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INTRODUCTION




- Les aciers inoxydables austénitiques classiques ont une impor-
tance technologique incontestée, pour leur excellente résistance-d la
corrosion a4 haute température, et leur bonne résistance mécanique.

L addition d'Azote en solution solide leur confére des propriétés
spécifiques trés intéressantes pour ce type d'aciers: il accroit la
stabilité du résean cubique a faces centrées, il augmente la résistance
a4 1la corrosion par piglres, & la corrosion intergranulaire, et 3 la
fissuration par corrosion sous contrainte. D’un point de vue mécanique,
1°Azote améliore la résistance au fluage et conserve la haute tenacité
des aciers inoxydables austénitiques. Mais surtout, la présence d’Azote
en solution solide assure un fort durcissement de la matrice, et ac-
croit donc la limite d°élasticité et 1la contrainte d'écoulement. Des
résultats antérieurs ont montré qu’il existait un effet de durcissement
combiné: durcissement par solution solide interstitielle - durcissement
par affinage du grain. Néanmoins cette interaction n'a été analysée que
sur la limite d°"élasticité des aciers Z2 CND 17-12 (AISI 316L), &
vitesse de déformation imposée; de plus l’interprétation des diverses
composantes de durcissement nous a paru trés insuffisante.
C’est pourquoi, en collaboration avec le. centre de recherche
UNIREC (USINOR SACILOR) a Unieux nous avons entrepris d’étudier 1 inf-
-luence conjointe de 1°Azote et de la taille de grain sur les limites
~ d’élasticité et contraintes d écoulement d’aciers inoxydables austéni-
tigues type Z2 CND 17-12, et 1l effet de la température et de la vitesse
de déformation sur cette influence. Cette étude s’appuie sur des con-
naissances déja acquises au sein du Laboratoire de Métallurgie Physique
.de 1°Université de Lille I concernant ces mémes aciers, et prolonge ces
connaissances.
Le premier chapitre de cette thése est consacré & une étude
bibliographique en trois parties A, B et C.
La partie A présente les différents modéles existants pour le durcis-
sement par affinage du grain des polyceristaux, en corrélation avec
leurs modes de déformation et les sous-structures de dislocations
associées. La partie B expoée les connaissances actuelles concernant
le durcissement par solution solide interstitielle d Azote des aciers
inoxydables austénitiques. Enfin la partie C fait le point des premiers
résultats rencontrés dans la littérature concernant 1l°effet conjoint
Azote ~ taille de grain sur 1le durcissement des aciers inoxydables
austénitiques, pour conclure en la nécessité d’une étude plus appro-
fondie sur ce sujet.



Le second chapitre comporte deux parties A et B. La partie A
décrit les matériaux étudiés, le programme d essais, les moyens mis en
ceuvre et le dispositif expérimental. La partie B présente 'les résul-
tats expérimentaux et leur mode d'exploitation.

Le troisiéme chapitre consiste en la discussion et 1 interpré-
tation des résultats expérimentaux, pour aboutir & la proposition d un
modéle.

Enfin ndus avons confondu dans un méme chapitre les conclusions
du chapitre II1 et les conclusions générales de notre travail.



CHAPITRE 1

ETUDE BIBLIOGRAPHIQUE






INFLUENCE DE LA TAILLE DE GRAIN

SUR LES PROPRIETES MECANIQUES DES POLYCRISTAUX
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I- INTRODUCTION - RELATION DE HALL-PETCH

La déformation macroscopique & froid d un monocristal est gou-
vernée par le glissement des dislocations sur un ou plusieurs plans ,
leur multiplication, leurs interactions mutuelles et avec les défauts
ponctuels, si la température est suffisamment basse, et leur annihila-
tion, soit 4 la surface de 1°échantillon, soit par réaction entre deux
dislocations paralléles de vecteurs de BURGERS opposés. La limite
élastique et le durcissement sont essentiellement contrdlés par les
interactions entre dislocations et entre dislocations et défauts
ponctuels. ‘ |

La présence de joints de grains dans les polycristaux entraine
un fort effet de durcissement. Ce dernier est dii & la difficulté de
propager 1°écoulement plastique d'un grain & 1l'autre. I1 dépend par
conséquent fortement du nombre de systémes de glissement disponibles et
de la possibilité de glissement dévié, dans la structure cristalline.

La différence de comportement plastique entre les monocristaux
et les polycristaux a, depuis longtemps, été imputée a 1 existence d’une
interaction joints de grains-dislocations. Les joints ont tout d’abord
été considérés comme "passifs"”,servant uniquement d obstacles au mouve-
ment des dislocations ; puis vers les années soixante, comme "actifs”,
c’est a dire pouvant aussi Jjouer le rble de sources et de puits de
dislocations.

L’étude des effets produits par 1 introduction des Joints de
grains doit tenir compte des paramétres qui caractérisent les grains :
orientation, taille de grain, forme, microstructure, texture..., et
de ceux qui caractérisent les joints: désorientation de part et d’autre,
Jjoint général ou joint spécial, densité et caractéristiques des dislo-
cations intrinséques et extrinséques dans chaque joint..., De plus, il
ne pourrait s’agir que d’'une étude statistique, car les valeurs de ces
paramétres varient d’un grain a4 1l autre et d'un joint & 1l autre dans le
polycristal. .



- I2 -

————

Durant les cinquante derniéres années, la majeure partie des
travaux expérimentaux et théoriques a porté sur 1 interprétation de
la relation contrainte-déformation et sur le développement de la
texture pendant la déformation & froid. Toutefois dans les vingt
derniéres années, de nombreuses études expérimentales et théoriques
ont porté sur l'effet de la taille de grain (paramétre facile &
mesurer) sur les propriétés mécaniques, en particulier sur la limite
d élasticité et (ou) la contrainte @’écoulement des polycristaux. Elles
ont tenté d’interpréter la forme de la loi phénoménologique établie
expérimentalement entre la contrainte d’écoulement et la taille de

grain :
(1 oy,F = oo(€) + k(€).dm

ol oy,r représente la limite d’élasticité { oy: yield stress ) ou la
contrainte d écoulement ( or: flow stress ),
go(€) et k(€) sont des fonctions de la déformation € ,
[oo(€) représente la contrainte de frottement de réseau du
matériau supposé 8tre un monocristal ],

n est une constante.

HALL et PETCH [1,2] ont proposé la valeur n=1/2 d'ou la
“relation de HALL-PETCH" (fig.I-1): '

(2) ov,F = oo + k.d~1/2

Plusieurs autres études expérimentales et théoriques ont conduit
a une relation du méme type. Citons par exemple, en ce qui concerne les
matériaux cubiques a faces centrées,les travaux de: J.C.M.LI et Y.T.CHOU
[3]); CUTUMBA RAO, TAPLIN et RAMA RAO [4] sur les aciers austénitiques
au Cr-Mn-N ; L.A.NORSTR3M [5] et [6] sur l’acier inoxydable austéniti-
que type AISI 316L; SHAN-LE WANG et L.E.MURR [7] sur le Nickel(S89,98%),
le Cuivre(98,99 %), et le Laiton (70/30)...

Toutefois, 1 exposant n ne prend pas la valeur 1/2 pour tous les
métaux et alliages. Par exemple, E.M.SCHULSON, T.P.WEIHS, D.V.VIENS et

I.BAKER ont mis expérimentalement en évidence la valeur n = 0,8 pour
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1°alliage NizAl [8]; L.R.MORRIS, H.SANG et D.H.ﬁOORE [8] la valeur n = 1
pour 1l°alliage Al-B%Ni.

En définitif, nous pouvons retenir gque la plupart des résultats
expérimentaux publiés peuvent étre approchés avec des valeurs de n comp-
rises entre 1/3 et 1.

0= d, + kd

Og: FLOW STRESS

o, : FRICTIONAL STRESS
k ¢ HALL-PETCH SLOPE
d : GRAIN SIZE

Fig.I-1: Relation de HALL-PETCH.

L expérience montre que la fonction co(€) est toujours crois-
sante et qu’elle a en général une forme parabolique ; pourtant dans
certains cas il existe une relation linéaire entre oo et € . En revan-
che la variation de la fonction k(€) est plus complexe; tous les cas
ont été rencontrés : croissance, décroissance, constance, variation non
monotone [10] .

Pour 1 interprétation de la relation (1), plusieurs‘modéles ont
été proposés, tenant compte des microstructures de déformation du
matériau [10] et [11]. Ils peuvent étre classés en quatre grandes

catégories:
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1 - Les modéles qui considérent le joint comme un obstacle sur
lequel les dislocations viennent s empiler.

2 - Ceux qui évaluent le durcissement produit par les disloca-
tions dans 1 espace limité du grain.

3 - Ceux qui divisent 1’espace du grain en deux zones, auxquel-
les s "applique la loi des mélanges (d une part la 2zone voisine
du joint, d autre part la zone intérieure).

4 - Ceux qui considérent gque les Jjoints jouent le réle de sour-
ces de dislocations au cours de la déformation du polycristal.

Nous présentons maintenant briévement chacun de ces modéles.

II-MODELES BASES SUR L°EMPILEMENT DES DISLOCATIONS AUX JOINTS DE GRAINS

Le mécanisme original proposé par HALL considére le joint comme
un obstacle sur lequel les dislocations viennent s empiler. LI et CHOU
[3] ont envisagé différents types d empilements de dislocations suscep-
tibles de se développer dans les grains et de s’empiler sur les joints:
empilements dans un ou plusieurs plans, blogués d'un seul ou des deux
cbtés, empilements circulaires, dans un milieu homogéne ou hétérogéne,
isotrope ou anisotrope. L étude a été faite en considérant des distri-
butions discrétes ou continues de dislocations. Elle considére que la
limite d’élasticité d'un polycristal est atteinte dés que la contrainte
en téte de 1l°empilement, ot est supérieure a une valeur critique oe a
partir de laquelle le glissement se propage dans le grain adjacent non
encore déformé.

IT - 1) Cas d 'un empilement plan de dislocations, de méme plan
de glissement et de méme vecteur de BURGERS, bloqué d un

seul coté.
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a-1

Fig.I-2: Empilement de dislocations contre un joint de grain.

II-1-1) Empilement de dislocations discrétes (fig.I-2)

ESHELBY,FRANK et NABARRO [11] ont donné une solution'exacte
pour l’empilement de dislocations vis, coins, ou mixtes, dans un milieu
isotrope ou anisotrope. Le plan de glissement est x0z et toutes les
dislocations sont paralléles & 0z. A 1°équilibre la force exercée sur
chaque dislocation est nulle; la contrainte en téte d’empilement ot
est alors:

(3 Ot = pP.Ca

ol oa est la contrainte appliquée et ol le nombre de dislocations p est
relié 4 la longueur de 1°empilement 1, et & la contrainte appliquée par
la relation:

(4) . p = loa/2A

ol A est un facteur dépendant de la rigidité du nilieu et de 1a nature
des dislocations constituant 1 empilement.

ub
(S A= —————— [ sin23 + (1 - V)cos23 ]
2l - ¥ ) ‘
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pour un milieu isotrope; et pour un milieu anisotrope:
b
(8) A = —( Resin2d + Kvcos2d )
2r
® représente 1l'angle entre la ligne de dislocation et
le vecteur de BURGERS;
K est le module de cisaillement;
¥ le coefficient de Poisson;
b le vecteur de BURGERS;
Kv et Ko sont les coefficients de rigidité du milieu anisotrope
relatifs respectivement & un empilement de dislocations vis
( Ev ) et & un empilement de dislocations coins ( Ke ).

La contrainte appliquée est définie par:
(7 : . . Oa = Oxysin® + oyecosd
Le glissement se propagera dans le grain adjacent, lorsque or aura

atteint la contrainte critique oe, c’est a dire pour la contrainte
appliquée:

(8) JOa = J 2.A.0c 172

En tenant compte de la contrainte de frottement du réseau oo, et en
assimilant la longueur de 1l’empilement 1 & la taille de grain d, on
obtient:

(9 oy = oo + k.d-wv2

I1-1-2) Empilement constitué d une ditribution continue de dislocations

Si on considére, non pas une distribution discréte de disloca-
tions ayaht_le méme vecteur de BURGERS, mais une distribution continue
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de dislocations, ayant chacune un vecteur de BURGERS infinitésimal. En
utilisant le méme critére de limite d’'élasticité: ot = Oc en téte d’em-

empilement, on arrive 4 la méme équation (9) [3].

I1-1-3) Effet d'un champ de contraintes non uniforme.

CHOU et LOUAT [12] ont examiné l°effet d'un champ de contraintes
non uniforme sur une distribution continue de dislocations. Ils obtien-

\1 8.A.0c

(10) oy = 09 + ——— 8 1-/2

A+l

pour une répartition de contraintes définie par:

nent 1°équation:

(11) ety =ox ( L+ At/ 1)

ou ,A est une constante(fig.I-3). Le coefficient k de HALL-PETCH est
alors:

\l 8.A.0¢

k =
/ A+2
G4
SEA-
q- s
t "

Fig.I-3 : Champ de contrainte non uniforme
utilisé par CHOU et LOUAT [12].



L équation (10) se réduit bien 4 1°équation (9) lorsque A=o0,
mais dans (10), oo et oy dépendent de 1; la loi de HALL-PETCH n’est
alors pas valable. Ce qui veut dire que dans le cas des matériaux
écrouis il faut tenir compte d'abord de 1°écrouissage, donc des
contraintes internes qui en découlent par suite de leur répartition
uniforme. Dans ce cas 14, la loi de HALL-PETCH n’est peut étre pas
valable. '

Les effets d’'une distribution non uniforme de contraintes sur
la distribution de dislocations et sur la concentration de contraintes
ont été discutés par YOKOBORI et ICHIRAWA [13],CHAUDHARI et SCATTERGOOD
[14], et par E.SMITH [13].

II-1-4) Empilement de dislocations dissociées

L’effet de l’énergie de faute d’empilement ou de la largeur de
dissociation des dislocations partielles sur les propriétés des empile-
ments a été étudié par LI [16]. Les positions d équilibre de toutes les
dislocations partielles sont déterminées numériquement comme on pouvait
le prévoir. La largeur de faute d empilement est minimale au voisinage
de la téte d empilement et augmente au fur et & mesure qu'on s’en
éloigne. Cependant la concentration de contrainte en téte d’empilement
et le nombre de dislocations par unité de longueur d’empilement sont
indépendants de 1’énergie de faute d’empilement. Ce résultat était
prévisible du fait que les résultats obtenus dans le cas d’une distri-

bution continue étaient identiques & ceux obtenus dans le cas d une

distribution discréte.
II1-1-5) Effets dynamiques créant des empilements de dislocations

Vu 1’effet important de la contrainte sur la mobilité des
dislocations, ROSENFIELD et HAHN [17] ont montré que le temps de forma-

tion de 1 empilement dépend du paramétre:



(13) B=u(dlnv/ Ylno )

ou v est la vitesse des dislocations et u le module de cisaillement.

En supposant que B est indépendant de la contrainte, le calcul numéri-
que dﬁ temps pour que la contrainte en téte d empilement atteigne la
moitié de la valeur d’équilibre donne:

(14) tisz / to = exp(0,75 104 B)

ol to est le temps nécessaire dans le cas od B = 0.
Ces effets dynamiques influent sans aucun doute sur les valeurs de la
contrainte d°écoulement & différentes vitesses, et sur 1le retard

eventuel & 1°écoulement.
II-2) Empilement blogué des deux cftés
II-2-1) Cas d’ une distribution continue de dislocations

On peut supposer qu’il y a deux émissions de dislocations dia-
métralement opposées (fig.I-4) dans le grain . LEIBFRIED [18] , HEAD et
LOUAT {183, ont donné une solution au calcul des positions d’équilibre,
dans le cas d’une distribution continue de dislocations. La fonction de
distribution est :

X Ca

(15) f(x) =
a2 - x2 1A

Fig.I-4: Empilement bloqué des deux cotés.
f y
X=-3 . !
7 o

za
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En utilisant 1le calcul de 1l°énergie de déformation élastique
emmagasinée dans un tel empilement, LEIBFRIED {187, HEAD et LOUAT [19]
obtiennent: '

(ga)2.a 13
(18) gt = - = N.Ca
4.A 4

C’est & dire a la limite de 1’écoulement ( ot = gc );

(17 orx =oo+ 2] 2.A.ge 1-W/2

avec 1 =2 a
Le coefficient k de HALL~PETCH obtenu est le double de celui
obtenu pour un empilement bloqué d 'un seul coté.

II-2-2) Cas d'une distribution discréte de dislocations

ARMSTRONG et al [20] ont donné une solution numérique, dans le
cas d’une distribution discréte de dislocations. Ils montrent que 1 on
peut étendre la relation de HALL-PETCH & des petites tailles de grains,

avec seulement quelques dislocations par grain. -

IT-3) Empilement de boucles circulaires concentrigues de dislocations

II-3-1) Distribution continue de boucles

L’équilibre d‘une distribution continue de boucles de disloca-
tions, dans un grain circulaire de rayon a peut étre obtenu a partir de
1°étude du déplacement de fissures circulaires dans un milieu isotrope.
La fonction de distribution est:

80'5.(1 - v) r

mb(2 - W) Jaz - 12

(18) £(r) =




- 2] =

Et le nombre total de boucles est:

(19> f(r)dr =

o mub( 2 ~¢)

bl Bage(l - V)
" J

Du calcul de 1 énergie de déformation de

1’empilement , on déduit la contrainte moyenne en téte d empilement.

- da(0a)2(1 - V) 1
(20) ot = = NO0a
mub(2 - y) 2

qui conduit, & la limite de 1 écoulement ( ot = gc ), & la relation:

mb(2 V)oe'
(21> - oy = 0o + 1-2
2(1 -V

onl=2a.
On voit que le coefficient de HALL-PETCH est égal a m fois celui d’un
empilement blogué d un seul coté.

I1I-3-2) Distribution discréte de boucles de dislocations

LI et LIU ont étudié numériguement 1le cas d’'une distribution
discréte de boucles de dislocations. Les résultats sont proches de ceux
obtenus pour une distribution continue, la légére différence provenant
du fait que 1la tention de ligne des dislocations n’est pas prise en
compte dans le cas de la distribution continue alors qu’elle 1’est dans
1'autre cas [21].

IT-4) Empilement dans plusieurs plans paralléles, bloqués
d’'un seul cdté



II-4-1) Distribution continue de murs de dislocations coin

C’est le cas ol les dislocations sont arrangées dans des plans
superposés (fig.I-5) ; les résultats sont alors modifiés & cause des
interactions mutuelles.

YOROBORI et ICHIKAWA [22] donnent une solution numérique & ce
probléme. Le rapport des coefficients de HALL-PETCH: ki relatif

-~

empilement dans un seul plan et ki relatif & des empilements dans i

fo 1]

un

plans paralleéles, est alors:

ki ni
(22) =
ki ni

ol n1 est le nombre de dislocations dans le cas d empilement dans un seul
plan, et ni le nombre de dislocations par plan dans 1le cas
d’empilements dans plusieurs plans.

II- 4-2) Distribution continue de murs de dislocations vis

Dans ce cas , la fonction de distribution est donnée par
LOUAT [23]:
20a tl sinh[n(l - x)/h] |2
(23) fi(x) = {sech h)
ub 2h sinh(mx/h)

le nombre de dislocations par plan est:

(24) f(x)dx = tanh

-1 20eh nl
n-=
o ub 2h



Ya—relation de HALL-PETCH s’écrit:

(25) oy = 0o + Jublcc / 2h 1-w/2

10 i T !

- 3
ko 4
kI /
7
/
.0 / =
g
. —
u COIN .
(Yokobori - Ichikawa)
0. 1 1 I
0 10 20 0 40

_wd/h

Fig.I-5: Effet d’un empilement dans plusieurs plans
sur le coefficient de HALL-PETCH.

Pour que la relation de HALL-PETCH soit verifiée il faut que
1/h soit constant. Si h ne dépend pas de 1 , la relation de HALL-PETCH
n’est plus valable. Ceci introduit un doute sur 1’application de la loi
de HALL-PETCH dans ce cas particulier. '

Le rapport entre ki et ki (fig.I-5) est donné par:

ks xl al

coth(—)
k1 2h 2h

(28)



Fig.I-6: positions d équilibre pour un empilement de 20 murs
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II-4-3) Distribution discréte de murs de dislocations coin

La figure I-6 montre les positions d équilibre pour un empilement
de 20 murs de dislocations coin en fonction du rapport 1/h. On voit que
la distribution devient de plus en plus uniforme lorsgque 1/h augmente.

La figure I-7 représente 1'évolution de la contrainte nécessaire
au maintien de 1°équilibre de n murs de dislocations coin. Lorsque
n —> © les résultats sont en accord avec ceux de YOKOBORI et ICHIKAWA
{22] pour une distribution continue.

I1-4-4) Distribution discréte de murs de dislocations vis

Une solution numérique {24] existe pour détérminer 1les posi-
tions d“équilibre dans un tel cas (fig.I-8). On voit que lorsque 1l/h
augmente les dislocations sont concentrées de plus en plus en téte de
1’empilement. La contrainte nécéssaire pour le maintien de 1 empi-
lement est représentée sur la figure 8. Lorsque n —> la contrainte

est la méme gue celle obtenue dans le cas d une distribution continue.
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II-5) Empilements dans plusieurs plans, bloqués des deux cotés

II-5-1) Distribution continue de murs de dislocations vis

C’est le cas de plusieurs plans superposés distants de h, avec
des empilemepts bloqués des deux cotés, entre x = -a et x = a.
LOUAT [23] a donné 1la solution suivante pour la fonction de distribu-

tion:

20a sin(mx/h)
ub [sinh2(ma/h) - sinh2(mx/h)]1/2

(27) X)) =

Le nombre de dislocations par plan est:

& 20ah Ta
(28) n=2 J f(x)dx = Arctg(sinh )
o b h
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On voit que n décroit lorsque h décroit et que 1le coefficient
de HALL-PETCH décroit quand a/h croit.

11-5-2) Distribution continue de murs de dislocations coin

En faisant un développement, en série, SMITH [25] arrive au ré-
sultat suivant pour la fonction de distribution:

20a(l - ) X 282
(29) f(x) = . (1 + + )
ub Jaz - x2 &h2
et:
[ S v2a(1 - V)oa w282
(30) n=2 J f(x)dx = —————+—(1 + + ...0)
o ub 6h2

Dans ce cas,on voit que n croit lorsque h décroit, contrairement
au cas des dislocations vis. Et le coefficient de HALL-PETCH décroit
quand a/h croit.

I1-8) Conclusions

les modéles basés sur la théorie des empilements de dislocations
ne peuvent &tre appliqués que pour les métaux ou alliages dont la mi-
crostructure permet la formation d empilements: énergie de faute d'em-
pilement faible, dislocations fortement dissociées, précipités ordonnés
et cohérents avec la matrice par exemple. Ces modéles s appliquent & la
limite d’élasticité, mais pas & la contrainte d‘écoulement: oo et k y
gardent des valeurs constantes.

Avant d’ aborder d auntres modéles, citons quelques faits expéri-
mentaux remarquables concernant 1l application des modéles basés sur la
théorie des  empilements.
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a)- Manque d’observation d’‘empilements plans dans les métaux
purs; seuls les alliages a4 faible énergie de faute d empilement, ol les
dislocations sont fortement dissocides, ol les précipités sont cohé-
rents avec la matrice (par exemple les aciers doux [1]) présentent de
tels empilements. Pourtant la loi de HALL-PETCH est wvalable aussi bien
pour les métaux purs gue pour les alliasges.

b) KU, Mc EVILY et JOHNSON [26] ont examiné le coefficient k de
HALL-PETCH dans 1le cuivre et ses alliages en fonction de 1°énergie de
faute d empilement; ils observent que k + O méme en 1 absence d empile-

ments, et que k augmente en présence d’empilements.

c) WORTHINGTON et SMITH [27],dans leurs travaux sur le Fe a 3 %
de Silicium, ont observé que les dislocations sont émises & partir des
Jjoints de grains,a contrainte trés inférieure & la limite d’ élasticité,
sans 1’aide d’empilements; et que cette contrainte ne dépend pas de la
taille de grain. Conformement au modéle original de HALL, le rdle des
empilements est de créer une concentration’de contrainte aux Joints de
grains pour activer les sources de dislocations. Si ces sources de
dislocations peuvent étre activées sans empilements et 4 des contrain-
tes inférieures & la limite d élasticité, la présence des empilements
n’est plus indispensable. Do 1°idée de chercher d’autres théories
pour expliguer la relation de HALL-PETCH.

