bY

gu'un chauffage a cette température évitera un grossissement du grain
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austénitique da a la présence des carbures NbC non dissous, qui pour des
températures supérieures le grain austénitique devient plus gros. Pour cela cette

température correspond a un durcissement maximum.

Ce type de traitement présente un intérét particulier puisqu’il montre l'effet d’un
refroidissement rapide sur la formation des structures ayant des phases fines et

durcissantes contribuant a une amélioration structurale et mécanique.

7- Traitement de trempe a I'air libre.

Le méme échantillon (0.10 % Nb) a subit dans ce cas un traitement
thermique de trempe a lair libre pour les mémes températures d’austénitisation
(800-850-900-1100°C)/30mn.

Ce traitement thermique met en évidence leffet de la vitesse de
refroidissement pour les mémes parametres métallurgiques sur les constituants

structuraux de 'acier E1.

L’aspect général des micrographies optiques de cet échantillon révéle une
structure ferrito-perlitique avec des portions de ferrite aciculaire plus ou moins

fines selon la température d’austénitisation.

Le maximum de dureté est observé a la température de 800°C (211 Hv)
apres laquelle on remarque une chute des caractéristiques mécaniques pour les
températures plus élevées, a cette température on remarque une présence
apparente de la ferrite aciculaire dominante qui a contribué a 'amélioration des

caractéristiques mécaniques de cette nuance. (fig.95)

Le pic de dureté correspond donc a une structure ferritique consolidée par la
présence de ferrite aciculaire fine qui est atteinte a température de 800°C. (fig.80)

Au dela de cette température la portion de ferrite aciculaire diminue et les
produits de la transformation perlitique ont une structure plus grossiere et moins

homogene.

Les résultats de ce traitement thermique peuvent étre comparés avec les

résultats obtenus apres le traitement thermique de trempe a I'eau marquant une
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ressemblance mais avec une légére diminution des caractéristiques structurales et

mécaniques vu la vitesse de refroidissement de ce traitement qui est plus lente.

Un tel traitement thermique favorise donc la présence de la ferrite aciculaire
a basse T° d’austénitisation qui contribue a la consolidation de la structure tan
disque le traitement de trempe a I'eau glacée montre des grains plus fins avec une

consolidation de la martensite.
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CONCLUSION

La présente étude est consacrée pour I'étude de leffet des traitements

thermiques et thermomeécaniques sur trois nuances d’aciers microalliés élaborés

a partir d’'un acier HSLA X70 normes API en faisant varier le pourcentage d’un
élément dispersoide qui est le Niobium (0.10- 0.15 — 0.20%).

Trois échantillons ont été donc le sujet d’'un traitement thermomécanique et

différents traitements thermiques successifs et ont fait I'objet de plusieurs

variations mécaniques et structurales.

Une grande variété de microstructures a été observée durant les différents

traitements thermiques ainsi que des niveaux croissants de duretés reflétant I'effet

de ces derniers sur I'évolution mécanique et microstructurale de I'acier et peuvent

ainsi déduire les conclusions suivantes :

1.

Apreés coulée l'acier voit ses caractéristiques mécaniques augmenter en
fonction du pourcentage du Niobium qui se présente sous forme de
carbures.

La micrographie optique montre une structure de Widmanstéatten pour les
trois nuances a I'état brute de coulée.

D’'une fagon générale les meilleures caractéristiques meécaniques et
structurales correspondent au minimum de pourcentage en Niobium
(0.10 %) pour les différents traitements thermiques effectués.

Un traitement thermomécanique défini par une austénitisation a 1200°C/1h
suivi d’'un forgeage puis refroidissement a I'eau produit un seuil de dureté
intéressant et montre un pic de dureté pour la nuance de 0.15 % Nb.

Un traitement de trempe a 'eau a différentes températures d’austénitisation
montre que le maximum de dureté est obtenu pour une teneure de 0.10 %
Nb a la température de 900°C.
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Un niveau de dureté intermédiaire est obtenu en réalisant un traitement
étagé a 1050°C/850°C suivi d’'un maintien isotherme a 600°C/700°C et un
refroidissement a I'eau.

un traitement thermique étagé a 1050 °C avec un maintien isotherme a
600°C montre un pic de dureté pour la nuance E3 (0.20% Nb) favorisé par
la formation d’'une seconde phase qui est la bainite.

De méme avec le traitement thermique étagé a 1050 °C et un maintien
isotherme & 700°C le pic de dureté correspond a la nuance E1 (0.10%)
favorisé par la formation de la ferrite aciculaire qui contribue a un
durcissement important de la structure.et montre une diminution de sa
portion en fonction de la teneure en Nb.

le traitement thermique étagé a 850°C avec un maintien isotherme a 600°C
montre un pic de dureté pour la nuance E1 (0.10) mais un tel traitement ne
présente pas d’intérét structural significatif.

le traitement thermique étagé a 850°C avec un maintien isotherme a 700°C
favorise la formation d’'une ferrite polygonale avec un affinement de grains
ferritique contribuant a un durcissement intermédiaire de la structure et
révele un pic de dureté pour la nuance E1 (0.10%).

Une trempe a I'eau glacée pour une austénitisation a 900°C de la nuance a
0.10 % Nb contribue a une amélioration des caractéristiques mécaniques
de l'acier consolidé par la formation de la martensite et montre un maximum
de dureté obtenu durant toute I'étude.

Une trempe a I'air libre de la nuance E1 a 0.10 % Nb réveéle la présence de
la ferrite aciculaire pour les faible T° d’austénitisation et donne un pic de
dureté & 800°C et montre I'effet favorable d’un refroidissement relativement
lent sur 'amélioration des caractéristiques structurale et mécanique de

I'acier.
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