ITI- MODELES BASES SUR LES THEORIES DE L ECROUISSAGE
III-1) Modéle de LI et CHOU

Les " modéles d'écrouissage " s appliquent & la contrainte
d“écoulement, mais pas & la limite d’élasticité. JOHNSON [28] fut le
premier & suggérer que le terme kd-1/2 de la relation de HALL-PETCH
pourrait &tre di & 1°écrouissage. Les modéles d écrouissage se fondent
‘sur le fait expérimentalement reconnu que la contrainte (ge - og) est

proportionnelle & la racine carrée de la densité de dislocations e

suivant la relation:
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(31) " Oa - 00 = anIEf"

ou: a est une constante voisine de 0,4;
la densité des dislocations;
p le module de cisaillement;
b le vecteur de BURGERS.

En admettant que le libre parcours moyen des dislocations lors

du glissement est proportionnel a la taille de grain:

(32) X =8d
la déformation étant définie par:
(33) € = ebi

il s’en suit:

(34) Ca = 00 + aub{;;ﬁ;?d—lfz

Ce modéle suppose que oo est indépendante de € et que la loi
d "écrouissage est de type paraboligque. Néanmoins ces conditions ne
sont observées que dans un nombre limité de matériaux, par exemple le
niobium (CONRAD, FEUERSTEIN et RICE [29,30]) et le molybdéne [10]. En
régle genérale la valeur de oo croit avec €, alors que la dépendance de
k avec € est variable. Les résultats de ARMSTRONG et al [31] montrent
que k augmente trés vite aprés 1'écoulement plastique et devient
constant au deld de 20% de déformation, dans le Fe, le laiton et 1le
zinc. L’effet de 1la déformation plastique sur le coefficient k a été
discuté par LI 4 1 aide d une équation cinétique définissant la densité
de dislocations. Avec restauration, k diminue guand € augmente et oo
peut augmenter, selon les vitesses relatives de restauration et d’éc-
rouissage; alors que sans restauration, k augmente avec la déformation

et oo reste inchangé.
II1-2) Modéle de ASHBY

Dans les polycristaux ( matériaux piastiquement non homogénes),
lors de la déformation plastique, des dislocations sont emmagasinées
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pour accommoder les gradients de déformation au voisinage des joints,
et permettre ainsi une déformation compatible entre grains. ASHBY {32]
a repris le modéle précédent et 1°a modifié en considérant deux types
de populations de dislocations : les dislocations " géométrigquement
nécessalres” a4 la compatibilité des déformations entre grains adjacents
(densité 6% ) et les dislocations “statistiquement stockées” pour assu-
rer la déformation du grain (densité @5 ); ces derniéres sont responsa-
bles des trois stades classiques d’écrouissage.Les dislocations "néces-
saires géométriquement” contrdlent 1°écrouissage du polycristal lorsque
leur densité excéde celle des dislocations “statistiquement stockées".
Elles contribuent & 1'écrouissage de deux fagons: en créant des obsta-
cles aux glissements et en générant une contrainte de rappel de lon-
gueur d onde égale 4 la taille de grain. La densité de dislocations e

4 prendre en considération est la somme des deux densités gq et es‘

ASHBY suppose pour les polycristaux que la densitéegg dépend de
la déformation et du parcours moyen des dislocations AS’ conformément
a4 la relation:

(35 Qe = € / bls
tandis que la densité e{, dépend de € et d suivant la relation:
(36) pe = € / 4bd

Pour les petites déformations (& 2%) et pour des valeurs raison-

nables du libre parcours moyen Aﬁ(quelques u), alors @ << €5 et:
(37) oF = oo + axG/bE d-1/2
ol a3 est une constante.

Comme ASHBY, THOMPSON et BASKES [33] ont montré au départ que
les densités B et @, étaient uniformes: mais dans un travail récent
(34] 1ils admettent que les dislocations apparaissent en deux régions
différentes du grain. Les observation en microscopie électronique, par

exemple sur le Nickel et sur des aciers austéno;férritiques 135,361
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montrent en effet que la densité des dislocations est plus forte au

voisinage des joints de grains qu’a 1 interieur, ce qui confirme la

génération au voisinage des Jjoints, de dislocations nécessaires

géométriquement pour assurer la compatibilité des déformations entre

grains (fig.I-10 et I-11).
t

© @)

Fig.I~10: Déformation d“un polycristal.
b- Incompatibilité des-déformations entre grains J
c-d- Introduction de dislocations géométriquement nécessaires pour

assurer la compatibilité des déformations entre grains
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Fig.1-11: Zone des dislocations géométriquement nécessaires et

zone de dislocations statistiquement stockées.



Soit Sv la surface des joints de grains par unité de volume (S«
proportionnel & 1/d ), paramétre stéréologique représentant la taille
de grain tridimensionnel; et soit W 1°épaisseur de la zone dans laquel-
le sont stockées les dislocations géométriquement nécessaires. Leur

densité moyenne dans le grain est alors:

(38) ’ 8 ° g"; Sv. W

ol e’; est la densité locale, ea‘ ne dépendant pas de d.
DOLLAR et al [3H proposent pour e‘ et W les valeurs suivantes:
3}

(39) e;‘ = K1€0.5 et W = K2€0.5

ot K1 et K= sont des constantes. Il s’en suit:
(40) _ e, - KSve

» Q
ou K est une constante.

Cette équation est compatible avec 1°équation (36), mais 1 inter-
prétation physique en est différente. Par ailleur, ces mémes
auteurs définissent la densité des dislocations statistiquement

stockées, par la relation:
(41) Qs = Rqem - n>1
ol K4 est une constante.

MARGOLIN et STANESCU [38] montrent sur 1°alliage Ti-Mn que les
bandes de glissement se créent aux joints de grains; ceci indique que,
initialement , eq > 6 - Mais eqétant la densité moyenne dans le grain ,
et deﬁ/dé étant inférieur & 4¢; ﬁﬁ , il s’en suit trés rapidement, que
eqé e’ approximativement dés que € = 1% [39].

En faisant un développement limité, on peut écrire:

4 3
é
(42) (o + Y1/2 = (pg)i/2 (1 €a_ _ €a + 4 - ...)




Au premier ordre nous avons:

(43) (pa + ps)l/2 = pl/2 (1 +
e * R Qs 17%

d’od, en utilisant la relation (32):
. e
(44) OF = 0o + aubQ1/2 + opb—
2Q1/2

on en déduit:

(435) OF = go + A16n/2 + Az2e(l-n/2)5,
K
avec: . A1 = aub(Ra)/2 et Az =
2(Ra)r2
soit:
(48) oF = 01 + KiSv

ol o1 croit avec € , tandis que la valeur de Ki: croit pour 1 <n < 2;
est constante pour n = 2; et décroit pour n > 2, ceci lorsque € croit.

Pour ge < p=on a donc une relation en d-1 ( Sv proportionnel a
1/d ) entre or et d. On peut écrire la relation (45) sous 1la forme

suivante:
(47) oFr = oo + QAo + Qose
ot Aoy est 1°incrément de oF du 4 1°écrouissage de 1 intérieur du

grain et QAoss est 1'incrément de or du & 1°écrouissage au voisinage
des joints de grains. Entre Aoix et Aose existe la relation:

- Aocsa

Aorx

Etant donné que n > 1 la proportion d’ écrouissage au voisinage

(48) a €1-nSe

des joints de grains diminue lorsque £ augmente.
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III-3) Modéle composite

Dans ce modéle on suggére que la déformation plastique d'un

polycristal se fait en trois étapes:

a) génération d’une concentration de contrainte locale aux
joints de grains due & la différence de réponse élastique entre les
grains adjacents: c’est 1 incompatibilité élastique.

b) les dislocations nécessaires géométriquement se créent pour
accommoder cette concentration de contrainte: c’est 1le début de la
microplasticité, Le joint de grain écroui a une contrainte d’écoulement
orJa, et le coeur du grain une contrainte d’ écoulement orin (OFIG>OFIN)
Lorsque 1la contrainte éppliquée e croit, le polycristal se comporte
comme un matériau composite, constitué d’un résean continu de joints 'de
grains, et discontinu de coeurs de grains. Les joints de grain écrouis
jouent le rfle de matiére de renforcement protégent les coeurs des
grains. Bien que ga > orFin la déformation plastique au coeurs des
grains est empéchée: c’est 1’incompatibilité plastique.

¢) lorsque la contrainte appliquée oe est telle que la contrain-
te aux joints de grains atteint la limite d’écoulement oraa, la déforma-
tion plastique reprend aux joints, puis se propage dans 1le coeur du

grain: c’est le début de la macroplasticite.

Aprés une certaine déformation plastique, les densités de dis-
locations dans les coeurs et dans les joints de grains deviennent les

mémes. L incompatibilité plastique disparait; et on a: (fig.I-12) [40]
(48) Oa = OFJG = OFIN

Qualitativement, un polycristal a gros grains n’'est pas bien
protégé par le film écroui des joints de grains (mauvais renforcement)
et a par suite, une limite d“élasticité faible; ceci est en accord avec
la relation guantitative entre le diamétre du grain et 1la limite

d élasticité ou la contrainte d écoulement.
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Fig.I-12: Différents stades de déformation plastique:
—-(a,b) Ecoulement plastigque localisé au voisinage du joint
de grain (microplasticité).
-(c,d) Voisinage de joint de grain écroui protégeant le
coeur du grain.

-(e,f) Macroplasticité.

Pour la plupart des cas simples ou les fibres de renforcement
sont continues et paralléles & 1 axe de traction, et en supposant que
les constantes élastiques sont les mémes pour les fibres et pour la

matrice, la loi des mélanges est utilisée pour la limite d’écoulement.
{50) . or = Vrorr + VMorM

ou: or est la contrainte d’écoulement du matériau;
orF la contrainte d’écoulement-des fibres;
orn la contrainte d’écoulement de la matrice;
Vr et Vu sont les fractions volumiques respectives des fibres

et de la matrice.

Dans le cas des fibres continues ol les fractions volumiques
deviennent égales aux fractions de surface, MARGOLIN et STANESCU [38]
appliquent la loi des mélanges au polycristal considéré comme un maté-
riau composite constitué d’une couche de joints de grains d’épaisseur t

et de coeurs de grains de diamétre d - 2t, d étant la taille de g;ain.
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Dans une section droite, soient Arn et Aryae les fractions de
surface de coeurs de grains et de joints de grains respectivement. La
contrainte d écoulement dans le grain est alors:

(S1) or = Arg orice + Aia oFJG

oria et orJge étant respectivement les valeurs des contraintes d écoulement

dans les coeurs des grains et dans les voisinages des joints de grains.

Reprenons 1’analyse proposée par SCHEIL [41]. Supposons le maté-
riau composé de grains sphériques de méme diamétre d, avec une épais-
seur t de couche écrouie au joint (Fig.I-13). Les sections droites Si,
S2, S3, Sa4, Ss, présentent diverses proportions entre 1les aires des
coeurs des grains et celles des joints. La probabilité p de couper une
sphére de diamétre d par un cercle de diamétre compris entre & et d est
donnée par:

J(d/2)2 - (8/2)2'
d/2

(52) p(d,8) =

Et la probabilité de couper une sphére de diamétre d par un cercle de

diamétre compris entre 81 et O2 est donnée par:

; d -
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Fig.I-13: probabilité d intersection d‘un plan avec une sphére
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leaz ~sp)' - J(a2 - &)

d

{(53) p(d81,582) =

On peut alors définir le diamétre moyen des cercles de coupure par une
section plane par:

d/2 g2
J ( - y2)2 dy

- o) 4 T
(54) d = = d

1/2 4

De la méme maniére 1 épaisseur moyenne de la couche écrouie aux joints,

coupée par une section droite est définie par:

- o 4
t = +
d ch—2t>/2

. [Kd-2t>/2_ g2 d - 2t
J [(—— - y2)1z - [( )2 - yzlw]dy
d -2t ‘ 2

dy
[w]

Q,/2 d=
} ( - y2)l/2dy
2t (a-2td,2 4

d a/2

(d-2t>/2

quil donne approximativement:
t = 1,8 t pour t << d, et: t= nd/2 pour t = d/2.

On en déduit, en supposant un diamétre moyen de grain d et une épais-
seur moyenne de couches de joints écrouies T , la fraction de surface
d‘une section droite occupée par les coeurs de grain Aie , et celle
occupée par la couche de joints écrouie Ajg :

(/4)[(d - 2t)2] £
(56) Ato = “A-4- +4
(n/4) d2 d

t2

dz



= A8 =

(n/4)(d2 - (d - 2t)2] £ t=
(57) Ase = = 2...4—
(n/4) d=2 . d=z

d'ou la contrainte d écoulement:

% t2
(58) OF = oF1c + 4(0OrJge - OF1a)z ~ 4(0FJG - OFI1G)—
d d=
ou
t t2
(58) OF = orie + B8(orJe - Orie)- - 16(orie - OF1Gg)—
d d=2
_ T _ =
avec: = 1,57t ( —t)etd ==4d .
2 4

I1 faut en effet se rappeler que: t = 1,8 t pour t << d, et t ~ 0,8 t
pour t = d/2. .

MARGOLIN et STANESCU ont pris t = 1,57 t [38], qui correspond & une
épaisseur raisonnable de couches de Jjoints écrouies. Ils supposent

d “autre part que:

(80) t = k dwv2

expression qui signifie physiquement qu’a petite taille de grain, t
augmente rapidement avec le diamétre de grain, tandis que la dépendance
est faible a grande taille de grain. En substituant 1la relation (80)
dans (539) on obtient:

(B1) OF = oFie + 8k(orjga - orFia)d-1/2 - 16k2(orJgae - orra)d-1

Cette derniére relation prédit une dépendance en d-1/2 pour les grandes
tailles de grains (terme en d-1/2 prépondérant) et une dépendance en

d-1 pour les petites tailles de grains (terme en d-1 prépondérant).

Les résultats expérimentaux obtenus par THOMPSON [42],[43] sur
le nickel, ANDERSON [44] et ABRAHAMSON [45] vérifient trés correctement
ce modéle sur une grande plage de tailles de grain (Fig.I-14).
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Fig.I-14: Comparaison du modéle de 1l°équation (61) avec les résultats
expérimentaux obtenus par THOMPSON (1875 - 1877) pour le nickel

IV- MODELES BASES SUR LA GENERATION DE DISLOCATIONS A PARTIR DES JOINTS
DE GRAINS

La quatriéme approche de la loi de HALL-PETCH - rend compte du
fait que les joints de grains sont souvent des sources de dislpcations
{3]. Il est supposé gue la capacité des joints & émettre des disloca-
tions peut dépendre de leur structure et de leur composition, mais est
indépendante de la taille de grain. LI et CHOU [3], désignent par m la
longueur totale de dislocations émises par unité de surface de joint de
grain, au début de la déformation; la densité de dislocations dans un

grain sphérique est alors:

1 m 3m
(82) p=-w dz =
‘ 2 (rt/8)d3 d

et la contrainte limite d écoulement:

(83) o = 0o + aub|3m 'd-12

Ce modéle est confirmé - par 1'observation expérimentale de joints qui
jouent le rdle de sources de dislocations [48], plus particuliérement

lorsqu’ils présentent des crans [47],
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- et par 1'effet d une trempe ou d un recuit sur
la stablllté des crans aux joints.
Le développement de se modéle nécessiterait de prendre en compte les
interactions dislocatios de réseau/joints, qui peuvent se manifester de
différentes maniéres [10],[48]:
a) le joint peut &tre un obstacle au déplacement des dislocations de
réseau (dislocations extrinséques); dans ce cas les dislocations émises
par une source placée a 1°intérieur du grain viennent s’empiler contre
le joint.
b) le joint peut produire des dislocations de réseau, et agit ainsi,
comme source sous l’effet de la contrainte appliquée. Les vecteurs de

BURGERS des dislocations concernées sont reliésvpar:

A

(84) S bSId> = bCRY + 3 b<Id
4 K K

b<R> désigne le vecteur de BURGERS d’ une dislocation de réseau (dislo-
cation extrinséque), et b¢gy celui d’une dislocation de Joint (dislo-
cation intrinséque). Cette relation exprime le fait que sous 1leffet de
la contrainte appliquéé; 1’association et la réaction des dislocations
de Joints ( b<J> ) constituent le mécanisme de source de dislocations
de réseau ( b<R> ) dans le joint; il peut rester des dislocations de
joint résiduelles ( b§f> . .

¢) le joint peut fonctionner comme puits de dislocations, c’est-ad-dire
peut absorber des dislocations de réseau. Cette absorption peut se

produire avec réaction avec les dislocations de joints:
(85) bCRY = T b<Id

k K
ou sans réaction avec les dislocations de joints:

(68) b<R> + 2 bI> = 3 b<IH
A 4 K Kk
d) le Jjoint peut transmettre le glissement entre grains adjacents en

fonctionnant comme puits pour les dislocations du premier grain et comme
source pour les dislocations du second. La réaction entre dislocations
s écrit:

(67) BCRY .3 BCId = peRd . §T head
T { 1 I Kk K
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Les observations expérimentales faites par FORWOOD et al [48],
sur un échantillon d’acier inoxydable austénitique 18-8 légérement
déformé; KURZYDLOWSKY et al [48] sur une lame d’'acier inoxydable austé-
nitique déformée in-situ dans le microscope électronigue; et par
JACQUES et al [50] sur des échantillons bicristallins de silicium,
confirment 1 existence des interactions dislocations de réseau-joints
pendant la déformation plastique, et 1l'équation (87) de réaction entre
dislocations

V- CONCLUSION

La déformation plastique & froid d'un polycristal, est contrdlée
d‘une part par les caractéristiques du matériau, et d’autre part par
celle des Jjoints. Lles métallurgistes ont essentiellement analysé
l’effet de 1la taille de grain sur les propriétés mécaniques et ont
proposé un certain nombre de modéles, que nous venons d’exposer, modé-
les gui rendent compte des résultats expérimentaux. Cependant.il appa-
rait que seule une meilleure connaissance des interactions entre les
dislocations de réseau et le joint, permettra de mieux comprendre les
mécanismes incriminés aux joints de grains. Déns ce domaine, 1 apport
des observations in situ, au cours de la déformation, est essentiel
pour comprendre ces mécanismes et pour parvenir a une meilleure
modélisation. Malheureusement ces observations sont encore trés diffi-
ciles 4 mettre en ®uvre et sont limitées, aujourd 'huil encore a4 des cas
bien partibuliérs.
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INFLUENCE DE LA TENEUR EN AZOTE

SUR LES PROPRIETES DES ACIERS INOXYDABLES AUSTENITIQUES






- 45 -~

Les aciers inoxydables austénitiques classigues sont des aciers
au Chrome (16 - 26%) leur conférant le caractére d inoxydabilité et au
Nickel (6 - 22%) leur conférant la structure austénitique. Cette struc-
ture, obtenue par trempe sévére aprés austénitisation vers 1050 °C -
1200 °C, n’est pas parfaitement stable vis-a-vis des transformations de
phases et présente des caractéristiques mécaniques relativement faib-
les. L’'adjonction d Azote, comme nous allons le voir, permet & la fois

de stabiliser et de durcir ces aciers.

I- ROLE DE L°AZOTE SUR LA STABILITE DE L°AUSTENITE

~ Stabilité vis-d4-vis de la formation de ferrite.

la stabilité de l’austénite vis-a-vis de la formation de fer-
rite est essentiellement due au Nickel; mais la possibilité de rempla-
cer. cet élément colteux par d’autres éléments gammagénes est un
objectif fréquent. L’addition d Azote joue ce rble. L effet gammagéne
de 1°Azote est 25 fois plus important que celui du Nickel [51]. Si la
solubilité de 1°Azote dans 1 austénite est 1limitée, elle peut étre
accrue par addition de Manganése.

Le diagramme de SCHAEFFLER (fig.I-15) évalue le taux de ferrite d’un
acier soudé en fonction des équivalents Chrome et Nickel [52]:

(Cr) + (Mo) + 1,5(5i) + 0,5(Nb)

Creq

(Ni) + 0,5(Mn) + 30(C)

H

Nieq

Ce diagramme a été modifié par DELONG en présence d’ Azote (fig.I-16) a
1°aide de 1°équivalent Nickel [53]:

Niag = (Ni) +°0,5(Mn) + 30(C) + 30(N)

On y observe le fort rdle stabilisant de 1'Azote.
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Diagramme de SCHAEFFLER modifié en présence d’ Azote.

- Stabilité de 1l austénite vis-a-vis de la formation de martensite.

L austénite peut étre déstabilisée par la formation de marten-
site. La stabilité aux basses températures correspond & un abaissement
de la température de début de transformation martensitique Ms. La sta-
bilité sous déformation plastique est améliorée par un abaissement de la
température Ma. L effet des éléments d'alliage (en % pondéral) sur ces

températures apparait dans les formules proposées par PICKERING [54]:

Ms(°C) = 502 - 810(C) - 1230(N) - 13(Mn) - 30(Ni)
- 12(Cr) - 34(Cu) - 4€(Mo)
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Ma3c0(°C) = 4897 - 482(C + N) - 8,2(51) - 8,1(Hn)
- 13,7(Cr) - 20(Ni) -18,3(Mo)

Maao représente la température a laquelle apparait 50% de martensite
sous une déformation vraie de 30%.

On remarque le fort effet stabilisant de 1°Azote. La martensite peut
dtre induite par déformation, particuliérement dans le cas des

matériaux a faible énergie de faute d empilement [55].

~La déstabilisation de 1°austénite peut également &tre causée par préci-
pitation due au maintien A haute température (500 - 800°C) [56]. Cette

précipitation est contrdlée par la composition chimique de 1l acier

[573,[58]. Il est montré gque dans certains cas, 1°Azote & forte teneur

ralentit la précipitation des carbures Mz3Ce [57,58,58], et entraine la

précipitation de nitrures de Chrome Crz2N (fig.I-17)[60]. Pourtant dans

un travail récent [B4], il est montré que 1°Azote & forte teneur favo-

rise la précipitation des carbures aux joints de grains & la tempéra-

ture de 800 °C. ‘

Y
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Fig.I-17: Précitation du nitrure de Chrome Cr2N en fonction de la durée
de recuit isotherme a 850 °C dans un acier Z2 CND 17-12

II- ROLE DE L°AZOTE SUR LE DURCISSEMENT DES ACIERS INOXYDABLES
AUSTENITIQUES

Les aciers jnoxydables austénitiques ont de faibles caractéris-
tiques mécaniques, mais présentent une forte ductilité et un fort
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écrouissage. Néanmoins, par addition d Azote, et par affinage de grain,
il est possible d augmenter fortement leurs propriétés mécanigques.

IT-1) Durcissement du & la présence d Azote interstitiel

Le durcissement de 1 austénite par solution solide est particu-
liérement important pour des solutions solides interstitielles d’Azote,
de Carbone ou de Bore. L’Azote a l’effet de durcissement le plus impor-
tant comme le montre la figure I-18 [54]. L Azote interstitiel dilate
le réseau cubique & faces centrées de la maille austénitique (fig.I-19)
[(56]. L augmentation du paramétre de maille de 1l austénite a été éva-
luée 3 0,03 A/% pds d Azote.Le durcissement par solution solide inter-
stitielle d’Azote résulte essentiellement des interactions fortes entre

les interstitiels et le coeur des dislocations (effet d ancrage)[56].

w T T T y T ] !

o) interstitially dissolved :

8“‘ 240 b\ elements -
a £2C0 . ) -
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NS W ferrite-{orming
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Gx 40 " —x __ lorming ]
zn ofF———r Ni Co clements-
T -40- v -
O ! 1 I 1 ] ! I

0 20 40 &0 80100 120 140 160
ALLOYING ELEMENT, at-*.

Fig.I+18: Effet de durcissement par solution solide

II-2) Durcissement par précipitation de nitrures

La précipitation intergranulaire est un mode de durcissement
important pour les aciers inoxydables austénitiques. Il s’agit de créer
de fins précipités, le plus souvent 4 base de C, N et B, répartis le
plus uniformément possible dans la matrice, afin de servir d’ obstacles
durs au mouvement des dislocations. La combinaison de 1°azote avec des

€léments nitrurigénes ( Mo, V, Nb, Ti ) assura une telle fonction [62].
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Fig.I-19: Azote interstitiel dans la maille CFC de 1 austénite

III- INFLUENCE DE L°AZOTE SUR LES PROPRIETES EN TRACTION MONOTONE
DES ACIERS INOXYDABLES AUSTENITIQUES

Le comportement en traction monotone d’un matérian est fonda-
mentalement gouverné par la structure, '1esy éléments d’alliage, la
taille et la texture des grains pour les polycristaux, et par les
conditions d“essais: température et vitesse de déformation.

Les aciers inoxydables austénitiques ont une bonne résistance a
la corrosion, mais ils possédent malheureusement des caractéristiques
mécaniques relativement faibles. Pour améliorer celles-ci 1les
sidérurgistes introduisent des éléments interstitiels, en particulier
de 1°Azote, élément qui joue un rdéle trés important sur les propriétés
des aciers inoxydables austénitigques, tant en ﬁraction monotone que
sous d’autres modes de sollicitations (rupture par choc, fluage,
fatigue, ...) [61,62]. Nous parlerons dans cette étude plus particulié-
rement de 1°influence de la teneur en Azote sur les caractéristiques de
traction monotone.

III-1) Influence de 1la teneur en Azote sur la limite d élasticité et

la résistance a la rupture

En modifiant certaines caractéristiques microscopiques respon-
sables des propriétés mécaniques( dilatation du réseau cfc de 1 austé-

nite, abaissement de 1°énergie de faute d'empilement favorisant le
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glissement plan [61] (figure I-20)), 1°Azote accroit la limite d’élas-
ticité, quelque soit la température ( figures: I-21,22, et 23 ), mais
d’autant plus que la température est basse. Elle accroit par ailleurs
également la résistance a la rupture.
EFE
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Fig.I-20: Variation de 1 énergie de fante d'émpilement d aciers
inoxydables austénitiques en fonction de leur teneur en Azote
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Fig.I-21: Variation de la limite d’'élasticité avec la température
{a) aciers 304L (Z2 CND 17-12) allié a 1°Azote
{b) aciers 316L (Z2 CND 17-12) allié a 1°Azote
d aprés [63]
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Fig.I-22: Variation de la limite d’élasticité des aciers AISI 316L
(Z2 CND 17-12) chargés en Azote
(2) variation avec la température
(b) variation avec la teneur en Azote
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Fig.I-23: Variation des caractéristigques de traction monotone des
aciers 216 a 1 Azote en fonction de leur teneur en Azote
d’'aprés [84]
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Les figur;sI-ZZ et 23 montrent que l’augmentation de la teneur en Azote
provoque une augmentation linéaire de la limite d’élasticité a 0,2%,
évaluée par PICKERING [65] a environ 500 MPa/%pds d Azote. PICKERING
[65] proposé en effet la prédiction empirique suivante pour 1 augmenta-
tion de oo,z dans les aciers inoxydables austénitiques:

oo,2(MPa) = 88 + 492(%N) + 354(%C) + 20(%Si) + 14(%Mo) + 18(%V)
+ 4,4(%W) + 40(7Nb) + 26(%Ti) + 12(%Al) + 2,4(%3) + 7 d-1/2

ol les teneurs en éléments s’expriment en pourcentages pondéraux, 8%
est la teneur en ferrite 8§, et d la taille de grain exprimée en mm.
Cette relation est obtenue par régressions linéaires sur un grand
nombre d’aciers.

III-Z) Influence de la teneur en Azote sur la ductilité et les

paramétres d écrouissage des aciers inoxydables austénitigues

Le durcissement par addition d’Azote s’accompagne d’une perte de
ductilité (figure:I-23). |

L°étude de la courbe d écrouissage ov = K €pvn , dans le domaine
de déformation 0,1 < €pv < 3% [64], a montré que le coefficient
d"écrouissage K augmente avec la teneur en Azote, tandis que 1 exposant
d’écrouissage n diminue (figure I-24). L’augmentation du coefficient
d’écrouissage K traduit 1 accroissement de la limite d élasticité avec
la teneur en Azote; la diminution de 1'exposant d’écrouissage n traduit
la diminution des contraintes a longue portée exercées sur les disloca-

tions, diminution due & 1 effet d ancrage sur les solutés [B4].
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INFLUENCE CONJOINTE DE LA TENEUR EN AZOTE
ET DE LA TAILLE DE GRAIN

CONCLUSION






I- MODELE DE NORSTROM

L influence conjointe de la teneur en Azote et de la taille de
grain sur la contrainte d écoulement des aciers inoxydables austéni-
tigques type 316L a été analysée par NORSTROM en 1377, dans le domaine
de températures 20 - 600 °C. Il étudie d’'une part 1°influence de la
taille de grain seule sur la contrainte d’'écoulement [B8], et d autre
part 1 influence combinée de 1'Azote et de la taille de grain sur la
limite d'élasticité & 0,2 % [5]. Il montre qu’'d température ambiante,
la limite d’"élasticité et la contrainte d"écoulement de 1l’acier 316 L
augmentent lorsque la taille de grain décroit, suivant une loi du type
HALL-PETCH ol le coefficient de HALL-PETCH varie linéairement avec la
racine carrée de la déformation plastique. Et dans des aciers sembla-
bles contenant de 1°Azote (0,05; 0,11; 0,18 % poids d Azote respective-

ment), il décompose la limite d"élasticité & 0,2 % en quatre termes:
Ro,2x = 0o + ON1 + OnNa + Oai

~oo représente la limite d’élasticité du monocristal de base, en 1°
absence d’Azote,
-onNi est la contribution due au durcissement par solution solide
d“Azote dans un grain de dimensions infinies, ‘
-oNa est la contribution de 1°Azote allié a 1"affinage du grain
{contrainte d intéraction),
~0ai1 est la contribution due au durcissement par affinage du grain,
en 1l absence d Azote.
I1 obtient la relation empirique suivante, dans le domaine de tempéra-
tures 20 - 600 °C:
33000 1690 - T
Ro,2x = 15 4+ —— + B5(————)(ZN)V/2 + [7 + 78(JN)]d-/2
T T
od Ro,2x s’exprime en MPa;
T est la température absolue en K;
ZN la teneur massique en Azote;
d la taille de grain en mm.
On retrouve un durcissement thermique par solution solide (en (%ZN)1/2),
un durcissement athermique par affinage du grain (en d-1/2) et un dur-

cissement athermique d interaction (en (%N)d-1/2).
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II- CONCLUSION

Des résultats ultérieurs & ceux de NORSTROM [64],[66], montrent
que les relations de PICKERING et de NORSTROM ne sont pas parfaitement
vérifiées sur d autres matériaux type 316L.

Sur une étude portant sur cing aciers type 316L diversement
chargés en Azote (0,013 % < %N < 0,062 %), VARIN et RURZYDLOWSKI (€6]
montrent que les modéles de PICKERING et de NORSTROM surévaluent la
limite d‘élasticité oo,2x , celui de .PICRKERING étant le moins bon
( £ig.I-25 ); ils montrent d autre part que 1l’effet des macles est
négligeable c’est & dire que 1le coefficient k de HALL - PETCH est
-indépendant du nombre de macles par grain (fig.I-26).
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Fig.I-25: Comparaison des valeurs expérimentales de ¢o,2x avec
les valeurs calculées par les modéles de PICKERING (a)
et de NORSTROM (b)

Sur une étude portant sur huit aciers type 316L dont certains
beaucoup plus chargés en Azote que ceux de VARIN (0,03 % < ZN < 0,25 %)
S.DEGALLAIX [64] montre que le modéle de PICKERING sous-estime de 25 %
environ la limite d'élasticité . o0o.2x, bien que les durcissements dus a
1'Azote soient trés comparables (493 MPa / % pds N pour S.DEGALLAIX,
527 MPa / % pds N pour PICKERING), et que le modéle de NORSTROM sous-
estime également 0o.2x, mais nettement moins que celui de PICKERING. De
plus cette sous-estimation s’atténue lorsque la teneur en Azote augmen-
te (15% a 0,03 #N et 4% a 0,25 %N).
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Fig.I-26: Effet du nombre de macles par grain sur
le coefficient k de HALL-PETCH

Mais la linéarité de la variation de oo,2x avec la teneur en
Azote est confirmée par ces différents auteurs. Il faut remarguer que
la relation de NORSTROM conduit & une variation quasiment linéaire de
oo,2x en fonction de la teneur en Azote.

Néanmoins, les modéles proposés jusqu ici présentent certains
défauts. Le modéle de PICKERING est le résultat d’un ajustement par
régression linéaire, et ne consiste en aucun cas en une loi phénoméno-
logigue. Le modéle de NORSTRUM, de nature plus phénoménologique,
mériterait néanmoins une interprétation physique plus approfondie des
mécanismes mis en jeu: mécanismes activés thermiquement et mécanismes
non activés thermiquement. De plus 1 influence de la vitesse de défor-
mation n’est pas prise en compte, et surtout ce modéle ne s’applique
qu’a la limite d’élasticité; il serait particuliérement intéressant de
1’ élargir aux contraintes d’écoulement.

Enfin les résultats expérimentaux de la bibliographie montrent
une divergence par rapport & ces modéles.
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MATERIAUX ETUDIES & DISPOSITIF EXPERIMENTAL






I- MATERIAUX ETUDIES

de recherche Usinor & UNIEUX ). Il s’agit de quatre coulées expérimen-
tales élaborées & UNIREC en Avril 1988 et forgées avec un taux de

corroyage de 1,4 a 1150 °C afin d’ obtenir des barreaux forgés en carrés

Les matériaux étudiés nous ont été fournis par UNIREC (centre

g3 -

de 30 x 30 mm2 ayant une trés petite taille de grains.

I-1) Designation et identification

18-12.

Les matériaux étudiés dans ce travail sont des aciers du type
22 CND 17-12 selon la norme AFNOR ou 316L - 316LN selon la norme AISI.
Ils sppartiennent & la famille' des aciers inoxydables austénitiques

Leurs caractéristiques d’identification et d’élaboration sont

définies dans le tableau II-1:

Repére AFNOR AISI Coulée Produit Dimension
0 Z2 CND 17-11 | 316 L KP 200 {Coulée Ondaine ¢ 30 mm
UNIREC
1 Z2 CND 17-12 | 316 L KP 201 |Coulée ondaine sz 30 mm
UNIREC .
2 Z2 CND 17-13 | 318 LN | KP 202 |Coulée ondaine w 30 mm
a 1°Azote UNIREC
3 Z2 CND 17-12 | 316 LN | KP 203 |Coulée ondaine IZi 30 mm
a 1 Azote UNIREC
Tablean II-1: Désignation et caractéristiques d’élaboration des
matériaux étudiés.
Nous désignerons, dans la suite du texte, chague matériau par son
chiffre repére.

I-2) Compositions chimiques

Les compositions chimiques des aciers étudiés sont données dans

le tableau II-2 en % poids.
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Acier| C N Ni Cr | Mo | Mn | Si P S Al B
0 (0,024]0,033|13,58|17,40{2,14|1,60{0,53{0,010|0,013|0,0086(|0, 25
1 |0,018}0,077|13,56|17,14|2,07}1,850,58{0,010|0,013|0,009|0,30
2 10,018|0,135}13,68}17,32|2,11{1,65{0,56{<0,01{0,013{0,006}0,31
3 10,023|0,235}{13,69{17,22{2,22]11,58|0,53(<0,01|0,012]0,0070, 18

Tableau 1I-2: Compositions chimiques des aciers étudiés, en % poids
I-3) Traitements thermiques

Afin d"étudier 1'influence de la taille de grain austénitique
sur le comportement mécanique de chacun des quatre aciers, nous avons
réalisé différents traitements thermigues de croissance de grain. Les
traitements thermiques des aciers & 0,135 et 0,235 % d Azote ayant
abouti
les de grains, un autre traitement thermique a été décidé afin d obte-
- a chaud (300 et 600 °C), des tailles de grain

bien différentes. Ces traitements sont présentés dans le tableau II-3.

a une trop faible différence entre les deux plus petites tail-
pour les essais

nir,

Ils sont tous suivis d'une trempe a 1’eau, pour assurer une mise en

solution solide interstitielle de 1°Azote et du Carbone dans la matrice

austénitique.
Traitement thermique pour 1 obtention de
Température
Acier d’essai Petite taille | Moyenne taille | Grosse taille
en °C de grain de grain de grain
20 Hypertrempe 2h a 1200°C 2h a 1300°C
0 300 7] " "
600 ' n ]
20 Hypertrempe 2h a 1200°C Z2h a 1300°C
1 300 v 7] 1
600 " " n
20 Hypertrempe 45mn a4 1200°C 2h a 1300°C
2 300 " 2h a 1200°C "
800 " " "
20 Hypertrempe 45mn a4 1200°C 2h & 1300°C
3 300 " 2h a 1200°C "
800 ] n 17}

Tableau II-3: Traitements thermiques de croissance

de grain
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L hypertrempe correspond a une trempe & l'eau aprés un maintien de
une heure a la température de 1100°C. A

Tous les traitements ont été effectués avant usinage des éprouvettes.
Le calcul des équivalents Chrome et Nickel, le premier proposé par
SCHAEFFLER [ 2] et le second par DELONG [ I] en présence d‘Azote :

Nieq = (Ni) + 30(C) + 30(N) + 0,5(Mn)

(Cr) + (Mo) + 1,5(Si) + 0,5(Nb)

1]

Creq

indique que le taux de ferrite est nul dans la matrice austénitique,
comme le montre le diagramme de la figure II-1.

Nieq
24

22

20
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| /]
rencen ;uzn-——\/;
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9 20 2t 22 23 24 23

»

Fig.II—lf Diagramme de SCHAEFFLER modifié par DELONG en présence

d’Azote: teneur en ferrite 8 des aciers étudiés

I-4) Microstructures

Aprés polissage mécanique Jusqu’'a une péte diamant de
granulométrie 1 um, les structures sont révélées chimiquement a 1l eau
Régale (¢ 1vol HCl; 2vol HNOaz; 2vol H20 ). Les micrographies obtenues
sont présentées sur les planches II-1, II-2,

I-4-a) Mesure de la taille de grain par la méthode d intereception
linéaire

La méthode d interception linéaire est la plus couramment uti-

lisée pour la détermination de la grosseur de grain, en particulier en



-T6 -

acier 1 acier 3 100
100 ym | pm
hypertrempe

acier 3 00 um,

acier 2 00 ym,

45 mn 3 1200 °C

Planche II-1: Microstructures dpré@s traitements thermiques



aci ' A . ie 200 pm
acier 1 : 200 am acier 3 p,

400 pm

120 mn 3 1300 °C

Planche II-2: Microstructures aprés traitements thermiques

( suite )
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recherche métallurgique: elle est en effet plus facile a utiliser que
la méthode de comptage présentée par la norme AFNOR A 04-102, gui con-
siste 4 compter le nombre de grains sur une surface donnée. C’est la
raison pour laguelle nous 1'avons adoptée dans cette étude. Cette met-
hode consiste & compter le nombre de joints de grains N qui coupent
une ligne de longueur Li. Le diamétre moyen des grains est alors donné
par [31]:
d=Li1 /NG

G étant le grossissement photographique,
G tient compte des grossissements -de 1l°'objectif du microscope

-de 1'objectif de l’appareil photo

—du tirage sur papier par rapport

au négatif.
Pour chaque échantillon, plusieurs photos sont prises & des endroits
distincts; sur chacune d’elles, le comptage des grains a été fait a des
endroits différents, pour une meilleure précision.

Il faut 'néanmoins remarquer, comme 1°a montré la figure I-13,
que les diamétres mesurés ne sont pas égaux aux diamétres réels des
grains, mais la plupart du temps inférieur. Si on assimile les grains a
des sphéres de méme diamétre d, la probabilité de les couper suivant un
- cercle de diamétre & tel que 0<8<d, est donnée par [3 ]:

N (d/2)2 - (8/2)2
d/2

p(d,d) =

de la méme facon, la probabilité d’avoir un diamétre mesuré compris
entre 51 et 8z.( 0¢d1,82¢<d ) est définie par:

N - o8y -\ -edy

d

p(81,62) =

dans le cas général, le diamétre moyen mesuré est:(cf chap.I-A $ III-3)

d = n.d/4 d’ ol d = 4.d/n

d étant le diamétre moyen réel et d le diamétre moyen mesuré,
mais cette théorie suppose que les grains sont sphériques et de taille

identique, deux hypothéses loin de la réalité.
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Les grains d austénite sont des polyédres; lors de leur crois-
sance les plus -petits disparaissent au profit des plus gros. De plus
1 opération de forgeage est susceptible de donner une certaine texture
a la structure cristalline. Ceci améne une distribution et de forme de
grains qu’il conviendrait de decrire dans le détail. Etant donné les
moyens dont nous disposons, nous nous contenterons de la taille de
grain moyenne obtenue par la méthode d interception lineaire, dans des
sections droites des barreaux forgés.

Le second probléme important est celui de la prise en compte
des macles, considérant que les joints de macles jouent le méme rdéle de
bariére sévére au mouvement des dislocations que les joints de grains.
Pourtant d autres auteurs soulignent gue les macles de recuit sont des
obstacles doux au glissement des dislocations et justifient ainsi le
fait de ne pas en tenir compte.

Récemment, VARIN et KURZYDLOWSKI [ 4], ont montré que le nombre de
macles par grain, dans des aciers AISI 316 (Z2 CND 17 12) n’a aucune
influence sur le coefficient k de HALL-PETCH. Nous 1’admettrons donc
également, justifiant ainsi nos corrélations entre contraintes
d’écoulements et tailles de grain mesurées. Néanmoins, & titre indica-
tif, nous avons donné, dans la tableau II-4,les "tailles de grains”
d* compte tenu des joints de macles, & c0té des tailles de grains

austénitiques d, utilisé pour la suite.

Acier| Petite taille|Moyenne taillei{Moyenne taille|grosse taille
en um en um en um en um
0 d 31 84 309
dg=* 27 55 180
1 d 48 64 275
d=* 44 51 179
2 d 60 80 100 314
d* 40 50 71 209
3 d 58 73 124 266
d=* 38 80 74 184

Tableau II-4: Tailles de grain en um obtenues aprés traitements
thermiques de croissance de grain et mesurées par

la méthode d interception linéaire.
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II- PROGRAMME DES ESSAIS

Le présent travail a pour but d’étudier les effets des paramétres
intrinséques: taille de grain austénitique et teneur en Azote inters-
titiel, sur le comportement en traction monotone des aciers inoxydables
austénitiques 316 L et 316 LN. Et étant donné 1les conditions réelles
variées d’utilisation de ces aciers, nous nous proposons d analyser
17influence des paramétres extrinséques: température et vitesse de
déformation, sur les effets précédents.

II-1) Paramétres intrinséques

Les quatre teneurs pondérales en Azote étudiées notées Xi, i rep-

résentant le repére de 1l acier sont les suivantes:

Acier -0 1 2 3

%pds(N)| 0,033 | 0,077 | 0,135 | 0,235

Pour chaque acier, trois tailles de grain ont été obtenues et étudiées,
comme 1°indique le tableau II-4.

II-2) Paramétres extrinséques

Ce type d’aciers étant utilisé dans des surgénérateurs a des
températures pouvant atteindre 600 °C, il est intéressant de les
caractériser dans un domaine de température inférieure ou égale a
600 °C.

Nous avons choisi trois températures d’essais: la température ambiante,
300 °C, et 600 °C.

Les caractéristiques de traction monotone dépendant fortement de la
vitesse de déformation, cing vitesses de déformation totale €ty ont été
choisies: €e4= 8 105 s-1 , €re= 4 104 s-1 , égz= 108 s-1 .

€g= 4 1072 s-1, et éws= 10-2 s-1,

Ces conditions d’essais ont été réalisées pour chacune des
trois tailles de grain, et pour chaque acier; soit un total de'SO

essais de traction monotone par température.
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III- DISPOSITIF EXPERIMENTAL

III-1) Machine d’essais

Nous avons réalisé les essais en traction monotone sur une
machine hydraulique servocontrolée, type INSTRON 1342, de capacité
maximale 100 KN. Cette machine peut étre asservie soit en charge, soit
en déplacement du verin, soit en déformation.

‘Comme 1°indigque la figure II-2, les éprouvettes sont fixées aux mors(:)
grace a deux noix (:) bloquées par des écrous (:) . L'alignement des
tétes d’'éprouvettes avec l’axe de traction du verin est assuré par un
ancrage du mors <:) du bas dans du métal de Wood (alliage & faible
température de fusion (72 °C) composé de: 504 Bi, 25% Pb, 12,5% Sn, et
12,5% Cd) (figure II-3). Le métal de Wood est chauffé lors du montage
des éprouvettes puis refroidi lorsque 1 alignement est réalisé

g |

T

W

1 | I

—

Fig.1I-2: amarrage des éprouvettes
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Fié.II-S: ancrage de la barre d amarrage inférieure par métal de Wood
II1-2) Eprouvette de traction utilisée

A température ambiante, nous avons utilisé des éprouvettes
cylindriques de révolution & tétes lisses, de base de mesure longitudi-
/ nale 25 mm et de diamétre utile 10 mm (figure II-4).

Aux températures de 300 et 600 °C, nous avons utilisé des éprouvettes
identiques mais avec collerettes, destinées a la fixation‘des tiges
d’extensométrie (figure II-S). _

Il est a noter que les dimensions de nos éprouvettes, ayant un rapport
longueur utile Lo / section utile So inferieur & celui des normes
AFNOR, nos résultats ne sont pas comparables & des essais industriels
normalisés. Néanmoins, la comparaison est valable entre nos essais &

toutes les températures.
III-3) Dispositif de chauffage
Pour la réalisation des essals a 300 et 600 °C, les éprouvettes

sont chauffées & 1’aide d’un four a résistances cylindrique ouvrant

MAYES & trois zones de chauffe, afin de. minimiser le gradient de
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Fig.II-4: éprouvette de traction utilisée & température ambiante
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Fig.II-5: éprouvette de traction utilisée pour les essais & chaud

température le long du fit utile de 1°éprouvette. La régulation du four
se fait 4 1'aide d'un thermocouple Chromel/Alumel placé & 1 cm de
1°éprouvette. Un second thermocouple Chromel/Alumel de mesure de la
température est fixé au milieu de 1la partie utile de 1 éprouvette a
l’aide d'un cordon d’amiante. 1’utilisation du four a nécessité un
réglage préalable des trois zones de chauffe, de la pente de montée en
température ainsi que de 1'amplitude des oscillations autour de la
température de consigne.
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III-4) Systéme de refroidissement

Pour éviter un endommagement de la cellule de charge 1lors des
essals a 300 et 600 °C, nous avons monté un serpentin en cuivre, dans
lequel circule de 1l°eau, ainsi qu'une protection thermique (plaque
d"amiante et laine de quartz) entre la cellule de charge et le four.
Par ailleurs un second serpentin assure le refroidissement du métal de
Wood, pour éviter un fluage éventuel de celui-ci, et le refroidissement
de la barre d'amarrage inférieure. Ce dernier refroidissement est

indispensable, méme pour les essais & température ambiante.
I11-5) Asservissement en déformation - Mesure des déformations

Les essais sont réalisés en deux étapes:
On asservit tout d’abord la machine en déformation totale:

-jusqu’a 5% de déformation pour les essais & 20 °C, déformation mesurée
4 1’aide d’un capteur & lames et jauges de déformation, sur une lon-
gueur utile de 25 mm, sur le fit de 1’éprouvette.

-jusqu’a 10% de déformation pour les essais & 300 et 600 °C, déforma-
tion mesurée a 1°aide d'un capteur LVDT repérant le déplacement rela-
tif des extrémités des tiges de renvoi situées & 1l’extérieur du four,
c¢’est a dire la déformation entre collerettes.

Les essais sont alors interrompus en déplacement imposé (ce qui
entraine inévitablement une légére relaxation), puis poursuivis jusqu’'a
rupture compléte de 1 éprouvette, par asservissement en déplacement du
vérin. Celui-ci est mesuré par un capteur LVDT. La vitesse de déplace—'
ment du vérin est calculée de maniére a obtenir la méme vitesse de
déformation totale €t que dans la premiére étape.

III—B)'Enregistrement des courbes de traction

L’enregistrement des courbes de traction se fait sur deux
enregistreurs:
~un enregistreur X(t) a deux voies sur lequel sont enregistrées la charge
indiquée par la cellule de charge, et la température relevée en
surface de 1 éprouvette, en fonction du temps.
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-une table tracante X,Y sur laguelle sont enregistrées les courbes de
traction monotone: charge en fonction de la déformation (capteur &

lames), ou du déplacement (capteur LVDT).

La figure II-6 représente une photographie du montage de traction &
chaud.

INSTRGN

Fig.II-6: photographie du montage de traction a chaud
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I11I-7) Dépouillement des essais de traction monotone

Les essais ont été réalisés en deux phases:

* au cours de la premiére phase, les essais sont pilotés en déformation
totale imposée Jusgu'a €:=5% 4 20 °C, Jjusqu’a €¢=10% a 300 et B00 °C.
La courbe contrainte - déformation de 1 éprouvette est obtenue par
dépouillement classique de 1l enregistrement direct charge F - déforma-
tion €t, la déformation étant exactement mesurée sur la partie utile de
1'éprouvette.
*# la seconde phase est asservie en déplacement du vérin, jusgqu’a ruptu-
re. Pour exploiter les enregistrements charge-déplacement du vérin nous
avons du tenir compte des allongements de la machine et des parties I
et II des tétes d’amarrage de 1 éprouvette ( voir fig.II-4)
Nous avons alors procédé comme suit:
- par des essais sur éprouvette massive de diamétre uniforme d = 15 mm

en acier 35 CD4 & 20 °C ( Re = 835 MPa, E = 213 10" N/mm )

en acier REX 734 & 300 et 600 °C ( E=179 10°N/mm et E=145 10°N/mm resp)

nous calculons la rigidité de 1la machine d’essais saux différentes
vitesses de -déformation et températures utilisées, pour acceder &
1°allongement elastique machine ALm en fonction de la charge.

- nous calculons ensuite en fonction de la charge, les déformations des
parties I et II de 1 éprouvette supposées cylindriques de diamétre res-
pectifs 15 et 12,5 mm,en utilisant les courbes contrainte - déformation
obtenues dans la premiére phase. Nous en déduisons les allongements A Lz
de la partie I et ALrzr de la partie II sous la charge F.

- nous définissons alors 1‘allongement A Lo de la partie cylindrique
uniforme de 1 éprouvette ( Lo = 32,5 mm ).

A Lo
et en déduisons la déformation:

ALv - ( ALm + 24Lz + 24 L1z )

€t

"

ALo / Lo

Nous obtenons alors la courbe o - €t relative & cette seconde phase.
NB: La présence de collerettes pour les éprouvettes destinées aux
essais 4 300 et 800 °C est la cause d’une réduction de la ductilité,
réduction qui empéche la comparaison directe entre les ductilités
obtenues a4 20 °C (sur des éprouvettes sans collerettes) et les essais a
300 et 800 °C (sur éprouvettes avec collerettes).
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IV- GESTION NUMERIQUE ET GRAPHIQUE DES RESULTATS

IV-1) Caractéristiques exploitées

Des différents enregistrements, il est possible de déduire de
nombreuses caractéristiques du matériau. Les différentes caractéris-
tiques exploitées sont schématiquement définies sur la figure II-7.
Conformément & la figure II-7-a, on définit:

-les contraintes d écoulement, correspondant respectivement a 0,1%,

0,2%, 1%, 2%, 3%, 4%, et 5% de déformation plastique.

-la résistance & la rupture Rm, correspondant & la charge maximale

atteinte.

-1’allongement ou ductilité & la rupture AZ.
A partir des données expérimentales, il est possible de calculer la
droite d’écrouissage log(ov) = n.log(€pv) + log(K), (fig:1I-7-b) qui
nous permet de caractériser 1’écrouissage du matériau par le coef-
ficient d’écrouissage K, et 1l exposant d’ écrouissage n.

Ce sont donc environ 1980 données qu’il est nécessaire de trai-
ter, données définissant 10 caractéristiques: o0o,1, 0o,2, 01, 02, O3,
o4, 05, Rm, A%, K, et n, fonctions de quatre paramétres :
température, % Azote, vitesse de déformation, et taille de grain. D'on
un trés grand nombre de courbes et de tableaux.

IV-2) Systéme informatique utilisé

Dans le but d’une plus grande efficacité, il nous est apparu
nécessaire de faire 1‘acquisition de deux logiciels: MULTIPLAN 3.00 et
CHART 2.00.

MULTIPLAN 3.00 est un tableur permettant la gestion de tous les
résultats.

CHART 2.00 est un logiciel de graphisme permettant 1les repré-
sentations graphiques.

Ces deux logiciels sont wutilisés sur IBM XT et la représen-
tation graphique se fait sur table tragcante HP 7475 A connectée par
1’intermédiaire d une carte asynchrone type RS 232.
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*Intérét du logiciel MULTIPLAN
MULTIPLAN est un tableur 4095 lignes x 255 colonnes permettant
de créer des tableaux et de gérer simplement des tableaux complexes de
résultats. Dans notre cas, il nous permet de définir les 10 caracté-
ristiques expérimentales en fonction de chacun des paramétres.

*Intérét du logiciel CHART
CHART est un logiciel qui permet de créer toute sorte de
graphisme. Il permet de transcrire sous forme graphique simple et
explicite une trés grande quantité de données. CHART offre de grandes
possibilités de formatage et de modifications pour créer le graphisme

“sur mesure".

L association des deux logiciels MULTIPLAN et CHART, est donc
un outil trés performant pour la gestion du grand nombre de valeurs
- dont nous disposons et leur représentation graphique.

o (a)

Rm

Oax
6:1- -

[ Py

Go.2x

(b)

log €pv

6"-’1

Fig.II-7: caractéristiques de traction monotone exploitées
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RESULTATS EXPERIMENTAUX






_ Pour ne pas alourdir la lecture de ce chapitre, seuls gquelques
tableaux de résultats sapparaitront ici, tandis que 1 ensemble des

tablaux est reporté en annexe.
I- COURBE DE TRACTION MONOTONE - ECROUISSAGE MONOTONE

Les courbés/ enregistrées au cours des essais de traction
. monotone, ou courbes conventionnelles, sont définies sur les figures
I11-8, II-9, et II-10.

Les figures II-8 concernent les essais a 20 °C. Les figures
II-8-i (i = a,b,c,d ou e) sont respectivement relatives aux cing
vitesses €3 (3 = 1 & 5); sur chacune, sont définies les courbes
conventionnelles de traction des aciers 1-2-3 et 4; les courbes
relatives aux trois tailles de grains étudiées pour chague acier sont
superposées sur un méme diagramme.
Les mémes présentations de courbes sont adoptées, pour les figures II-8
et 1I-10 & 300 et 600 °C respectivement.

De ces courbes, ont été tirées les lois d’écrouissage monotone
Ov = K.egv ol ov représente la contrainte vraie exprimée en MPa et
epv‘représente la déformation plastique en %. Ces lois sont définies
dans le domaine des déformations plastiques vraies 0,1 < €pv < § %, o
les déformations sont mesurées expérimentalement par un extensométre
fixé a 1’'éprouvette. Les lois sont obtenues par lissage des points
expérimentaux log ov - log €pv, par la méthode des moindres carrés. Ces
points expérimentaux, sont définis sur les mémes figures II-8; 9 et 10,
en vis & vis des courbes conventionnelles de traction monotone.
La numérotation des figures II-8-9 et 10 est définie ci-dessous.

Vitesse 20 °C 300 °C 600 °C
€1 = 8.10-5 s-1 | II-8-a II-8-a | II-10-a
éz = 4.10-4 s | II-8-b II-9-b | II-10-b
éa . 1.10-@ s-1 | II-8-c Il-é-c II-10-c
és = 4,103 s-1 | II-8d II-9-d | II-10-d
és = 1.10-2 51 | II-8-e II-8-e | II-10-e
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1I- TABLEAUX DE RESULTATS

Les paramétres exploités, définis sur les figures III-7 a et b,
ont été rentrés dans le tableur MULTIPLAN. Les tableaux de résultats
suivants ont alors été construits:

a) Caractéristiques mécaniques en fonction de la teneur en Azote

La numérotation des tableaux est définie ci-dessous.

Vitesse 20 °C 300 °C 600 °C
é1 = 8.10-5 s~ | II-5-a 11-6-a 11-7-a
&2 = 4.10~4 s-1 | II-5-b 11-6-b 1I-7-b
€a = 1.10-® s-2 | II-5-c - 1I-6-¢ 11-7-¢
€4 = 4.10-3 51 II-S—d_ 11-6d II-7-d
és = 1.10-2 s-1 | II-5-e I11-6-e 11-7-e

Dans chacun de ces tableaux, on voit apparaitre, successivement
pour les trois tailles de grains étudiées: petite, moyenne et grosse,
la variation des caractéristiques mécaniques en fonction de 1la teneur
en Azote.

b) Caractéristiques mécaniques en fonction de la taille de grain

La numérotation des tableaux est définie ci-dessous.

Vitesse 20 °C 300 °C 600 °C
€1 11-8-a - II-9-a 11-10-a
€2 1I-8-b II-9-b 1I-10-b
és 1I-8-c I1-9-¢ I11-10-c
€a 1I-8-d 1I-8-d I1I-10-d
és 1I-8-e 1I-9-e II-10-e

Dans chacun de ces tablesux, on voit apparaitre, successivement
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pour les quatre teneurs en Azote étudiées, la variation des caractéri-

stiques mécaniques en fonction de la taille de grain.

¢) Caractéristiques mécaniques en fonction de la vitesse de déformation

La numérotation des tableaux est définie ci-dessous.

%4 Azote 20 °C 300 °C 600 °C

X1 = 0,033 I1-11-a II-12-a II-13-a

Xz = 0,077 II-11-b I1-12-b II-13-b
Xa = 0,135 II-11-c I1-12-c II-13-c
Xa = 0,235 II-11d II-12d II-13d

Dans chacun de ces tableaux, on voit apparaitre, successivement
pour chaque taille de grain étudiée: petite moyenne et grosse, la
variation des caractéristiques mécaniques en fonction de la vitesse de
déformation.

Seuls sont présentés ici les tableaux II-5-a; II-9-a et I1-13-a,
a titre d’exemple. On trouvera 1l’ensemble des tableaux en annexe, comme

convenu préalablement.
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RESULTATS A TEMPERATURE AMBIANTE

TEMFERATURE AMBIANTE
CARACTERISTIQUES EN FONCTION DE L AZOTE

% AZOTE
0,03
0,077
0,135
0,235

% AZOTE
0,03
0,077
0,135
0,235

% AZOTE
0,03
0,077
0,135
0,235

€:8.10-35 s~1

o0, 1% (MPa)cQ,B% (MPa) ol%(MPa)

278
251
261
324

Rm(MPa)
553
570
S99
683

286 3e8
266 ,4 306
279 323
341 384
A% n
&4,3 0,119
72 0,126
70,4 0,13
63,7 0,115

€:8.10-5 s-1

Moyenne taille de

T0,1%(MPa)cQ,2%(MPa) ci%(MFa)

217,3
248
263

325, 4

R (MPa)
o28,3
572
597
&£78

232 a72
242 302
277 318
345 394
A% n
B4,4 0,137
81,4 0,123
72,8 0,123
68,8 0,096

€:8.10-5 s-1

Grosse

cQ, 1% (MPa)aQ,2%(MPa) alf(MPa)

206
286
246
274

Rm(MPa)

- 507
8523
S70
sHed

a17 282
241 274
280,95 313
291,4 339
AY% n
92,2 0,122
80,48 0,114
79 0,098

73,4

0,105

taille de

Fetite taille de grains

a2% (MFa)

354
329
aso
415

K{MPa)
330
308
325
389

grains

a2% (MPa)

297
ae?
345
419

K{MFa)
276
307
3aza
398

grains

c2% (MFa)

eva
298
336
361

K{MPa)

255

879
318
339

a3%(MPa)
a7é6
354
373
440

o3% (MFa)
320
351
367
G442

o34 (MPa)
290
315
352
a79

cHA(HPa)
395
374%
394
4462

4% (MFa)

338
371
390
462

4% (MPa)
07
330
348
397

Tableau II-5-a: Caractéristiques en fonction de la teneur en Azote

AT=20 °C
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RESULTATS A: 300 °0
CARACTERISTIQUES EN FONCTION DE LA TAILLE DE GRAINS

c e

d en Pm
31
24
309

d en km
43
&4
279

d v pm o0, 1%(MPa)c0,2%(MFa) cl%(MPa)

&0
100
314

d en pm
a8
124
2866

Tableau II-9-a:

€:8.10-% s-1

Azote : 0,03 %

cOMIA(MPA) OO 2% (MPR) al% (MPa)

200 212,5 244
116,2 131,1 175
108,7 . 118,7 149,2

g5%(MFa)  Rm(MFa) AY%
322,8 455 43,6
249 431 46
205,8 394,9 49,4

€18.10-5 s-1

Azote : Q.077 %

o0, 14 (MPa)c0,2%4(MPa) ol1%(MPa)

148,6 © 161,14 205
139,5 152 199
11152 123,7 155,2
as%(MFa) Rm(MPa) A%
284, 1 459,6 45,7
287,5 468,7 43,5
213,7 417,2 48,4

€:8.10-5 s-1

Azote : 0,135 %

168,6 17651 212,7
1560 170 210,1
116.2 1274 157
SS%(MFa) Rm{MPa) a%
29146 48741 47,8
287.8 489, 6 4741
2092 437,2 ShE 4

€:8.10-5 s~1

Azote @ 0.235 %

cOs1AMPa)aD,24(MFa) oli%(MFa)

194,8 211 26244
16346 178,6 2228:5
141,1 138,46 187,7
05%(MFa) Rm(MPa) A%
354 S85,8 48,3
a92 853.3 Sla4
242,48 496 437

c24(MPa)

26646,4
195:6
164.7

n
Q0,125
0s186
0,163

c2% (MFa)

2a7,.8
2ea;1
178:4

n
0,165
0s176
03163

o2%4 (MFa)

233,1
2329
17244

n
0,144
0,152
01147

c2%4(MPa)

28%9.4
241,6
200,9

n
04153
0415

0,136

a3 (MFa)

288.3
21336
178,51

K(rFa)
a50,8
176.3
130.9

o3%(MPa)

246:7
2479
185,92

K{MPa)
208

a205,2
160

o34 (MFa)

254
250,55

184,2

K (MPa)
21i8,a
213,9
1586

a3% (MFPa)

311.7
259
213,1

K(MFa)

2659

17749
1897

Th4 (MFa)
307
231.2
192,1

o4 (MPa)
2655
268,41
199,9

o4’ (MPa)
272
269:3
194

& (MRa)
333, ¢
273:3
228568,1

Caractéristiques en fonction de la taille de grain
a T =300 °C
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TEMFIZRATURE: 4600 2C
CARACTERISTIQUES EN FONCTION RE LA VITESSE DE DEFORFATION

FOURCENTAGE D AZOTE @ 0,03%
Fetite taille de grains

¢ en s-1 cONIU(MPa)c0.2%(MPR) cl%(MPa) @2%{(MFa) 3% (MFa) ca%(MPa)

BE-0S 100 113,7 152 179.1 204,77 224,41
04 0004 1074 1212 164,3 191.6 15,5 238, 4
0,001 120 1311 175 202,8. 2e8.2 249,18
0y 004 96,2 108,7 151.3 180,5 203,2 285,41
0s01 114,3 123,1 155 184 209.3 234
crS%(MFa)  Rm(MPa) A% n K (MFa)

245,.8 341 47,46 04,236 157.2
258,8 374,7 41,2 Q217 170,5
2711 390,3 41,64 0,286 178.8
24b,b 37447 38,7 04244 156.4
251,5 360 40,4 0,221 16346

FOURCENTAGE D AZ0TE : ©,03%

Moyenne taille de grains

€ en s-1 c0,1%(MPa)c0 2% (MFa) cl%(MPa) o2%(MFa) o3%(MFa) ca%(MPa)

BE-Q5 83:7 ?4,3 126,85 148, 4 167 185.7
050004 9254 10&6,2 148.5 172.7 194,8 212
0,001 93,7 108,7 145.4 167.4 187 203
Q5004 2817 111,.,2 146,43 16716 178 2054
0,01 F2:4 108,7 13816 160.3 178,8 198.,7
ocS% (MPa) Rm{MFa) A% n KA{MFa)

203,595 329,1 4446 0,232 130,8

232,3 367,2 42,8 0,228 158.1

225.:4 363,35 43,1 0,217 149

220,1 3b64.7 G441 0.201 149,46

215,46 34,7 37,1 0.212 143.2

FOURCENTAGE D*AZQTE @ 0,034

Grosse tallle de grains

*

€ en s—1 ol 1% MPa)eD.2%{MFa) cl%(MFa) e2%(MFa) ¢34{MFa) rc4ihd(MPa)

8E-05 Th2 874 113 128 141.1 19346
00004 737 83.7 107 123,1 138 151.7
Q. 001 T71.2 8744 : 122.3 1385 152.5 16741
Q2 004 S2:4 PO.h 115 129,95 14a,1 155.2
0.01 7642 85 109,2 18444 138.8 133.2
ocS%(MPa) Rm{MFa) A% ! EAMFa)

167.3 223.5 4848 0,189 116
16444 30448 49,5 0206 11044
191 312,3 43,2 0,208 123.4
168.3 3el 43.3 0«18 11641
1468 3249 43,7 04199 72.8

Tableau II-13-a: Caractéristiques en fonction de la vitesse de déformation

~acier "0" 3 T = 600 °C
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11I- COURBES DEDUITES DE CES TABLEAUX

Grace aux logiciels MULTIPLAN et CHART, un certain nombre de
courbes ont été tracées a partir des tableaux précédents.

a) Contraintes d écoulement en fonction de la teneur en Azote

NB: Le paramétre osx n'a pas été considéré a 20 °C, étant donné que les
essais 4 1’ambiante ont été pilotés avec un extensométre jusqu'a 5% de
déformation totale seulement.

La numérotation des figures est définie ci-dessous.

Vitesse 20 °C 300 °C 600 °C
é1 II-11-a | I1I-12-a 1I-13-a
é2 1I-11-b II-12-b 11-13-b
és II-11-c II-12-c 1I-13-¢
éa | II-11d II-12d | II-13-d
és II-11-e 1I1-12-e II-13-e

Sur chacune de ces figures, on voit apparaitre, successivement
pour chague taille de grain: petite, moyenne et grosse, la variation
des contraintes d’écoulement en fonction de 1la teneur en Azote, en

disgramme bilinéaire.
b) Contraintes d‘écoulement en fonction de la taille de grain

La numérotation des figures est définie ci-dessous.

Vitesse 20 °C 300 °C 800 °C
€ II-14-a I1I-15-a II-16-a
éz II-14-b I1I-15-b II-16-b
éa II-14-c II-15-c II-16-c
€a II-14-d 1I-15-d 1I-16d
és II-14-e I1I-15-e II-16-e

Sur chacune de ces figures, on voit apparaitre, successivement

pour chague tensur en Azote, la variation des contraintes d’écoulement
en fonction de 1'inverse de la racine carrée de la taille de grain.
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¢) Contraintes d écoulement en fonction de la vitesse de déformation

‘La numérotation des figures est définie ci-dessous.

% Azote 20 °C 300 °C 600 °C
L1 I1-17-a I1-18-a II-19-a
X2 II-17-b I1-18-b II-19-b
Xa 11-17-c II-18-c II-18-¢
Xa II-17d II-18d I1I-18d

Sur chacune de ces figures, on voit apparaitre, successivement
pour chaque taille de grain étudiée, la variation des contraintes
d’écoulement en fonction de 1la vitesse de déformation, en diagramme
semi-logarithmique. _

L ensemble de ces courbes est présenté ici, et sera discuté

dans le chapitre III.
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Les courbes conventionnelles de traction monotone (fig: 11-8-8

et 10), présentent globalement, les caractéristigues suivantes:

- quelle que soit la vitesse de déformation €r, la limite d élasticité
Re et la résistance a la rupture Rm augmentent lorsque 1la teneur en
Azote augmente, au détriment de la ductilité a rupture A%, a 20 °C,
mais sans réduction de ductilité notable & haute température (300 et
800 °C)

- quel que soit 17acier et quelle que soit la vitesse de déformation,
la limite d’"élasticité Re et la résistance a la rupture Rm augmentent
lorsque la taille de grain diminue, au détriment de la ductilité quelle
que soit la température. I1 semble gque cette réduction de ductilité est
plus intense & faible teneur en Azote, & 20 °C, ce qui n’apparait pas
de maniére évidente a 300 et 600 °C.

Ces caractéristiques sont conformes & un durcissement par solution
solide interstitielle, et & un durcissement par affinage du grain. Ces
durcissements seront étudiés, chiffrés et interprétés un peu plus loin
dans ce chapitre.

Les courbes d’écrouissage monotone (fig:1I-8-9 et 10), log ov -
log €pv ne peuvent pas étre ajustées par des droites en diagrammes
bilogarithmiques. Ceci signifie que le modéle dit de LUDWIK [1] oun dit
de HOLLOMON [2]:

ov = K.{(€pv)n
n’est pas vérifié dans le domaine de déformation plastique analysé ici:
0,1 & epv ¢ &5 %. 11 s agit en réalité de courbes dont la concavité est

dirigée vers le haut.

En 1847, LOW et GAROFALO [3] ont mis en évidence que la relation
de LUDWIK ne constitue pas une modélisation adéquate de 1°écoulement
plastique des aciers inoxydables austénitiques type 18-8, suggérant que

-

cette déviation 4 1la relation de LUDWIRK résulte d’un changement de
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phase durant la déformation, possible dans ces aciers relativement
instables ( apparition de martensite a haute déformation ). Néanmoins
des études ultérieures [4,8], ont montré que cette déviation est obser-
vée dans toutes les structures métalliques a basse énergie de faute
d’empilement, méme lorsqu’elles ne présentent pas de changement de
de phase au cours de la déformation. LUDWIGSON [4] en 1971 montre que
le modéle de LUDWIK est applicable & 1°écoulement plastique des aciers
inoxydables austénitigues stables 18-12, dans le domaine de température
0 - 100 °C, mais seulement an deld de 10 % de déformation plastique. En
deca, il propose un modéle de LUDWIK modifié:

ov = Ki(€pv)m1 + &

o&‘ 5 = exp(kz + nz.€pv) constitue la déviation (toujours positive) au
nodéle de LUDWIK & bas niveau de déformation.

Il montre la méme chose & température ambiante sur d’autres matériaux
CFC (autres aciers inoxydables austénitiques,au Manganése et a 1"Azote,

laiton, Argent, Cuivre, Aluminium, Nickel).

A partir de ces résultats, il suggére que le modéle de LUDWIK
n'est applicable qu’d haut niveau de déformation, dans les matériaux
CFC & faible énergie de faute d empilement, en particulier dans les
aciers inoxydables austénitiques; une forte déformation correspond
alors a une déformation plastique répartie de maniére homogéne dans la
matrice CFC. Il montre que la déformation minimale €L & partir de
laquelle le modéle de LUDWIK est applicable décroit avec 1 augmentation
de 1la température et de l'énergie de faute d empilement (cf ultérieu-
rement le travail de SIVAPRASAD et al [5]). Il attribue alors cette
transition 4 un changement de mode de glissement des dislocations: d’'un
mode de glissement essentiellement plan a bas niveau de déformation, &
un multimode de glissement (présence en particulier de glissement
dévié) correspondant & ‘la présence de cellules de dislocations, & haut
niveau de déformation. D'od 1°influence de l’énergie de faute d empile-
ment et de la température sur cette déformation de transition. En ce
qui concerne les aciers inoxydables austénitiques stables, les sugges-
tions de LUDWIGSON sont confirmées par les observations microstructura-
les effectuées ultérieurement par DONADILLE et al [7], sur un acier



Z2 CND 17 12. Ces derniers ont mis en évidence, par microscopie élec-
troniéue en transmission, la transition d'un mode de glissement plan
a un mode de multiglissement dont le glissement dévié conduisant & la
formation de cellules de dislocations, & une déformation monotone de
+10 %, comparable par ailleurs a une déformation cyclique de *3 %.

En 1981, MANNAN et al [6] proposent de confirmer les résultats
de LUDWIGSON sur les aciers inoxydables austénitiques type 316 a tempé-
rature ambiante, et d’étudier en particulier 1°influence de la taille
de grain (dans le domaine 25 - 850 um) sur cette transition. Il montre
que la déformation de transition €1 augmente avec la taille de grain.
En reprenant les suggestions de LUDWIGSON, il interpréte ses résultats
a4 partir des divers types d’arrangements de dislocations rencontrés
au cours de la déformation d un polycristal, arrangements nécessaires a
la compatibilité des déformations entre grains. En effet dans un poly-
cristal dont les grains sont orientés au hasard, la compatibilité des
déformations aux Jjoints de grains impose un multiglissement au voisi-
nage des joints, tandis que le glissement reste relativement . simple au
centre des grains. Conformément au modéle de ASHBY d’écrouissage des
polycristaux (cf chap.l.A. $ III-2), les zones de multiglissement sont
les régions ol apparaissent les dislocations “géométriquement nécessai-
~ res". Les zones de glissement simple sont les régions od apparaissent
les dislocations ‘“statistiquement stockées”. Le volume occupé par les
zones de multiglissement augmente avec la croissance de 1la déformation
et avec la décroissance de la taille de grain. A un certain niveau de
déformation, ces zones occupent la totalité du volume des grains; ce
niveau de déformation décroit lorsque la taille de grain diminue. La
déformation de transition €n correspondrait alors a la déformation a
partir de laquelle le multiglissement devient prédominant, ou, suivant
le modéle de ASHBY, & la déformation & partir de laguelle la densité
des dislocations "géométriquement nécessaires" contréle 1 écrouissage

du polycristal.

Préalablement & 1°étude des quatre aciers 1-2-3-4, constituant
1l’essentiel de ce travail, nous avons tenté, sur des résultats de trac-
tion monotone d’aciers A,B,C, et D du méme type 316L - 316LN, c’'est a
dire inoxydables austénitiques stables, ( cf tableau de composition
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III-1 ), une approche comparable & celles de LUDWIGSON dans le domaine
de déformation 0,0015 < €pv < 0,2 , pour des essais réalisés a tempéra-
ture ambiante, en déformation totale imposée a la vitesse de:
€e = 4.10-3 s-1,

Acier C N Ni Cr Mo Mn Si

A 0,020 | 0,028 | 11,50 | 16,90 | 2,02 | 1,66 | 0,51

0,026 | 0,080 | 11,54 | 17,10 | 2,19 | 1,54 | 0,62

B
C 0,014 | 0,120 | 13,13 | 18,84 | 3,35 | 1,72 | 0,38
D 0,024 | 0,250 | 12,98 | 17,01 | 2,62 | 1,59 | 0,685

Tableau III-1: compositions chimigues des aciers A,B,C,D en % poids

Les points expérimentaux ov - €pv ont été reportés en diagrammes bilo-
garithmiques (figure III-1). On constate que ces points expérimentaux
peuvent. trés correctement &tre lissés par deux droites, avec un petit
domaine transitoire autour de leur point d’intersection, situé aux en-
virons de €pv = 3%. Pourtant nous utiliserons 1°approche de LUDWIGSON,
a savoir le modéle de LUDWIK modifié, présenté auparavant. La droite de
LUDWIK est celle correspondant aux hauts niveaux de déformation. La
partie bas niveaux de déformation est définie par sa déviation & a la
droite de LUDWIK (figure III-2). Autrement dit,

ni

ov = Ki.¢€pv hauts niveaux de déformation

jo 1

n1

Ov = Ki.€pv + & bas niveaux de déformation

jo 1

Le logarithme de la déviation & est tracé en fonction de la déformation
plastique vraie, sur la figure III-3. On constate que les points expé-
rimentaux peuvent correctement étre lissés par une droite, excepté dans
le domaine de transition. En deca de ce domaine, on peut exprimer &
sous la forme:
8= exp(kz + nz€pv) = Kz.exp(nz€pv)

La déformation de transition est définie comme la déformation €L a
laquelle & devient négligeable par rapport au terme de LUDWIK; par

convention, nous prendrons:
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K2.exp{(nz€L)
= 0,005

™
Ki.€L

Nous lui associerons la contrainte de transition ovn définie par:
1o
oL = Ki.€L

Les paramétres Ki, k=, les exposants ni et nz, et les déformation €L

et contrainte oL de transition sont définis dans le tableau III-2.

Acier [Ki(MPa)| na k2 ‘nz €. |on(MPa)|LEV(MPa)

A 1161 0,348 5,006 56,986 | 0,073 467 149

1182 0,357 5,083 79,307 | 0,055 420 163

B
c 1302 0,353 5,264 68,086 | 0,084 494 183
D 1513 0,349 5,418 65,172 | 0,067 589 226

Tableau I1I-2: Paramétres de 1l’équation de LUDWIK modifiée

L’examen de ces résultats améne les conclusions suivantes:

- le coefficient d’écrouissage Ki augmente & peu prés linéaire-
ment avec la teneur en Azote. Il représente la capacité de 1'austénite
4 durcir sous 1l'action de la déformation, capacité sur laguelle les
éléments durcissants, Carbone et Azote essentiellement, ont un réle
considérable par —création de <contraintes & courte portée.

- 1’exposant ni, en revanche, est indépendant de la teneur en
Azote. Il exprime 1 intensité du durcissement de 1l austénite du a la
déformation, c’est & dire 1'intensité de son écrouissage. Cet exposant.
est indépendant de la teneur en Azote. Ceci est cohérent avec le fait
que 1 écrouissage a4 haut niveau de déformation est essentiellement fon-
ction des contraintes & longue portée, c’est & dire de la structure
cellulaire des dislocations, tandis que les interstitiels créent essen-
tiellement des contraintes & courte portée, sans effet sur nai.

- le paramétre kz repésente le logarithme du terme & correspon-
dant 4 1 apparition de ia déformation plastique macroscopique; ce para-
métre permet d accéder & une "limite d’élasticité vraie"” (LEV) définie
par:

LEV = exp(kz2)
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cette limite d’élasticité vraie est définie également dans le tablean
III-2. C’est la résultante de contraintes & courte portée, les cont-
raintes & longues portée étant alors négligeables. Le paramétre kz aug-
mente par conséquent logiquement avec la teneur en Azote interstitiel.

-~ le terme négatif nz, caractérise le taux d’annihilation des
contraintes 4 courtes distance, en fonction de la déformation. 1 anni-
hilation apparait & d’autant plus faible déformation que -n2 est élevé.
" Ce coefficient -nz, excepté pour 1l’acier a faible teneur en Azote (N =
0,03), diminue lorsque la teneur en Azote croit. Ceci signifie que les
contraintes & courte portée agissent jusqu’d plus haute déformation
lorsque la teneur en Azote augmente.

- 1’augmentation de la déformation €L avec la teneur en Azote
confirme le résultat précédent, toujours excepté 1 acier A.

- enfin toujours pour les aciers B,C et D oL augmente conjoin-

tement & €L et nz2 lorsque la teneur en Azote augmente.

N.B: le défaut de comportement de 1l’acier A par rapport aux trois
autres aciers est difficilement explicable. Si les aciers B,C et D ont
des tailles de grain trés voisines ( 135 pm, 110 pm et 100 pm respecti-
vement), 1l’acier A a une taille de grain nettement plus faible (43 um).
Or MANNAN [B6] a montré que les paramétres de transitions €L et oL aug-
mentent avec 1l’augmentation de la taille de grain, ce qui est contraire
a ce que nous observons.

Les trois aciers B,C et D présentent des résultats cohérents
avec les modéles proposés précédement. Il a été clairement montré que:

i- L’Azote favorise le glissement plan des dislocations, en
repoussant 1l'apparition du multiglissement et du glissement dévié a
plus haute température et & plus forte déformation plastique [8,9,10],
bien que 1 origine de cet effet ne soit pas encore clair. Les résultats
de STOLTZ et al [B8] semblent montrer 4 1 évidence gque la présence
d’'Azote abaisse 1’énergie de faute d’empilement des aciers inoxydables
austénitiques. Pourtant les mesures d’énergie de faute d empilement
effectuées par TAILLARD [11], sur les aciers B et D présentement étu-
diés, conduisent & des valeurs trés voisines (24 * 3 mJm~2 pour 1 acier
B, 23 % 5 mJm2 pour lacier D). Le glissement planaire plus facile en
présence d’ Azote s’expliquerait plutot par un ordre &4 courte distance,
conséquence de la forte affinité Chrome-Azote [12,13]. Pourtant 1’exis-
tance de cet ordre & courte distance n’a pas non plus été observé expé-

rimentalement dans ces aciers.
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ii- Au début de la déformation plastique,les premiéres disloca-
tions qui apparaissent sont les dislocations “statistiquement stockées",
réparties uniformément dans la matrice. Elles subissent des contraintes
& courte portée dues aux obstacles A& courte distance, c’est & dire
essentiellement aux interstitiels d’Azote et de Carbone. Le glissement
des dislocations est alors essentiellement plan.

iii- Lorsque le niveau de déformation plastique augmente, les
dislocations "géométriquement nécéssaires” aux compatibilités des
déformations entre grains apparaissent au voisinage des joints de
grains, et occupent, progressiyement un volume croissant lorsque la
déformation augmente. Ces dislocations créent des contraintes a longue
portée. La densité des dislocations augmentant, la glissement tend &
devenir de plus en plus complexe.

iv- A haut niveau de déformation, le rdle des dislocations
"statistiquement stockées” devient negligeable. La déformation est
essentiellement contrdlée par les dislocations " géométriquement néces-
saires”. Le glissement multiple est alors le plus répandu. Les sous-
structures de dislocations ( murs, cellules ) exercent des contraintes

a4 longue portée sur les dislocations mobiles.

Les courbes des fig.I1I-11-12-13 montrent une variation quasiﬁent

linéaire des contraintes d écoulement avec la teneur en Azote.
oe = A + B(%N)

Les coefficients de correlation obtenus, moyennés sur les contraintes
d écoulement o0e sont définies dans les tableaux II1I-3-a-b-c¢ relatifs

respectivement aux trois températures 20 - 300 - 6800 °C.

Ces coefficients de corrélation r sont excellents a 20 °C,
excepté a la faible vitesse de déformation et la plus petite taille de
grain. Ils restent trés satisfaisants ailleurs.
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d(mée 8.10-5 4.10-4y7| 10-24'| 4.10-27 10-2;5'

50 0,820 0,988 0,968 | 0,980 0,991

Tableau III-3-a
T =20 °C 75 0,983 0,988 0,968 0,980 0,981

290 0,964 0,892 0,981 0,895 0,998

d £ ) €ca ér2 €ca €ea €es
(pm
Tableau III-3-b 87 0,884 0,978 0,946 | 0,980 | 0,848
T = 300 °C
290 0,931 0,920 0,984 0,853 | 0,830
J(P"‘é‘)t “ étl é:z éta ét4 é:s
Tableau III-3-¢ 87 0,813 | 0,958 0,981 | 0,915 { 0,802
T = 600 °C
‘ 290 0,948 | 0,966 0,992 | 0,980 | 0,977

Tableau III-3: coefficients de corrélation relatifs a la variation
linéaire des paramétres oe avec la teneur en Azote
Ce =A+B(%N>

La 1linéarité de oe avec la teneur en Azote est confirmée, dans
différents aciers inoxydables austénitiques stables, & de nombreuses
températures par les résultats de différents auteurs [14,15,16,17]. La
figure II1-4 définit le durcissement de solution solide des aciers
inoxydables austénitiques 18-10 exprimé par 1l°accroissement de la
limite d‘élasticité oo,2x(%N) pour 0,1 % pds N, en fonction de 1la tem-
pérature; ces résultats tirés de 1la littérature, sont donnés par
SANDSTROM [15].

Cette lindarité sera intégrée dans le modéle proposé plus loin.
Elle s’explique par le modéle de FRIEDEL, conformément au travail de
S.DEGALLAIX [14]. Le durcissement par solution solide interstitielle
est provoqué par intéractions directes entre dislocations et solutés:
par frottement dans les solutions solides CC, par effet d’ancrage dans
les solutions solides CFC. cet effet d ancrage est du aux intéractions
des solutés avec le coeur des dislocations, essentiellement par effet
de taille. Cet effet de taille est étroitement relié & la dilatation du
réseau CFC autour de 1‘atome interstitiel d’Azote: |
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| Al 2( rn + rFe ) t+ @

R a

od: n représente le facteur de taille correspondant & la dilatation
locale du réseau autour de l’interstitiel,
rny rayon atomique de 1°Azote,
rre rayon atomique du Fer,
et a le paramétre de maille.
dans le modéle atomique des sphéres dures adjacentes (fig: I-19).
On obtient la limite d’élasticité & OK du monocristal: ‘

1
T = — u.n.c
_ 4P’l
avec: p le module de cisaillement,
Q le facteur de taille,
¢ la concentration atomique en interstitiels.

et la cission critique a toute température:

B 1
=T+ T = — (e)d/? + — ne
4 4

oll T1 représente les contraintes d’interaction dislocations-intersti-
tiels délocalisées, de type athermique, tandis que T* représente les
contrainte 4 courte distance coeurs des dislocations - interstitiels,
de type activé thermiquement.

La variation de T avec la concentration c en Azote est ainsi quasiment

linéaire.
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~ ® Bowrret ot oL {17+13-Me)
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? hd & Scheter (8-}
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2 1
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. 5 :

0
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Fig.11I-4: durcissement de solution solide d‘aciers type 18-10
en fonction de la température d’aprés [15]
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III- INFLUENCE DE LA TAILLE DE GRAIN

Les courbes des figures: I1I-14-15-16 'montrent une variation
globalement linéaire des contraintes d’écoulement ce avec d-1/2, c’est
& dire que la loi de HALL-PETCH:

o = oo + k.d-w2

s’applique correctement aux aciers étudiés. Les coefficients de corré-
lation obtenus, moyennés sur les contraintes d’écoulement ce sont défi-
nis dans les tableaux III-4-a-b-c relatifs respectivement aux trois
températures 20 - 300 - 600 °C. ’

& étl €rz €t3 ét4 ét5

X1 0,986 | 0,851 { 0,962 | 0,821 | 0,863

Tableau III-4-a X2 0,992 | 0,882 | 0,884 | 0,997 | 0,997
T =20 °C -

Xa 0,926 | 0,996 | 0,934 | 0,930 | 0,847

Xa 0,968 | 0,986 | 0,925 | 0,887 | 0,898

N Ee €t €2 €3 €tq €es

X1 0,979 | 0,981 | 0,998 | 0,939 | 0,978

Tableau III-4-b X2 0,883 | 0,957 | 0,961 | 0,984 | 0,827
T = 300 °C

Xa 0,942 { 0,985 | 0,815 | 0,873 | 0,988

Xa 0,999 | 0,802 | 0,963 | 0,980 | 0,963

NS éc1 ez éea €te €es
X1 0,996 | 0,955 | 0,952 | 0,878 | 0,887
Tableau III-4-a X2 0,814 | 0,780 | 0,930 | 0,960 | 0,414
= 800 °C

Xa 0,885 | 0,802 | 0,975 | 0,985 | 0,833

Xa 0,928 { 0,873 | 0,963 | 0,948 | 0,712

Tableau I1I-4: coefficients de corrélation relatifs & la variation
linéaire des paramétres oe avec d-31/2,
Oe = 0o + kd-1/2
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Ces coefficients de corrélation r sont trés bons dans 1 ensem-
ble, 4 20 et 300 °C. Ils le sont néanmoins un péu moins & 600 °C.

Ces résultats sont conformes & ceux obtenus par KUTUMBA RAO et
al [18], NORSTROM [16] et SANDSTROM et al [15]. Le travail de KUTUMBA
RAD porte sur des aciers austénitiques au Cr-Mn-N, et montre la varia-
tion en d-12 dans le domaine de taille de grain ol n’apparait pas de
seconde phase ( d > 32 um ), sur la méme plage de température (20 ¢ T <
600 °C) (figure:III-5). Le travail de NORSTROM porte sur les aciers
type 316L, toujours dans le domaine 20 ¢ T ¢ 600 °C (figure:III-6),
celui de SANDSTROM traite des aciers type 18-8.
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Fig.III-5: contraintes d’écoulement en fonction de la taille de grain
dans des aciers au Cr-Mn-N d’aprés [18]
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IV- INFLUENCE DE LA VITESSE DE DEFORMATION ET DE LA TEMPERATURE

I1 faut tout d’abord préciser que notre domaine d’étude en tem-
pératures et vitesses de déformation recouvre le domaine d’existence de
1'effet PORTEVIN-LE CHATELIER (PLC). Le domaine de recouvrement est dé-
fini pour chague taille de grain et chaque teneur en Azote, sur la
figure III-8. On remarque sur cette figure que 1l’effet PILC n’existe
Jamais 4 température ambiante; que sa limite d’existence se situe en
decd d’une vitesse voisine de éz = 103 s-1 & 300 °C, tandis qu‘il
existe i toutes les vitesses € étudides 4 600 °C, excepté dans 1 acier
4 ( 0,235 XN ) o0 il n"aspparait plus & €c = 102 s-1, L’effet de la
taille de grain, sur ce domaine d’existence n’est pas évident. Tout
ceci explique les difficultés que nous avons eues & analyser 1°influen-
ce de la vitesse de déformation sur les contraintes d’écoulement. En
effet, le domaine d’existence de 1’effet PLC est un domaine dans lequel
apparaissent des instabilités mécanigues au cours de la déformation.
Dans ce domaine, les effets de température et de vitesse de déformation
s inversent, comme 1findi§ue la figure III-7. Il s’avére que notre
choix des trois températures d’essais, guidé par le domaine d’utilisa-
tion des aciers type 316L'(20 < T < 800 °C), et de vitesse de déforma-
tion, ne circonscrit pas suffisamment le domaine de 1l effet PLC. C’est
ce qui expligue que nous obtenons des variations complexes des cont-
raintes d écoulement avec lﬁ vitesse de déformation (cf figures II-17,
18, et 19 du chapitre II-B $ III-c). Ces variations sont non monotones
mais néanmoins rgiativement faibles; cette propriété est caractéristi-
que des métaux .CFC. |

B

§ ]
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120 b L

b

300 500 700 900
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Fig.III-7: variations du coefficient k de HALL-PETCH avec la
la température dans un acier inoxydable au Cr-Mn-N d aprés [18]
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La recherche d’un modéle unique définissant la limite d élas-
ticité oo.zx et les contraintes d’écoulement ce s’est avérée peu fru-
ctueuse, les coefficients de corrélation obtenus étant peu satisfai-
sants.

Nous nous sommes alors orienté vers deux modéles:

- un modéle définissant les limites d’élasticité oo,2x en fonction de
WM, T, et d

- un modéle définissant les contraintes d écoulement ge (0,01< € <0,04)
en fonction de #N, T, €, et d.

La méme approche a été utilisée pour définir ces deux modéles.
Nous exposerons en détail 1approche ayant abouti au modéle de ce et
nous contenterons de donner le résultat de celle ayant abouti au modéle

de op,2x.
¥-1) Approche proposée

Devant la difficulté rencontrée vis & vis de 1’influence de la
vitesse de déformation, nous nous limiterons & une modélisation des
contraintes d’écoulement & vitesse de déformation totale imposée. Notre
choix c’est porté sur la vitesse:

€c = 4.10-2 s-1

étant donnés les résultats rencontrés dans 1la littérature, concernant

des essais effectués & des vitesses voisines, (4.10-3 s—1 pour S.DEGAL-

LATX [14], = 10-2 s—1 pour NORSTRUM et KUTUMBA RAO [16,18], 3.10~4 s—1

pour VARIN [19]), et 1’effet de la vitesse étant relativement faible.
Notre relation de départ est la loi de HALL-PETCH:

Oe = oo + k.d-1/2

ol oe désigne la contrainte d’écoulement correspondant & la déformation
plastique €pv désignée ici simplement par € ( 0,01¢€g0,04 ).

Nous étudierons séparément les variations de:
k en fonction de la teneur en Azote, de la température et de la défor-
mation €.
oo en fonction de la température, de la teneur en Azote, et de la
déformation €.
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Dans cette étude, € s’exprimera en vraie grandeur, T en Relvin, N en
%pds d Azote, d en mm et ce en MPa.

V-1-a) Etude du coefficient k

Nous avons tenté conjointement une analyse des variations de k
en fonction de (%N) et en fonction (%N)1/2,
Comme 1le montrent 1la figure III-8 relative aux températures 20 et
800 °C, ces deux types de variation sont voisins. Seuls les légérement
meilleurs coefficients de corrélation en (%N), et la constatation
préalable d'une linéarité des contraintes d‘écoulement avec 1la teneur
en Azote, nous font préférer une variation linéaire de k:

k(€,N,T) = a(€,T) + b(e,T)(ZN)

Les lois linéaires obtenues sont définies, ainsi que leurs coefficients
de corrélation, dans le tableau III-5.

e | TC°C) | k(e,N,T) = a(e,T) + b(e,T) r

20 10,2 + 23,2 () 0,845

0,01 | 300 8,5 + 73,7 (%N) 0,755
800 7,5 + 80,9 (¥N) | 0,952

20 11,8 + 38,7 () 0,978

0,02 | 300 11,1 + 76,7 () 0,754
600 10,7 + 85,8 () 0,972

20 14,1 + 43,5 (4N) 0,970

0,03 | 300 13,2 + 79,8 (4N) 0,755
600 12,7 + 95,9 (%N) 0,988

20 15,0 + 51,3 (@) 0,993

0,04 | 300 14,8 + 89,68 (XN) 0,792
600 14,3 + 100,0 (XN) 0,992

Tableau III-5: variations du coefficient k de HALL-PETCH

avec la teneur en Azote
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On observe que 1le terme a(€,T), dans l'ensemble, & chaque niveau de
déformation, varie trés peu avec la température. En revanche le terme
b(€,T) augmente fortement avec la température. On obtient une bonne
corrélation sous la forme:
bz(€)
b(€,T) = ba(e) +
T

Les lois obtenues ainsi que leurs coefficients de corrélation sont
définis dans le tableau 111-6.

€ |b(€,T) = ba(€) + ba(e) / T r
0,01 115 - 26486 / T 0,990
0,02 112 - 21206/ 7T 0,997
0,03 121 - 22833/ T 0,999
0,04 1286 - 21797 / T. 0,999

Tableau 111-6: variations du terme b(e,T) avec la température

On obtient alors les quatre lois définies dans le tableau III-7.

€ |k(€,N,T) = a(€) + [bi(€) + ba(e) / TI(%N)
0,01 8,73 + [115 - 26486 / TJ(#¥N)
0,02 11,23 + [112 - 21205 / T](%N)
0,03 13,33 + [121 - 22833 / T1(%N)
0,04 14,70 + [126 - 21797 / T](*N)

Tableau 111-7: lois de variation de k(€,N,T) avec
la température et la teneur en Azote

On constate que 1le terme a(€) augmente avec la déformation
plastique €, tandis que les termes bi{€) et bz(€) sont quasiment indé-
pendants de €. On cobtient une excellente corrélation en €1/2:

a(e). = a1 + az €1/2

avec un coefficient de corrélation r = 0,999.
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En moyennant les termes bi(€) et bz(€), on obtient la loi:

k(e,N,T) = 2,71 + 80,44 €372 + [ 119 - 23080/T J(%N)

V-1-b) Etude du terme oo

Nous avons abordé ce terme par sa variation en fonction de la
température T. La figure III-10 présente de trés bonnes relations
linéaires entre oo et 1 inverse de la température absolue.

oo(€,N,T) = c(€,T) + d(e,T)/ T

Les lois obtenues et les coefficients de corrélation correspondants
sont définis dans le tableau III-8.

€ #N oo(€,N,T) = c(e,N) + d(&,N)/T r
0,033 | . 28,8 + 62908/T 0,998
0,077 21,7 + 74221/T 0,993
0,01 |—
0,135 -3,1 + 93479/T 0,993
0,235 -18,4 + 110113/T 0,986
0,033 32,0 + 78077/T 0,999
0,077 29,3 + 175517/T 0,994
0,02
0,135 8,1 + 93220/T 0,991
0,235 -16,3 + 112319,/T 0,982
0,033 37,5 + 70685/T 0,999
0,077 37,1 + 176556/T 0,995
0,03
0,135 20,8 + 92358/T 0,989
0,235 -15,9 + 116079/T 0,990
0,033 48,0 + 71248/T | 0,999
0,077 45,6 + 77764/T 0,994
0,04
0,135 38,8 + 87043/T 0,987
0,235 -14,2 + 118108/T 0,989

Tableau III-8: variations de oo(€,N,T) avec 1/T
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On observe que le terme c(€,N) diminue lorsque la teneur en

Azote augmente, tandis que 1le terme d(€,N) augmente. On obtient de
bonnes corrélations sous la forme:

c(€,N)

et d(€,N)

c1(€) + cz2(€)(4N)
di(€) + dz(€)(N)

Les lois obtenues ainsi que leurs coefficients de corrélation sont
donnés dans la tableau III-S.

€ |c(€,N) = ca(e) + c2(€)(ZN) r
0,01 37,0 - 250,0 (%N) 0,979
Tableau 0,02 43,7 - 253,5 (ZN) 0,987
11I-9-a _ ‘
0,03 53,3 - 279,0 (ZN) 0,871
0,04 67,3 - 314,3 (#N) 0,933
€ |d(e,N) = di(€) + d=(€)(ZN) r
0,01 568338 + 235175(%N) 0,988
Tableau 0,02 58960 + 22B8739(XN) 0,985
III-S-b
0,03 61145 + 231457(%N) 0,996
0,04 680489 + 233760(%N) 0,984

Tableau 111-9: variations de c(€,N) et d(€,N) avec (%N)

On constate que les variations des termes ci(€) et cz(€) sont pratigue-
ment linéaires avec €. La variation du terme di(€) est meilleure en
€1/2 tandis que le terme dz2(€) ne présente pas de variation sensible
avec €. Dans le tableau III-10 nous définissons les 1lois de variation
de ci(€) c2(€) et di(€) ainsi que les coefficients de corrélation asso-

ciés, et la valeur moyenne du terme d=.

r
ci(€) = 25,2 + 1005(e) 0,987
cz2(€) = -218,6 - 2184(€) 0,850

di(€) = 53861 + 38705(e)1/2 | 0,873

dz = 232033 —_

Tableau I111-10: variations de ci(€), cz(€) et di(€) avec €
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d’ou la variation de oo(€,N,T):

oo(€,N,T) = 25,2 + 1005(€) + [-218,6 - 2184(e)J(%N)

53661 + 38705(€)1/2 + 232033(%N)
+

T

¥-2) Modéles proposés

V-2-a) Modéle de la contrainte d’ écoulement

Nous aboutissons donc au modéle suivant: ge = oo + k d-1/2

ou:
: 53661 + 38705(€)1/2
oo(€,N,T) = 25,2 + 1005(€e) +
: T
232035
+ { -[219,8 + 2185(€)] + AN
23080
et k(e,N,T) = 2,71 + 60,45(€)1/2 + [ 118 - —— J(N)

T

V-2-b) Modéle de limite d’'élasticité

Pour 1la limite d’élasticité oo,2x nous aboutissons au modéle
suivant: 0o,2x = Oo + k d-1/2
ol:
55694 161231

+ [
T T

co(N,T) = 17,4 + - 156 1(WN)

16447
et k(N,T) = 4,27 + [ 102 - —— J(%N)
T

y-3)_Int station d 2]

Nous voyons ainsi apparaitre dans les deux modéles quatre te-
rmes que 1°on peut mettre sous la forme:

Oe = 000 + O4AN + Oia + ONa
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ol: coo représente la contrainte de frottement de 1l austénite de
base monocristalline, en 1°absence d’Azote, incluant 1la contribution
des dislocations.

oiN est la contribution & la contrainte d’écoulement due au
durcissement par solution solide d‘Azote d‘un grain gqui aurait des
dimensions infinies.

oia est la contribution 4 la contrainte d’écoulement due an
durcissement par affinage du grain, en 1l'absence d Azote.

ona est la contribution & la contrainte d’écoulement due au
durcissement par affinage du grain, via la teneur en Azote.

Autrement dit, la contribution de 1°Azote 4 la contrainte d’écoulement
s exprime par:

ON = OiN + ONd
et celle de la taille de grain s’exprime par:

0d = 0id + ONd
le terme owa représente l’interaction durcissante Azote - taille de
grain. ‘

Bien que n’étant pas identiques, les deux modéles présentent
néanmoins des termes parfaitement analogues au point de wvue formes ét
signes. Aussi 1l interprétation de chacun des quatre termes de cont-
rainte sera valable pour les deux modéles, avec intervention supplémen-
taire de:- la variable déformation pour le modéle de contrainte d écou-
lement.

53660 + 38705(€)1/2

V-3-a) Analyse du terme caoo(€,T) = 25,2 + 1005(€) +
T

55694

ou ooo(T) = 17,4 +
T

Ce terme, qui représente la contrainte de frottement du mono-
cristal de 1'austénite de base en 1l'absence d Azote, comporte une com-
posante athermique (linéaire en €), et une composante thermique
(linéaire en €1/2), C’est donc une fonction parabolique croissante de
la déformation 4 une température T, le nombre d’obstacles sugmentant
logiquement avec la déformation plastique. C’est une fonction
décroissante de la température, le franchissement des obstacles étant
bien sOr facilité par une augmentation de température (activation
thermigue).
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232035
V-3-b) Analyse du terme oin(€,T) = { - [219,6 + 2185(€)] }(ZN)
T
161231
ou own(T) =[ - 1568 J(a
' T

Ce terme, toujours positif, est proportionnel & 1la teneur en
Azote. Il comporte une composante thermique (indépendante de la défor-
mation) et une composante athermique négative, (linéaire en €). C’est
par conséquent une fonction décroissante de la température et de la
déformation. La décroissance avec la température s explique toujours
logiquement par la plus grande facilité du franchissement des obstacles
a haute température.
La décroissance avec la déformation peut s’expliquer par le fait qu’au
cours de la déformation plastique, les obstacles deviennent essentiel-
lement les dislocations dont la densité s accroit fortement. L influen-
ce de 1’Azote devient progressivement négligeable par rapport & celle
des dislocations. Ceci est & rapprocher de 1°étude du paragraphe I de
" ce chapitre. Nous y avons montré que les courbes d’écrouissage des
aciers 316L présentaient, & basse déformation, un durcissement fonction
de la teneur en Azote, tandis qu’a forte déformation ( € > 5-7 % ),
1"influence de la teneur en Azote était négligeable ( exposant ni d’éc-
rouissage constant ).
Dans le domaine températures ~ déformations étudié, ce terme correspond
toujours & un durcissement linéaire du a4 1°Azote, d’autant plus impor-
tant que la température est faible et que € est faible également.

V-3-c) Analyse du terme oia(€) = [ 2,71 + 60,5(e)1/2 ] d-1w/2
ou Oida = 4,27 d-1/2

Ce terme est proportionnel & d-1/2, (et varie linéairement avec
61/2), I1 représente le durcissement du & 1’affinage du grain en 1 ab-
sence d Azote. Ce durcissement athermique (est une fonction parabolique
croissante de la déformation). l’augmentation du coefficient de HALL-
PETCH avec €1/2 a &té observée sur de nombreux métaux et alliages CFC,
4 basse comme & haute énergie de faute d empilement au moins dans un
domaine de déformation allant de O & quelques pourcents. D’aprés la
littérature, ce terme passe par un maximum, pour décroitre ensuite a
haut niveau de déformation [13,20] (fig.III-11 et 12).
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Fig.II11-11: variations du coefficient de HALL-PETCH avec €i/2
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Fig.III-12: variation du coefficient de HALL-PETCH avec €1/2
pour un acier inoxydable austénitique

‘ 23080
V-3-d) Analyse du terme owa(T) = [ 119 - —— J(¥N).d-1/2
T

16447
ou owNa(T) = [ 102 - ——— J(%N).d-1s2
T

Ce terme (positif dans notre domaine d étude) est proportionnel
a d-1/2 et a4 la teneur en Azote; il décroit linéairement en 1/T et est
indépendant de la déformation €. Nous pensons que 1l’effet de durcisse-
ment par affinage du grain, via la teneur en Azote, est essentiellement
1ié 4 1'effet de 1'Azote sur le mode de glissement des dislocations.
Cet effet augmente avec 1la teneur en Azote, ¢c’est & dire lorsque le
glissement des dislocations est essentiellement plan et 1le glissement
dévié reporté & plus haut niveau de déformation. Il semble donc, comme
le disent UGGOWITZER et HARZENMOSER [21], que plus 1le glissement est
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plan, plus les joints de grains constituent des obstacles efficaces au
mouvement des dislocations. Ce comportement est & rapprocher du compor-
tement & la déformation des alliages CFC. Sous environ 10% de déforma-
tion monotone, dans les alliages & forte EFE tel le Nickel, il se forme
des cellules de dislocations; dans les alliages & faible EFE, tels le
laiton, les aciers inoxydableé aﬁsténitiques, on observe essentielle-
ment des empilements et des arrangements irréguliers de dislocations,
mais peu de cellules, encore mal formées. Les cellules résultent du
glissement dévié des dislocations vis; or ce mécanisme, comme le
mécanisme d’intersection de dislocations quelconques, est plus aisé
lorsque 1’EFE est forte [22].

De plus, & haute EFE, qui favorise le glissement dévié, le
caractére plus homogéne et isotrope de la déformation des grains permet
d’assurer 1la compatibilité intergranulaire [23]. On peut concevoir que
le franchissement d'un joint de grain soit également favorisé par une
forte EFE, donc en présence de glissement dévié facile, c’est a dire
ici & faible teneur en Azote.

Le phénoméne de glissement dévié est un phénoméne activé
thermiquement; le mode III d’écrouissage paréboliqhe des monocristaux
CFC (essentiellement 1ié &4 1l apparition du glissement dévié) apparait
beaucoup plus vite & haute température (fig.III-13 [25]). L°effet de la
température sur le terme de durcissement owd(T) devrait alors é&tre né-
gatif. De nombreux auteurs observent en effet une décroissance du coef-
ficient k lorsque 1la température augmente (fig.III-14). Pourtant,
plusiedrs auteurs rencontrent une variation non monotone du coefficient
k de la loi de HALL-PETCH, dans le domaine de température ou le phéno-
méne PLC apparait (£ig.III-8) (inversion de 1l effet de la température
et de la vitesse de déformation dans ce domaine) [18,24]. On rejoint la
remarque faite précédemment concernant notre choix de températures, qui

ne circonscrit pas suffisamment le domaine d’existence de 1’effet PLC.

La proportionnalité des deux termes de durcissement par affi-
nage du grain en d-1/2 est conforme a plusieurs modéles: modéles d’em-
pilements plans, modéles d’écrouissage, modéle de la double distribu-
tion des dislocations de ASHBY (cf.chap.I.A $.I-II-III). Nous ne pou-
vons conclure & l’adéquation de 1’un des modéles plutdt que 1l autre;
seule une étude des sous-structures de dislocations par microscopie
électronique en transmission aurait pu, peut-étre, nous permettre de

trancher.
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Fig.III-14: variations du coefficient k de HALL-PETCH
av%c-la température d’apres 211

Les figures III-15 et III-16 comparent respectivement les
contraintes d’écoulement oe et les limites d’élasticité oo,2x expéri-
mentales aux contraintes d’ écoulement et limites d’élasticité calculées
par les modéles proposés. Ces figures regroupent respectivement 144 et
36 points expérimentaux.

Les figures III-17 et III-18 comparent les limites d élasticité
expérimentales oo,2x & celles calculées respectivement par le modéle
de PICKERING (caractéristiques & 20 °C seulement) et par 1le modéle de
NORSTROM.
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Fig.III-15: comparaison entre les contraintes d’écoulement expéri-
mentales et les contraintes d écoulement calculées par notre modéle
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Fig.I1I-16: comparaison entre les limites d’élasticité expérimentales

et les limites d’élasticité calculées par notre modéle
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L analyse statistique des rapports R = Ocal/Cexp conduit aux
rééultats consignés dans le tableau III-11, & savoir que 85% des rap-
ports sont situés dans 1 "intervalle de confiance I défini dans ce
tableau.

La corrélation des valeurs de 1limites d’élasticité calculées
par le modéle de PICKERING avec les valeurs expérimentales n’est pas
trés bonne. Celle avec valeurs calculées par le modédle de NORSTROM est
nettement meilleure, mais néanmoins moins bonne que celle relative a

notre modeéle.

Modéle Intervalle de confiance

Modéle proposé pour Ce 0,9018 < R < 1,1098

Modéle proposé pour oco,zx| 0,8987 < R < 1,1170

Modéle de PICKERING 0,8302 < R < 0,9614

Modéle de NORSTROM - 0,8311 < R < 11,1128

Tablean III-11: intervalles de confiance pour les modéles
proposés et ceux de la littérature
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CONCLUSIONS







- I97 =

Etant donnée 1 importance de 1l'adjonction d interstitiels et de
1’affinage du grain en tant que modes de durcissement des aciers austé-
nitiques, nous avons choisi d’étudier 1l’effet combiné de 1'Azote inter-
stitiel et de la taille de grain sur la plasticité monotone de quatre
aciers inoxydables austénitiques type Z2 CND 17-12, dont les teneurs en
Azote couvrent la plage 0,033 - 0,235 % pds. Des traitements thermiques
appropriés ont conduit a trois tailles de grain par acier, de 30 &
300 um. Des essais de traction monotone ont été réalisés a diverses
vitesses de déformation totale (dans le domaine 10-2 -~ 8.10-5 s~1) et a

diverses températures (20 - 300 - 600°C).

Le grand nombre de résultats expérimentaux a été géré gréce au
logiciel tableur MULTIPLAN et les courbes ont été tracées gréce au
logiciel graphique CHART.

Les courbes d’écrouissage monotone peuvent é&tre modélisées par
1’éguation de LUDWIK modifiée, et peuvent alors &tre correctement
interprétées & partir du rble de 1°Azote sur le mode de glissement des

dislocations.

Les caractéristiques de traction monotone (limites d’élasticité
et contraintes d“écoulement a4 1, 2, 3 et 4% de déformation plastique)
ont été analysées en fonction des différents paramétres: teneur en
Azote, taille de grain, température, déformation plastique. Le durcis-
sement par solution solide interstitielle d’Azote est linéaire avec la
teneur en Azote, conformément au modéle de FRIEDEL d’interactions
fortes dislocations-interstitiels. Le durcissement par affinage du
grain répond a la loi de HALL-PETCH:

Oe = 00 + kd-1/2
pour la limite d’élasticité comme pour la contrainte d’écoulement,
conformément aux modéles de durcissement par affinage du grain
(modéles d’empilements, modéles d’écrouissage, modéles composites de la
double population de dislocations).

Les influences de la température et de la vitesse de déforma-
tion sont complexes, le domaine de l’effet PLC étant mal circonscrit.

Les limites d’élasticité et contraintes d écoulement a la vi-

tesse 4.10-2 s~1 ont été décomposées en quatre contributions:
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[

- %' un durcissement d’écrouissage de 1’austénite monocristalline libre

de tout Azote, qui correspond & une contrainte de frottement, fonc-
tion de la température,

un durcissement par solution solide interstitielle d’ Azote, indépen-
dant de la taille de gain, également fonction de la température,

un durcissement par affinage du gain, indépendant de 1la teneur en

Azote et athermique,

- et enfin un durcissement d interaction Azote - taille de grain, fonc-
tion de la température.

. Les trois premiéres composantes sont fonction du taux de défor-
mation, tandis que le terme d’interaction en est indépendant. Ce terme
d’interaction semble essentiellement &tre 1ié & 1'influence de 1 Azote
sur le mode de glissement des dislocations.

L’ expression de ces différentes contributions a été obtenue par
régressions linéaires. Il existe une excellente adéguation entre les
contraintes calculées par le modéle proposé et les valeurs expérimenta-
les. L apport essentiel de ce modéle, par rapport aux modéles rencon-
trés dans la littératuré, est 1’introduction du paramétre déformation,
qui permet de 1 appliquer au matériau écroui, condition d’utilisation
trés courante pour les aciers inoxydables austénitiques.

D autres résultats expérimentaux de cette étude mériteraient
d’étre analysés en détail, en particulier les caractéristiques de
résistance et d'allongement & la rupture, qui n’ont pas été abordées
ici. I1 en est de méme du probléme de 1°effet Portevin-Le Chatelier,
effet qui Joue un rdle important dans les mécanismes de durcissement.
Enfin plusieurs points de cette étude pourraient peut-étre &tre éclair-
cis & 1la lumiére d’une étude des sous-structures de déformation par
microscopie électronique en transmission.

En conclusion, ce travail confirme le rdle important que joue
1'Azote dans les propriétés mécaniques des aciers inoxydables austé-
nitiques, tant par son influence en tant gqu’interstitiel durcissant,
que par son influence sur les modes de déformation, c’est & dire vis &
vis de la plasticité et de ses conséquences.
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FRESULTATS A TEMPERATURE AMBIANTE

TEMFERATURE AMBIANTE
CARACTERISTIOUES EN FONCTION DE L AZIOTE

€:8.10-5 -1

Fetite taille de grains

% AZOTE 0, 1% (MFa)o0, 2% (MFa) cl%iMFa) o2%(MFa)  o3%MPa) o4l iMFa)
0,03 272 286 328 354 376 295
0,077 251 26b6,4 306 329 354 . T
0,135 261 279 223 350 373 3%4
0,235 324 341 384 415 4G40 42
Fm{MFa) A% n EAMFa)
593 64,3 0,119 330
570 72 0,184 308
599 70,4 0,13 3
5683 63,7 0,115 2389
€:8.10-5 &1
Meyenne taille de grains
% AZ0TE o0, 1% (MPa)o0,2%(MFa) cl%(MPa)  o2%(MFa)  o3%(MFa) o4l (MPa)
0,03 217,3 232 272 297 320 a2y
0,077 248 2462 302 a7 351 371
0,135 243 277 318 345 367 239G
0,235 208, 4 345 394 419 448 L4
Rm{MFa) A% n EIMFa)
oeg,3 84,4 0,137 274
7R 81,4 0,183 307
597 72,8 0,183 32
&78 68,8 0,094 394
€:8.10-5 g~1
Grosse tallle de grains
% AZ0TE o0, 1% (MPa) a0, 2% (MPa) ol%(MPa) o2%MFa) o3%MPa)  oc4a%(MFa)
0,03 2056 217 292 272 290 307
0,077 226 241 278 298 315 Aa30
0,135 266 280,85 315 336 338 248
0,235 274 291 ,4 339 361 379 397
Fm{MFa) A% i) E{MPa)
S07 Fe,2 0,122 =55
S22 80,86 QO,114 279
H70 79 0,098 318
HEd 73.4 O, 108 339

Tableau II-5-a: Caractéristiques en fonction de la teneur en Azote

aT=20 °C
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TEMFERATURE AMRBIANTE

CARACTERISTIGQUES EM FONCTION DE

€:4.10-4 -1

Fetite taille de grains

L AZOTE

% AZ0TE a0, U (MPa) a0, 24 (MFa) clA(MPa) oc24(MPa) o3%(MFa) o4¥%(MFRa)
0,03 2583,3 285 323 347 370 386
0,077 273 291 330 3546 375 95
0,135 288 307 361 2g8 418 433
0,235 328 349,8 402 433 4356 478
Rm(MFa) A% n E(MFa)
577,8 71.4 0,114 3ghH
587.4 71,4 0,108 336
&29,2 68,5 0,115 363
705,2 58,3 O.,112 405
€:4.10-4 -1
Moyenne taille de grains
% AZ0TE a0, 1A (MPaYe0,2% (MFa) cl%(MFa) 2% (MPa) 3% (MFa) c4a%(MFa)
0,03 202,3 215 263 291 312 330
0,077 2329 250 295 321 245 345
0,135 278,35 293,53 338 3869 a0 411
0,235 318,35 2336 383 409 431,6 4582
Rm{MFa) A% a3 KAMFa)
540 21 0,152 265
578,8 77,2 0,098 312
624,55 71,8 L0 342
04,5 69,6 0,104 386
€:4.10~4 g-1
Grosse taille de grains
% AZOTE o, 41%(MPa) o0 ,2% (MPa) cl%{(MFa) o2%(MPa) o3%(MFa) c4%(MFa)
0,03 190,55 206 252 284 304 322
0,077 220 237,3 281 302 321 338
0,135 237 254 ,3 201 312 336 351
0,235 287,5 307 354 373,3 284,55 4035
Rm{MFa) % n E(MFa)
537,7 85,4 0,134 2564
594,8 8% 0,119 283
75,8 81,8 0,102 302
b647 72,9 Q, 095 353

Tableau II-5-b: Caractéristiques en fonction de la teneur en Azote

aT =20 °C
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TEMFERATURE AMBIANTE

CARACTERISTIGUES ENM FOMITION DE L AZOTE

€:1.,10-3 s-1

Fetite taille de grains

% ATOTE o0, 1% (MFPa)e0, 8% (MFa) ocl%(MPa) o2%(MFa) c3%(MFa)  oc4%h(MPa)
0,03 2éb .2 283.4 321,3 345,35 367,32 385,33
0,077 270 287 .4 azo 357 280,323 400
0,135 277,68 298,7 349 277 397,33 417
0,235 337 354 406 436 ,4 L5 .4 4330
Rm{MFa) AVA iy EA(MFa)
S60 48,8 0,11 3286
573 84,5 0,12 a35
HOE 5 59,9 0,118 350
&85 55,7 0,107 410

€:1.10~-3 s—-1

Movenne taille de grains
% AZ0TE o0, 1% (MFa)a(,2%4(MPa) «1%(MPa) o2%(MPa) 3% (MFa)  cad(MPa)
0,03 202,3 217,3 261 287.4 308 327.2
0,077 255 270 314 340 362, 4 81,4
0,133 291 307 380 37hH 399 420
0,235 218,6 33%9,4 291 41744 440 460
Rm{MFa) A% 1l E(MFa)
536 83 0,145 265
572 70 0,184 317
620 bh, &2 0,111 2594
&79,5 b2 0,106 393
€:1.10-3 s-1
Grosse taille de grains
Y% AZDTE o0, 1%(MPale0,2% (MFa) oliA(MPa) oA (MFa) o3%(Fa) o4l iMFa)
0,03 196,1 212,3 249,82 271,95 28%.,4 305
0,077 23% 250 298,55 209 3a7 344
0,135 255,3 271,82 aie 29,3 35,2 358
0,235 201 386,95 393 G4 401,58 438
FEm{MFa) A% n E(MFa)
498,4 77,3 0,148 249
S92 75,3 0,118 289
548,3 71,3 0,098 31
HE9,3 64,6 0,086 2385

Tableau I1I-5-c: Caractéristigues en fonction de la teneur en Azote

aT=20 °C
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TEMFERATURE AMBIANTE :
CARACTERISTIDUES EN FOMCTION DE L AZOTE

€14.,10-3 a1
Fetite taille de grains

“ AZOTE o0, 1% (MFPa)cQ,RA(MPa) olA(MFa) o2U(MPa) o2%U(MFa)  c4%(MFa)

0,03 242 2681.4 208 339 398 380
0,077 256 278 324 353 37e 297
0,135 305,3 3c2,8 372 400 424 L45
0,235 337 358,1 421 453 477 499

Rm{MFa) A% M E(MFa)
545 58,7 0,128 312
567 .7 58,8 0,129 389

610,7 0,1 0,113 379
695 48,8 Q. 112 424

€:4.10-3 s-1
Moyernnme taille de grains

4 AZ0TE .UQ,l%(MPa)aO,é%(MPa) cl%(MFa) ec2i%(MFa) oc3U(MFa) 4% (MPa)

0,03 250 265 306 331 351 368
0,077 pEs 275 320 A6 369 359
0,135 287 ,4 302 348 a74 394 O a17
¢ ,235 358,1 77,6 434,5 461 493 503
Rm (MFa) A% n B AMFa)
537 72,4 0,11 211
556 51,3 0,122 a3
H07 61,4 0,119 %0
a4, 4 53,6 0,094 437

€:4.10-3 s~1
Grosse taille de grains

% AZOTE  cO, 1% (MPa)c0,B%(MFa) cl%{MFa) 2% (MFa) o3%(MFa) ca%iHFa)

0,03 2059 222,3 257 278 294 312
Q. 077 245 259,88 297 316,59 333 249
0,135 267 287,95 337 355 371 388
0,235 312,35 333,3 392 412 430 4L

Rm{MFa) A% n E(MPa)
488, 4 6741 0,185 2460
528 67,6 0,107 298
&575,8 b, 7 0,097 234
654,50 59,2 0,094 3v0

Tableau II-5-d: Caractéristiques en fonction de la teneur en Azote

iT=20 °C



TEMFERATURE AMBIANTE
CARACTERISTIGUES EN FONCTION DE L AZOTE
£:1.10-2 s—1

Fetite taille de grains

% AZOTE

o0, LA MPaY 0, 2% (MPa) cl%{(MFa)

2% (MFa)

c3nMPad

ad¥% (MFa)

0,03 275 288 319 345 3467 3ga
0,077 312 327 347 371 age 418
0,135 353 348,3 374,82 398 418,4 438,46
0,835 378,3 411,4 425 453 478 497,35

Rm{MFa&) A% n EAMPa)
539 S53.6 0,132 319.
Sbh,1 S6,8 0,102 2’52
600 54,7 0,086 a8z
H77,7 50,3 0,095 428
€:1.10-2 s-1
Moayenne taille de grains
Y AZOTE o0, % MFa)a, 2% (MFa) cl%(MPa) o2%(MFa)  o3%MFa) o4l (MPa)

0,03 277,3 298 313 332 353 369
0,077 2308 383 333 356 378 3795
0,133 305 318,6 363,3 387 407 424
0,235 a7i 374,7 432 457 477 498

Rm{MPa) A% n ElMPa)
530 71.9 0,099 316
564,95 &81,48 0,009 339
H0?,5 Sb, S 0,088 370
H95,7 56,2 0,087 4364
€:1.10-2 &~1
Grosse taille de grains
% AZDTE  o0,1%(MPa)x0, 2% (MFPa) cl%(MPa) c2%(MFa) o3%{MFa) o4 (MFa)

0,03 251,82 268,48 2735 295 311 326
0,077 278,3 299,46 299 318 232 347 .4
0,135 313,7 328 [aee 344 3460 374
0,235 3463 379,7 380 av9 411 427

Fm{MFa) A% n EiMFa
495 69,9 0,113 277
588,3 68,46 0,1 301
S60 67,5 0,083 330
G597 54,8 0,069 383

Tableau II-5~e: Caractéristiques en fonction de la teneur en Azote

aT=20 °C
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RESULTATS A 300 °C

CARACTERISTIOUES EN FONCTION DE L ATOTE
E:R.10-5 g1

Fetite taille de grains

A AZOTE o0, 1% (MFa) o0, 2% (MFa) al%(MPa) a2%(MPa) 3% {MPa)  c4%iMFa)

0,03 200 212,5 244 Rbb 4 P89, 3 307
0,077 148,46 161,1 P05 BR7,8 R4S, 7 POS, 5
0,135 168,46 176, 1 212,7 235,1 254 272
0,235 194,8 211 P62, 4 289, 4 311,7 233,82

eS%(MPa)  Rm(MFa) AY% n KA(MPa)

322,8 455 43,6 0,125 250,8

294, 1 459,64 45,7 0,165 208
291,46 487,1 47,8 0,144 218,82
354 585,08 48,3 0,153 2465,5

€:8.10-5 g-1
Moyenne taille de grains

% AZOTE a0, 1% (MPa) a0, 2% (MFa) al%(MFa) oY% (MFa) or3%{MFa) oc4%{MFa)

0,03 116,82 131,1 175 195,84 213,84 231,82
0,077 139,5 152 199 26,1 247 ,9 268,1
0,135 160 170 210,1 232,5 250,55 2469 ,3
0,235 163,56 178,6 2ee,5 241,6 259 £75,3

cS%(MPa)  Rm(MPa) % n K (MFa)

249 431 46 0,184 174,3

287,5 468,7 43,5 0,176 205, 8

287,8 489,64 47,1 0,152 213,9

292 553,73 51,4 0,15 177,9

€:8.10~5 g~1
Grosse taille de grains

4 AZOTE o0, 1% (MFa) o0, 2% (MFa) al%(MFPa) c24(MPa)  o3%IMFa) a4% (MPa)

0,03 18,7 118,7 149,82 144 ,7 178,1 192, 1
0,077 111,82 123,7 155,82 178,4 185,9 199,9
0,135 116,82 187, 4 157 172,4 184,82 194
0,255 141,1 158,464 187,7 200,9 213,1 2R&, 1

SN MFa)  Rm(MFa) AY n K (MPa)

205, 8 394 ,9 49 , 4 0,163 150,9

213,7 417 .8 43, 4 0,145 160

209,82 457,8 Sb,4 0,147 158, 4

242,83 494 54,7 0,134 187

Tableau II-6-a: Caractéristiques en fonction de la teneur en Azote
a T = 300 °C



TEMFERGTLIRE :

% AZ0OTE
(e} a 03
0,077
0,135
0,235

% AZOTE
0,03
0,077
0,135
0,235

% AZOTE
0 » 03
0,077
0,135
0,235

[0 o

152,4
140
153,46
171,1

TSE% (MPa)
308,7
270,82

288
84,7

a0, L% (MPaa, 2% (MFPa)

135
133,6
136,1

175

5% (MFPa)
269,46
280,8
254 , 5

303, 6

w0, 1% (MPa) a0, 2% (MFa)

112,46
117,4
123,7
166,1

5% (MFa)
213
2,3
215,7
283, 4

CARACTERISTICUES

o, LA MF2) a0, 2% MPR)

1ab,1
158, 4
163,6
186,1

Rm (MFa)
449 ,7
447, 1
480,9

552

- 207 =~

Era 104 -]

al¥d(MFa)
212.4
190,1
205

23&,46

€14 ,10-4 =—1

Moyenne

149,5
148,6
tas,1
189,8

Rm(MFa)
4,7
443, 4
462, 1
S42,1

taille de

cl%(MFPa)
120,46
iee,2
182,8
2233,2

A%
41,2
48,3
49,6
53,4

€:14.10-4 g-~1

Grosse

123,7
130
136,1
179,9

Rm(MPa)
394 ,7
413, 4
433,4
523,93

taille de

1% (MPa)
152,8
160,8

1865
217,5

A%
49 ,b
47,7
51,8
51,3

EN FONTTION DE

Faetite taille de grains

a2% (MFa)
241
z13,1
=228,7
263,6

iy
0,179
0,17
0,163
0,168

grains

@Y% (MPa)
212,4
217
203
254

1
0,17
0,178
0,163
0,138

grains

a2% (MFPa)
169,9
179 .4
179 .4
243,2

)
0,176
0,141
0,139
0,137

L. AZ0TE

FAMPa)
218,5
194 ,4
210,2
238,9

a3 iMFal

232,73
235,82
21,8

270,d

CMPa )
193,9
197,9
210,3
325

a3% (MFa)

185
198,9
191,5

257,82

E(MPa)
154
163,5
166, 1

21,5

gt iHMFa)
287,49
251,95
270,7

204, 7

o4 {(MPa)
P50 ,S
260,
237,7

2a7,8

ca% (MPa)
198,454

. 807,6
203,3
2704

Tableau II-6~b: Caractéristiques en fonction de la teneur en Azote

a T =300 °C
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TEMFERATURE: 300G °C

v AZ0TE
0,03
0,077
0,135
0,235

% AZ0TE
0,03
0,077
0,135

0,235

% AZOTE
0,03
0,077
0,135
0,235

CARACTERISTIQUES EN FOMCTION DE L

£:1.10-3 -1

Fetite taille de grains

o, LY IMFa) oD, 2% (MFa) ol¥ (MFa)
1432,6 163,46 206,64
142,4 1856,1 199,8
208,11 211,1 "’41_‘?
202,3 217,32 263,6

aS%{MPa) Rm (MFa) A
300, 8 4323 41
E,,,E L4433, 4 48,2
a21,2 481 45,8

IS0 5487 50,4

€:1.10-3 -1

Moyernne tallle de
o, 1% (MPa) o0, 2U (MPa) ol%(MFa)
128,4 134.,9 172,9
138,2 154,646 198,55
141,1 181,1 - 187
163,56 177.4 217
eS%H(MPFa) Rm{MPa) A%
234,48 432,82 42,7
20,1 448.9 44,9
256,2 457,1 51,7
285, 4 S514,6 34 .

€:1.10-3 g-—1

Grosse taille de

o0, 1% MPa) o0, BU (MPa) al%(MFPa)
17 4 121,28 183,1
iet,e 133,46 165,2
130 141,1 171
171,1 174,9 193,2
eI (MPa) Rm(MPa) A%
214,4 as8,4 49,3

zPE.B 413, 4 Y

23 4ud.u 53,8
248,82 499,48 S b

a2% (MPa)

234,595
221,95
2&65
E82,.4

0,172
0,161
0,114
Q.13

grains

a2% (MFa)

195,1
PRY 5
POS,9
236, 7

n
0,189
0,182
0,185

0,143

grains

2% (MFa)

170,82
181,3
195,82
207,82

n
0, 168
0,158

0,139

0,095

3% (MFa)

57,8
240 ,5

2a7
310, 4

EMPa)
214,82

CR03,S

250,99
264.5

3% {MFa)

14,9
247,20
223, 1
253,9

K(MFa)
174,7
203,8
189,9
218,56

c 3% (MFa)

185,5
195
198,8
220,82

E(MPa)
155,66
164,9
172,55
199

AZOTE

ara% (MFa)
280,95

aa%(MPa)
235, 1
268, 7
239,08
249, 1

ah% (MPa)
199, 1
208,8
211,7
233, 4

Tableau II-6~c: Caractéristiques en fonction 'de la teneur en Azote

a T =300 °C



TEMFERATURE: 300 °C

Yo AZOTE
0,03
Q077
0,135

0,235

% AZOTE
0,03
0,077
0,133
0,235

% AZ0TE
0,03
0,077
0,135

0,235

CARACTERISTIOUES EN FORNCTION DE L AZOTE

€:4,10-3 -1

Fetite taille de grains

o, LA MPa) oD, 2% (MFa) cl%(MFa)

150 167, 4 212.4
158.,6 168,7 213
178,6 186,1 2281,7
284,48 237,3 266,686

ocS5%(MFa)  Rm(MFa) A%
307,8 431 41,4
298,1 456 43,2
303,4 487,1 47
347 .4 553,3 44,3

€:4,10-3 s-1
Moyenne taille de

a iy LA IMFa) oD 2% (MPa) ol%(MFa)

121,14 131,1 16k, 6
153,3 166 206,3
156, 1 163,6 198,1
188,6 198,64 241
cS%(MPa)  Rm{MFPa) A%
248,9 409 ,7 43,4
291,46 437,3 45,5
274 471 46,8
309,8 G534, 6 49,2

€:4.10-3 -1

Grosse taille de
o, LR IMPa) 0 2% (MFa) clh(MFa)
121,2 131,1 163
ieg,7 138,6 170,4
1396,1 166,1 196,46
151 ,1 163,6 199,8
oS%{MPa) Rm{MFa) A%
288, 4 398, 4 47,5
230 411 50,6
258,% 4546 50,3
253 490,9 95,6

o2% (MFa)

41,1
2346,3
Phb 2
289,45

n
0,173
0,199
0,14
0,113

grains

o274 (MFa)

187,6
230,8
219,1
261,82

n
0,178
0,152
0,15
0,125

grains

o2% (MFa)

181,1
186, 4
213,1
215

[
0,163
0,147
0,124
0,124

o3 (MFa)
2655
257,85
2b64,9
309.,8

K{MPa)
219,5
218
287,9
274, 1

3% (MPa)
2046 ,3
251,3
239,82
278,6

EA(MPa)
171,82
213,5
203,46

P43, 9

o 3% (MFEa)
194,7
21,4

229
2et,q

K MPa)
164,82
173, 1
200,5

200 , 8

rat (MPa)
287,8
278,5
P84, 5

328, 6

To% (MPa)
PB4, &
71,7
P58,82

293,7

Tai (MPal
212.,3
215,48
243 .4
238, 6

Tableau II-6-d: Caract&ristiques en fonction de la teneur en Azote

a T =300 °C
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TEMFERATURE :

CIRIS B

CARACTERISTIOUES EM FONCTION DE L. AZQTE
€:1.10-8 s-~1

Fetite taille de grains

% AZOTE o0, % (MPa) a0, 2% (MFa) ol%(MFa)  oB2%(MFa) o3%(FMFPFa) c4% (MPa)
0,03 1468 174 210,48 240 .4 263,2 283
0,077 1&2,4 172, 4 211 234,6 254,9 274, 7
0,133 192 197,3 209, 4 230 249 ,1 268,1
0,235 192,3 218,46 2hb,3 291,9 310,4 332,5

cESA(MFa)  Rm(MPa) An n K (MFa)
303,7 420 42,9 0,159 280,46
293,8 447, 1 48,2 0,155 216,7
286,4 459,6 48,3 0,181 207,58
as2,7 592 47,1 0,137 270,95
£:1.10-2 s-1
Moyernne taille de grains

Yo AZOTE  cO 1% (MPa) ), BU{(MPa) olX(MFa) o2%(MFa) o3%(MFa) oc4%(MFa)
0,03 136,1 1446,1 176,8 198,58 219,59 240,4
G,077 182,82 192,3 2v7,8 251,8 276,3 295
0,138 161,11 171,1 198,7 218,.3 235,7 255
0,235 194, 8 204,8 235,7 255,7 2782,7 eae,8

oSA(MFa) Rm{MFa) A% " FAMFa)
259,55 403, 4 37,4 0,169 184
315,4 4350 45,9 0,139 234
z270 457, 1 48,4 0,127 206
305,82 530,8 O3, 0,116 241
€:1.10-2 s-1
Grosse  taille de , grains

% AZOTE o0, 1% (MFa)a0 2% (MFa) cl%(MFa) o2%(MFa) o3%(MFa) o4%(MFa)
0,03 130 141,1 169,1 185,8 202,1 213,35
0,077 138,46 148,646 180,56 196,9 211,9 2856,4
0,135 141,1 151,1 75,6 190 202,59 21%9,1
0,235 152,4 178 212,9 231,46 245,8 240,2

cOi(MFa) Rm(MFPa). A% n EA(MFa)
229.4 398,4 48,8 0,146 172,4
241,48 414,1 47,9 0,139 183,46
227 427,82 S2,3 0,119 17,7
274,48 S09,4 53,7 3,149 211,8

Tableau II-6-e: Caract8ristiques en fonction de la teneur en Azote

0a T = 300 °C



TEMFERATURE :

Y% AZOTE
D,OB
0,077
2,135

0,235

60 °C

10 O
118,4
118,64

135

rSU{MFa)

% AZOTE
0,03

05077

0,135

0,235

245,8
261, 6
£237,3

275

83,7

112,4

122,4
185

oW (MFa)

% AZOTE
0,083
0,077
0,135
0,235

203,5
P65, 6

228
4P, R

TéH B2
76,3
111,82
137, 4

o (M a)
167,3
193,1
201 .9
213,7

CARACTERISTIGUES EN FONCTION DE L

hd -,
£:8.10-5

- 211 -

z—1

Fetite taille de grains

113,7
185,5
128,6
153,46

Rm(MFa)
341
as7,2
aRé
443 ,4

£:8.10-5

Moyerme

94,3

132,.4
133,6
143,46

Rm (MFa)
329,1
381,646
389,7

431

£:8.10-5

GBrosse

aO, 1N (MPa) o, 2% (MPa)

g7 .4
119,5
182, 4

148,646

Rm(HMFa)
293,5
371,82
374, 1
401, %

o, LR (MPa) oG, 2% (MPa) ol {MFa)

152

160
161,3
199,3

A%
47,6
47,3
45,9
47,8

51

taille de

oD LA MPa) o0, 2% (MPa) ol W {MFa)

126,535
179,3
1682

180,4

fa%
b, b
52

49,9

i, 7

=51

taille de

TlA(MPa)

113
143,1
145

171

R}

c2% (MPa)
179,1
163,8
182,7
20, 4

]
0,236
0,193
0,175
0,174

Qrains

2% (MFPa)
148,4
a4, 1
180,2

197

n
0,232
0,199
0,154
0,149

grains

2% (MFa)
128
156,77
160

188, 1

]
0,189
£, 185
0,159
0,109

a3 ipFal
204 ,7
202,88
2082 ,8

239,73

B OMFa)
157,82
1465,6
1674
200,82

3% IMPFa)
147

EAMFa)

130,88

182,8
167

182,64

3% (MPa)
141,1
169,82
173,5

198, 6

E(MFal
114

140,86

147.8

172,56

AZOTE

i (MFad
284, 1

208, 9

219,9
PE7, 4

4% (MPa)
18%,7
245, 1
211 .4

DO
s f

4% (MPa)
153, 4
1891
197,8
02,8

Tableau II-7-a: Caractéristiques en fonction de la teneur en Azote
3 T =600 °C



TEMFERATURE

Y% AZO0TE
0,03
OL.077
0,133

0,235

% AZOTE
0,03
0,077
0,135

0,275

% AZOTE

0,03
0,077
0,135
0,235

oD, LA (MPa) o, 2% (MFa)

107 44
103,7
123
160

TS (MPa)
258, 8
235,3
255, 8

335, 2

a0, 1% (MFa) e, 2% (MPa)

90,4
103,7
101,8

110,8

5% (MPa)
32,3
259, 4
PRs, 7

e29

a0, 1% (MFPa) a0, 2% (MPa)

73,7
90
110

133,64

aSU (MFRa)
154 , 4
19%,8
204,11

PR6,5

LHOO o

CARACTERISTIGUES ENM FONCTIOM DE

ol -
E1h4,.10—4

- 2I2 -

s—1

Fetite taille de grains

121,2
116,82
135,5

186,1

Rm{MFa)
374,7
371
414,77
491

€:4.10-4

Moyenne

104,82
186,82
115,5
186,7

Rm{MFa)
367,2
3g7,2
398, 4
412,2

€14.10~4

Grosse

83,7

106,82
121,2
143,64

Rm{MFa)
24,8
347,2
383,95

418, 4

T 1% (MFa)
164,3
154 ,5

177

255, 4

A%
41,2
45,7
44,3
49,2

51

taille de

1% (MPa)
148,5
177,5
155,6

169,7

A%

42,98
48

50,5

47,4

s—1

taille de

aclhA{(MFa)
107
141,55
Labh b
188

A%
49,5
54,9
52,8
O, 8

o2% (MPa)
191 .6
177,23
199,7
278,3

™M
0,217
0,204
0,18
0,198

grains

cR%(MFa)
172,7
201,1
175,3
186,8

[ n]
0,R08
0,208
0,157
0,166

grains

a2% (MFa)
123,1
156,9
163,7
189,28

[a]
0,204
0,171
G,154
0,129

3% (MEa)
215,59
197,8
218,4
299,3

EAMPa)
170,5
139,3
178,58
245,646

o 3% (MPa)
194 .8
221
191,.6
201,3

K (MPa)
152, 1
178,64
151,1
169

a3U(MFa)
138
170,3
176,1

01,7

EAMPa)
110,4
142,8
130 ,4
178,82

L AZOTE

abh i MPa)
238.,4
218,
236,7
317,64

Ta¥% (MFa)
Zla
240,7
210,11

p12,7

a4% (MFa)
151,7
ig2,4
190,3
214

Tableau II-7-b: Caractéristiques en fonction de la teneur en Azote

a T =600 °C
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TEMFERATURE: &00 °C
CORACTERISTIGUES EN FONCTION DE L AZOTE
€:1.10-3 s~-1

Fetite taille de grains

% ATOTE w0, 1% (MFa)e0, 2% (MFa) ol%(MFa) c24(MPa) o34 (MFa) cra% (MFP=R)
0,03 120 131,1 175 202,88 2es,= 249,8
0,077 106,282 118,7 164,8 191,55 24,6 37,7
0,135 130 141,1 180,82 203,4 23,2 245, 4
0,235 152.4 172 .4 213,3 242,828 261 .4 280, 1
aS5%(MFa) Rm(MFa) (AVA [l kA MFa)
271,1 290,3 41,6 Q,E8824 178,8
257 .4 408, 4 45,1 0,219 169,48
263,23 428,4 45,3 0,178 185.,7
298, 4 476 51,9 0,185 es
€:1.10-3 s~1
Moyenne taille de grains
% AZ0TE o0, 1% (MPa)ac0,2% (MFa) ocl%(MPa) 2% (MFa) o3%iMFa) b (MFa)
0,03 93,7 108,7. 145,4 167 .4 187 205
0,077 106,2 i28,7 175 197,55 217,7 236,44
0,135 110 126,8 . 171 192 210 224,95
0,235 134,9 161,1 211,3 289,6 244,55 251
5% (MFa)  Rm(MFa) - an n FAMPa)
225,4 363,35 43,1 0,217 1a%
254 ,7 387,82 43,7 0,191 178
245 419,7 B2,6 0,184 172,9
275,3 449 ,7 52,1 0,149 21,1
€:1.10-3 g—1
Grosse tallle de grains
% AZ0OTE o0, 1% (MFa) o0, 2% (MFa) ol (MPa)  oB%(MFa) o3W(Fa) oc4id(MFa)
0,03 71.82 87 4 122,3 138.,5 152,95 1457,1
Q4,077 G0 104,82 138,3 152,8 1&66,4 178
0,135 106,83 118,7 150 166,1 180 ,2 194,88
0,235 1as, 1l 158,46 192,1 ens,7 285, 2239,7
cS%h(MFa) Rm(MFa) A% n E(MFa)
181 312,3 43,2 0,208 123,4
191, 4 349 ,7 51,8 0,165 140,2
POB,4 395,3 49,3 0,16 1582,8
253,2 431,35 38,4 0,123 197

Tableau II-7-c: Caractéristiques en fonction de la teneur en Azote

a T =600 °C
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TEMFERATURE: 60O °C
CARACTERISTIGUES ENM FOMCTION DE L AZOTE

é:4.10~3 a1

Fetite taille de grains

Y% OAZOTE O, 1% (MFa) o0, 2% (MFa) alAMPa)  o2%(MPa)  o3%(MPa)y  aafiMPa)

0,03 94 2 108,7 151,3 180,5 203,8 25,1
0,077 117, 4 128,7 168,6 192,32 213,6 232
0,135 129 138,46 179, 6 ROB .. b 22R,3 242 ,3
0,235 158, 4 174,7 Pep P45,5 Béb 2es, 2

rS%(MPa)  Rm{MPa) A% n E(MPa)
BUb b 374 ,7 39,7 0,244 156,4
252, 4 394 ,7 43 0,196 173
260,82 419,7 44,8 0,178 184,82
303 486 46,8 0,153 26,1
’

€:4.10-3 s-1
Moverme taille de grains

%A AZOTE  cO % MPa)cQ, 2% (MFa) cl%(MPa) o2%{(MFa) 3% (MFa) o4%(HFa)

0,03 9%, 7 111,82 1646,3 167, 4 186,85 = 20%5,4
0,077 106,82 125,5 174 197,46 219,64 2346, 4
0,135 116,8 125,5 164,82 185 204,3 221
0,835 141,1 163 210,46 298,7 P44, 3 259,55
5% (MFa)  Rm(MFa) AY% n K(MFa)
P20, 1 64,7 44,1 0,203 150
P57,6 393, 4 45,7 0,205 176,7
239,5 407,82 55 0,183 168
75 451 49,3 0,151 209,8

€: 4.10-3 s-1
Grosse taille de grains

“OAZOTE o0, 1% (MF2a)Ycd, 2% (MPa) clU(MPa) o2%(MFa) o3%(MFa) o4 (MPa)

0,03 82,4 90,6 1S 129,5 142,1 155,82
0,077 91,8 105,5 137,9 153 166,8  181,1
0,135 98,4 103,7 130 145,7 159, 4 175,3
0,235 132, 4 141,8 164 ,4 177 .4 188,46 200,82
cS%(MFa)  Rm{MPa) A% n E(MPa)
168,3 321 43,3 0,18 118,1
194, 4 359 49,3 0,175 139, 4
188 379,7 45,1 0,177 133,1
218 414,7 54,5 0,11 165,5

Tableau II-7-d: Caractéristiques en fonction de la teneur en Azote
a T =600 °C



RESULTATS A &G0 °C

% AZOTE
0,03
0,077
0,135
0,235

% AZOTE
0,03
0,077
0,135
0,235

% AZOTE
0,03
0,077
0,135

0,235

114,3
97,4

186,1
133,6

aE% (MPa)
251,5
217,1
292,3
275,8

CARACTERISTIOUES EN FONCTION. DE

- 2I5 -

5:1.10—8 e~

Fetite taille de grains

cO, 1AMMFa) o, 20 (MFa)

123,1
106,82
153,46
148,46

Rm{MFa)
3460
372,82
422 ,.8
486

L
€:1.10-2

Moyenne

ol (MFa)
155
137,95
211,86
197

A%
40, 4
45,5
45,2
42,7

g1

taille de

a0, 1% (MPa) o0, 2% (MFa) o 1% (MFa)

92, 4
111,2
13,7
141,8

TS% (MPa)
215,64
244,8
284,3
a2ve,2

108,7
D6,2
117, 4
161,1

Rm{MPa)
354, 7
387,82
409 , 1
454 7

.
€:1.10-2

Grosse

138,46
1869, 4
14%9,3
203,53

A%
37,1
44,6
47,2

49,1

as~-1

taille de

e, IR (MFa)a0, 2% (MFa) cld(MFPa)

76,2
95
110

aSU(MPa)
148
198,12
202, 4
241.4

Tableau II-7-e:

a5
110,5
122, 4

Rm(MFa)
324 ,8
360,3
374,14

LGiah

109,82
141,2
152, 4

1ga,7

A%
43,7
48,3
47,4
47,8

r2% (MFPa)
184
160,7
234,59
219,7

iR
a,221
0,801
0,185
0,179

grains

o2% (MPa)

160,3
191,28
169 ,8
226,3

"
0,212
0,191

0,197
0,166

grains

a@2h(MPa)

124 ,4
154
165,89

198, 4

1B
0,199
0,17
0,146
0,194

. AZOTE

3% MFPad
09,3
179,3

2564

238,56

K AMPa)
163,6
128,7
11,1
198,89

3% (MFa)
172, 8
210,5
188,3

242

E{MFPa)
143,82
166£,3
153,2
204

o 3% (MFra)
139,8
169,6
178, 1
218,58

I (MPa)
788
148,9

153,

177, 1

aahiMFal
234
198,7
E72,6

257,58

4% (MFa)
198,7
229, 1
204, 4
257, 1

T4 (HMFal
153,82
183,7
190,8

oG, B

Caractéristiques en fonction de la teneur en Azote
i T =600 °C



- 216 -

RESULTATS A TEMFERATURE AMBIANTE
CARACTERISTIQUES EN FONCTION DE LA TAILLE DE GRAINS

d en pm
&4
148

275

d en um
60,4
80

Il

ol ond

d 2n pm
58
73

266

Tableau II-8-a: Caractéristiques en fonction de la taille

Azote :

£:8.10-3 s-1

3O, 14 (FFa) a0, 24 (MFPa)

=7D
217,353
206

Rm(MFa)

593

528,3
507

Azote :

284

Lo da}
aled o2

217

A%
64,3
84,4

92,2

0,033 %L

51% (1MFa)
328
272

e
FLapus PN

!
0,119
0,137

0,122

£:8.10-5 s-~1

30, 1A (MFRa) o0, 24 (MFPa)

251
248

e X ¥
Lol

Rin (FFa?

S70
572

523

266,4
262

241

A%
72
81,4
80,6

g0, 1% (MPa) o0, 2% (MFa)

261
263

266

Rin (MFa)
599
5597
576

279
277

280,5

A%
70,4
72,8

C79

0,08 %

S17% (MFa)
306
302

278

n
0,126
0,123

0,114

F1%4 (MFa)

L JFLACR

318

313

n
0,13
0,123
(8] ' 038

£:8.10-5 s~1

Azote : O,

Q14 (MPa) 30, 2% (MFa)

324
325, 4

274

Rm (MFa)
483
A78
HE8

341
345
291,4

A%
63,7
68,8
73,4

]

33 %

F17% (MFa)
384
3794

339

n]
0,115
Q0,074
0,105

a T=20 °C

S2% (MPa)
254
297

272

E(MPa)
330
276

255

S2%4 (MFa)

)
‘d

327

298

EA(MPa)
308
307
279

2% (MFa)
330
345
336

E(MPa)

he-danl ~
325

I rae
‘od alh it

318

2% (MFa)
415
419

361

E(MPa)
389
396
339

334 (MFa)
376
FE0

250

S33%(MFa)
354
351
313

334 (MFa)
373
367

e

d e al

3% (MFa)
440
4472
379

de grain

4% (MFa)
393
338
307

4% (MFa)
374
371
330

T4% (MFa)
354
350
368

S4%4 (MFa)
4452
4462
397
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RESULTATS A& TEMFERATURE AMBIANTE
CARACTERISTIQUES ENM FONCTION DE LA TQILLE DE PHHIN&

d en pm
31
84
309

d en pm
&4
148
275

d en pm
&HO0 L4
g0

-
275

d en um
58

ey

244

Tableau II-8-b: Caracté@ristiques

SO, 14 (MPa) a0, 2%

263,73
202,3

190,39

Rm (MFa)
577,8
540
S37,7

3O, 1% (MFa) o0, 2% (MFa)

273

e
~34

Rin (MFa)
587,4
578,8
554 ,8

3O, 1A (MFa)Y 50, 2% (MFPa)

288
278,95
237

Rm (MFa}
&29,2
h24,5
575.8

30, 14 (MFa)ad, 2% (MFa)

326
318,5
287,5

Rm (MFa)
705, 2
7045

547

£:4,10-4 s-1

Azote @

285
215
20486

A%

71,4
.71

85,4

£:4,10-4

Azote

307
£93,5

254,73

A%
71,8
81,8

E 4.10-4

Arote @

349 .8
336
307

A
58,3
69, &
72,9

(MFa)

0,03 %

gl (MFPa?

o atnd

263

for Y L
Fapw o

]
0,114
0,192
0,134

s5-1

0,08 %

1% (MFa)
330
293
281

R ° n
0,108
0,098
0,119

1% (MFad
3461
338
301

n
0,115
D,12
O, 102

g—1

e ‘/I-

0,235

o174 (MFa)
40
383
354

1
0,112
1, 106
0,095

3 T=20°C

F2% (MFa)
347
291
284

K (MFa)
32

265
264

UhA(MPa)
54
321

302

-
o,

L(MPa)
336
312

283

S2U(MFPa)
388
365
319

~—

L {MFEa)
363
342
302

FR4A (MPa)
47373
4ﬁ9

b B d

D IV Y

E(MFa)
405
386
ey

dadd

S3A(MEa)
F70
312

304

F3% (MFa)
375
345
321

34 (MFa)
41z
390

rer
334

g3h (MFPa)
4564
431,64
386,55

en fonction de la taille de grain

54% (MFa)
386
330

odr i)
[ R

J4% (MFa)
3%5
3465
338

4% (MPa)
433
411
351

347 (MFa)
4748
452
405
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RESULTATS A TEMFERATURE AMEIANTE
CARACTERISTIQUES EN FONCTION DE LA TAILLE DE GRAINS

e

Azote :

:1.10-3

s—1

0,03 %

d en pm SO, ILMFa) 50, 24 (MFa) S1%4(MFa)  o2% (MFa) oS3%(MEa)
31 264,2 283 ,4 321,3 345,55 367,3
84 202,3 217,3 261 287,4 308
309 1946,1 212,3 249,2 271,58 289,4
Rm (MFa) A% n kE(MPa)
560 68,8 0,11 32
536 83 0,145 263
498,4 7743 0,148 248
£:1.10-3 s-1
Azote : 0,08 %

d en pm 30,17 (HMFP2) o0, 2% (MFa) si%(MPa) o2%(MPa)Y  o3% (MFa)
&4 270 287,4 330 357 380,3
148 235 270 314 340 362,4
2F5 235 250 288,55 08 32T

Fm (FIFa) A¥A n EA(MFa)
573 64,3 0,12 - 338
a72 70 0,124 317
532 73,3 0,118 289

£:1.10-3 s-1
Azote @ 0,135 %

d en pm SO, LA MPaYo0, 24 (MPa) ol%(MPa) o2%4(MFa)  o53%(MFPa)
60,4 277,64 298,7 349 377 397,3
BO 291 307 350 376 399
275 255,3 271,2 312 329,3 345,2

Rm (MFa) A% n K (MFa)

6035,5 59,9 0,118 F50
HEO 64,2 0,111 354
68,3 71,3 0,098 312
£:1.10-3  z-1
Azote @ 0,235 %

d en pm SO, 1% (MFa) 50,24 (MFa) ol%(MFa)  a2%((MFa)  o3% (MFa)
58 337 354 4G4 436, 4 459, 4
73 38,6 33%9,4 391 417,4 440
2466 301 326,5 383 404 421,35

Rin (MFa) A% n EAMFa)
685 55,7 0,107 410

LH79,5 42 Q106 393
659,59 64,6 0,084 385

Tableau II-8~c: Caractéristiques en fonction de la taille de grain

a T=20 °C

JA4%4 (FFa)
a85,3
327,2

305

J4% (MFa)
400
381,4
344

J4% (MFPa)
417
420
338

FA4U (MFa)
480
446G
438



RESULTATS A& TEMPERATURE AMEBIANTE
CARACTERISTIQUES EN FON

d en um
31
B4
309

d en pm
48
&4

273

d en um
L0, 4
80

Syl
A f

d 2n um

~4
o~ 4 L

R

Tableau II-8-d: Caractéristiques

€:4.10-3

Azote

- 219 -

51

0,035 %

50, 1% (MPa) 50, 2% (MPa) ol (MFa)

L W )
242
~e
254

203

Rm (HEa)
545
537

488, 4

256
285

245

Rm (MFa)
567 ,7
556

528

5O, 174 (MPa) 50, 2% (MF

305,3
287,4
267

Rm (MFa)
610,77
a7
575,98

50, L% (MPa) 50, 2% (MFa)

261 .6
263

Ron Lo Sor B4
el sl g

A%
58,7
2,4
&7,1

£14,10-3
Azote 1
278
275
259,8
A%
58,8
51,3
&7, 6
€24, 10-3
Azote @

22,
302
8

308
3046
257

n
0,128
0,11
0,125

s-1

0,08 %

30, 1% (MFa) o0, 2% (MFa) 1% (MFa)

324
J20
297

M
3,128
0,122

0,107

s—1

0,135 %4

a) ol%A(MFa)
372
348

337

Mn
0,118
0,119
0,097

1A (MFa)

337 328,1 471
358,1 377 ,6 434.,5
312,59 333,73 392

Rm(MFa) A% n

A75 48,8 0,112
HF4,4 53,4 0,094
654,35 7.2 0,094

g .T =20 °C

g2%4 (MFa)
333
331

278

K (MFa)
312
311
260

S24 (MFPa)
333
344

316,53

K (MFa)
329

s A

298

F2% (MFa)
400
374

355

——

L (MFa)
379
350

336

S2% (MFa)
453
461
412

K (MFa)
ana
437
390

II3%4(MFa)
358
351
26

334 (MFa)
378
367

erer

e

G3A(MFa)
426
324
371

a34A (MFPa)
477
483
4730

en fonction de la taille de grain

CTION DE LA TAILLE DE GRAINS

4% (MFa)
380
348

312

F4% (MFa)
397
388
349

347 (MFa)
445
417
3B

S4% (MFa)
493
503

445
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RESULTATS A TEMFERATURE AMBIANTE

d en um
31
84
309

d en pum
48
64
275

d en um
&0,4
80

~s s
gy i

d en wn
5"\

Rt
R

2hé

CARACTERISTIQUES EN FONCTION DE

£:1.10-2 s-1

Azote @ 0,03 %

SO, 1N (FFa) s, 2% (MFa) s14 (MFa)

275 288 319
277 .3 292 313
251,2 268,46 273

Rm (MFa) A% n

539 53,6 0,132

530 71,9 0,099

493 62,8 0,113

2:1.10-2 s-—1
Azote : 0,08 %
O, 1A (MPa)Y 50, 24 (MFa) s14 (MPa)

312 327 347

308 323 333
278,73 295,6 299

Rm (MFa) A% n
566,1 56,2 0,102
564,35 bl, 6 0,029
528,3 - &B,4 Q0,1

€l 10-2 s-1
Azote @ 0,135 %
O, LAMFaY a0, 2% (MFa) gl %(MFa)

353 368,3 374,2

305 3i8,6 363,73
313,7 32 329

Rm (FIFa) A% n

&OQO0 34,7 O, 084
60,5 54,5 0,038

360 67,5 0,083

221.10-2 g~1
Aznte : 0,235 %
SOLLIA P2 o0, 2% (MFa) ol% (MFa)
378,3 411,4 425

371 374,7 432

3463 379,7 380

Fem (MFa) A% n
677,7 50,3 0,095
LH35,7 56,2 0,087

597 56,8 QL0469

2% (MFa)
343
332

295

K A(MFa)
319
316
277

J2% (MPa)
371
356

318

K (MFPa)
352
339
301

F24 (MPa)
398
387
344

E(MPa)
3B8E
370
330

J2% (MFa)
453
457
399

K (MFa)
428
434

383

334 (MPa)
387
353

311

S3L(MFa)
322
376

b e )

e I

J37%4 (MFa)
418,4
407
360

33U (MPa)
476
a77
411

Tableau II-8-e: Caractéristiques en fonction de la taille de grain

a T=20 °C

LA TAILLE DE GRAINS

4% (MFa)

-r =
wd = .

369

326

S4% (MFa)
412

-
395

347.4

34% (MFa)
438,46
424
374

34% (MFa)
497,5
498
427
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REZULTATS a: 300 °0

COARACTERISTIQUES EN FONCTION DE LA TAILLE DE BRATNS

€:8.10-5 s-1

Arocte @ 0,03 %
den Pm o 1% (MFa)o0O24(MPa) cl4(MPa)
31 200 212,5 244
84 116,2 131, 1 175
309 108.7 118,7 149,2

O5% (MPa)  Rm(MFa) A%
322,8 455 43,6
249 431 46
205,89 394, 49 54
€:8.10-5 s-1
Azote 0,077 %

d en pm o0, 1%(MPa)a0,2%(MPa) c1%(MPa)
43 148,6 C 161,41 205
&% 139,5 152 199
275 111.2 123,7 155,2

AS%(MFa) Rm(MPa) A%
 284,1 459,64 45,7
287,5 468,7 43,5
213,7 417,42 48,4
é:B.iO-S s~1
Azate : 05135 %

d 2n pm o0, 1% (M) e, 2% (MPa) cl%(MFa)
&HO 1&8:6 176;1 212:7
100 140 170 210,1
314 116:2 12754 157

85%(MFPa) Rm{MPa) A%
29146 487,1 47,8
287,8 4894 & 47,1

- 209,2 437.2 5644

€:8.10-5 s—-1
Azcate 3 0,235 %

d en pm O 1% (MFa)a0 2% (MFa) ol (MFa)
RT:) 194 .9 211 262:4
124 163,46 178,64 222,.5
Ro& 1611 158.6 187,7

O5% (MFa)  Rm(MPa) A%
354 585,8 48,3
292 - 555,13 51,4

242,83 494 St 57

oc2% (MPa)
26614
19546
16447

1
0,125
Q0\184
0.1463

c24(MPa)
e27.:8
e2cb.1
172:4

n
0,165
04176
0,165

c24{MF&)
235,51
232,55
178244

N
0Osl44
0,152
04147

% (MFa)
289 " &
24146
200,9

n
02153
015

0,136

3% (MPa)
208,3
213,64
178,51

E(rMFa)
2%0,8
176,3
150,9

a3%(MPa)
24447
24749
185.9

E(MPa)
208

208,82
160

o3%(MFa)
254
250,35

i84.2

K (MEa)
218,22
213.9
158.6

3% (MPa)
311.7
259

21341

EAMFa)

265,39

17749
187

a4 (MFa)
307
231,28
152,1

ca% (MFa)
283.5
268,.1
199,9

c4A{(MPa)
272
2693
196

TG (MFa)
333.¢
275,3
285,11

Tableau II-9-a: Caractdristiques en fonction de la taille de grain

i T =300 °C
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RESIULTATS A: 300 °C
CARACTERISTIQUES EN FONCTIOM DE LA TAILLE DE GRAINS

t4.10-4 g-1
Grolte 1 003 %

d e pm oQ 1A MMPa) a0 248 (MPa) ol (MPa) 24 (MFa) o3%(MFPa) w4l (MPa)

ai 15244 16631 212,4 241 265,13 287.8
2N 135 149,45 1904 212.4 232,3 BE0,5
B[O 11244 18347 152.8 16949 187 19846
as% (MPa)  Rm(MFa) A% n KA MEa)
BOR 7 449 ,7 44,3 0,179 218,5
24944 429,7 41,2 0,17 193,9
213 394 477 49,4 0s176 154

€14.10-4 s-1
Azote 3 0077 %

d en Pm w0y 1% (MPa) 0, 2% (MPa) cl%(MFa) o2%(MFa) o3%(FMPa) c4%{MFa)

48 140 1324 19041 213,41 232,3 2ol G
by 13346 148,6 192.2 217 2392 2EO D
a79 117+4 130 160,8 179, 4 192,9 20746
asa (MFa) Rm(MFa) A% n K (MPa)
270.2 447.1 45,8 0y17 _ 194, 6 -
280, 8 43,4 48.3 0,178 197.9
282.3 41354 47 .7 PR Y-¥1 163.,5

d en Pm oD LA MPR) 0,24 (MPa) ol%(MPa) o2%(MFa) o3%(MPa)  ca%(Ffa)

£ 1536 163,68 205 208 ,7 251 270,7
100 136, 1 146, 1 182,8 203 221,8 237,7
314 123,7 136,41 165 179, 4 191,5 2033

65% (MFa)  Rm(MPa) A% n K (MPa)

288 480,9 45,8 0163 210,2

E54,5 862, 1 49,6 0,163 210,3

215,7 433,4 S1,8 0,139 166, 1

€:64.10-4 s-1
Azote @ 0,239 %

o 2 Mmoo cO1AMMPa) a0 2% (MPa) al%(MFa) o2%{(MPa) c3%(MFa) 4% {MPa)

=8 171.1 18641 236546 26346 28544 304 47
iaa 175 189.8 233.2 254 270.8 287.8
tihé 146,11 1799 21745 243.2 5?-8 2704

5% (MFa) Ro(MPa) (%4 n E(MFa)
324,77 ooe 47 .5 0D.168 2089
30246 S542,1 53.6 0,138 335
2873 .4 03,3 1.3 Q4137 Z21.5

Tableau II-9-b: Caracté@ristiques en fonction de la taille de grain
i T = 300 °C



RESULTATS Az

o e Pm
a1
3%
[07

d en Pm
49
&4
273

d =n ¥m
&L
100
314

d omn Bm
o8
124G

iy

200 °C

- 223 =~

CARACTERISTIQUES EN FONCTION DE LA TAILLE DE GRAING

s

a0y 14 (MPa)a0. 8% (MPa) olih(MPa)
20b:6
172.9
153x1

143.6
1228+ 4
107:4

85% (MFa)
300.8
23446
2l444

Q. 1% {MPRIa0. 2% (MFPa)

14244
138,2
1a21.,2

g=% (MPa)

2778

290.1

22«3

Oy 1A (MPaYoO 2% (MPa) alhiMPa)
‘ 241.9 .

2061
14141
139

T5% (MFa)
3e1.2
PS6.2

eRs

O 1% (MPa) o0 2% (MPa)

202,3
163.6
17141

g5% (MPa)
350
285.4

LY st?.

Tableau II-9-c:

€:1.10-3 s—-1

Azote @ 0,03 %

163:6
134,9
121,82

Rm(MFa)

433
43242
38844

€:1.10-3

Azcte 3

15641
15446
133,6

Rm{MFa)

443,4
448 a b
413:4

€:1.10-3

Azote

211,1
15141
14141

Rm(MFa)
481
45741
4382,2

€:1.10-3

Azote 3

817,73
177 2 G
17449

Rm(MFa)
567
Slaaé
499,86

A%

41

42,7
49,3

s-1
Q077 %

r 1% (MFa)
199,8
198,95
165,82

A%
48,2
44,9

54

s—1

0,133 %

187
171

A%
4548
51,7
o348

s—1
0235 %

cl% (MFa)
263+ 6

217

193.2

A%

S50.6

S4
5‘!’54

a2% (MFa)
234:5
195, 1
17042

"
0.172
0.189
04168

o244 (MFPa)
221,95
284,55
181,3

n
0Os161
0,182
0s132

a4 (MPa)
265
205.9
188,2

i}
Oslia
04155

0,139

c2d (MPa)
28924
23457
20742

M
015
04143
Q.095

o3% (MFa)
257.9
214,9
185,59

F(MFa)
214,82
176.:7

155+6

o3% (MFa)
240,45
2472

195

E(MPa)
20343
203.8
166,9

a3% (MFa)
287
223, 1

198.8

KAMFa)
2509
189.9
172,59

3% (M)
31044
253,9
2RO, R

EAMPa)

265,59

21846
179

o (M=)
2805
c3541
199241

oc4¥ (MFa)
238.,9
246847
208 .8

T4y (MPa)
304 ,8
2392.8
211,7

a4 ({MFa)
30,1
oh?a1
23344

Caractéristiques en fonction de la taille de grain

T = 300 °C
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RESULTATE A 300 °C
CARACTERISTIOUES EN FONCTION DE LA TAILLE DE GRAINS

€eh.10-3 -1
Arzcte ¢+ 0.03 %

d en pm cOL1IAMFAR)aO.24(MFa) ol4(MFa) g4 (MPa) o3%(MPa) o4%h (P

31 1350 1674 212:6 241.1 653 2687.8 .
a2 121,1 131.1 166.6 187.6 20643 28444
309 121.2 13141 163 181.1 19647 12,3

B3% (MFa) ~ Rm(MPa) A% v EAMFa)
307.8 431 4144 0.173 219,95
262,9 409,77 4324 . 0.178 171,82
22814 398.4 47,5 01163 16642

€:4.10-3 s-1
Azote: 0O.077 %

d en pm o0 1% (MPa)c024(MFPa) cl%(MFa) o224 (MPa) o3%(MFa) a4%(MFa)

48 13846 168,7 213 2346:3 257,59 278,95
b4 : 153,3 166 206,3 230,8 251.3 271.7
275 128,7 1386 1704 18644 201 .4 215,46
g% (MPa) Rm{MFa) A% n K{MPa)
29841 456 43.2 0,159 218
2791:6 437,3 4545 . D182 213,35

230 w11 S0.6 Qa1a7 173,51
€:4.10-3 s-1
Azote @ 0,135 Y%

¢ oen Pn sOLI%MPa)o0, 24 (MFa) cl%(MPa) a2% (MPa) a3%(MFa) o4%{MPFa)

&0 17846 18641 281,77 244,82 =LY AN 284, 5
100 154, 1 163.6 198,1 219,1 239.2 258,82
314 15651 | | 164,1 196464 213.1 2a9 243, 4

asY% (MFa)  Rm(MPa) AY% n E(MP&)

3034 48741 47 0,14 BR7.9

274 471 46,8 0s15 203,64

2598.5 4564 50,3 Oy186 200,55

€:4.10-3 s-1
Azote : 0,235 %

d en Pm cOs14(MFa)oc0,24(MFa) al%{MFa) o224 (MFa) o3%{(MFa) - ca%HFa)

58 224,8 23743 266, 6 289,93 309,48 388,46
1324 18844 198,64 241 261,82 278 & 29347
hé 151,14 163. 6 199,8 215 228.4 23846

55_?’1 CMPz0 Rm(MPa) - A% n E(MFa)
3434 553.3 44,3 0,115 274, 1
309,48 93446 49,2 0,129 243.9

253 490,9 556 0. 124 200,98

Tableau II-9-d: Caractéristiques en fonction de la taille de grain
& T =300 °C
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REGULTATS A: 300 °C )
CARACTERISTIQUES EN FONCTION DE LA TAILLE DE GRAINS
€:1.10-2 s-~1i
Azote @ 0,033 %

d en Em ol 1% (MPa)cO2%(MPa) ci%(MFa) a2%(MPa) o3%(MFa) ca%(MPa)

31 166 176 210.8 24044 263.2 283
84 1361 14641 1746.8 198,95 219,55 24044
309 130 14141 16951 185,8 202, 1 2153:5

5% (MPa) Rm(MFa) A% n E(HMFa)
30347 420 42,9 0,159 220.6
8595 4034 37s4 05169 184
2296 3984 48,8 04146 17244

€:1.10-2 s~1
Azate 2 O 077 %

d en pm o0 1% (MFa)c0,2%(MFa) cl%(MPa)  o2%4(MPa) o3%(MFa) c4%(MPa)

48 16244 17244 211 234.6 25449 274,57
b4 182,2 192,3 227.8 231.8 276,3 295
275 138,46 14846 180,646 19649 211.,9 2R&. 4
g5%(MPa) Rm(MFa) A% n E(MFPa)

293.8 44741 4848 0,155 21647
3154 450 45,9 0,139 236
24146 414,41 479 04139 183.6

€:1.10-2. s-1
Azote : 0,135 %

d en fm QO i%MPaY o0, 2%(MPa) ol (MPa) o2%(MPa) o3%(MFa) o4%h(MPa)

60 192 197.3 209, 4 230 24941 246841
100 16141 17141 198,7 218,3 235.7 253
d14 141,1 151,1 1756 190 2025 215.1
a5% (MPa) Rm{MPa) AY - n E(MPa)
28b44 459.4 48,3 0,181 207,55
270 457,41 48,4 0:127 204
287 4272 52,3 0,119 178,7

€:i.10-2 s-1
Azote : 0,235 %

d en pm o0 I%(MPa)Yoc0. 8% (MPRa) cl%(MPa) a2%(MPa) o34 (MFa) oc4%{MFa)

58 192.3 218.6 2664+3 291.9 31046 J32:3
124 194,8 204.8 235.7 2585,7 272,77 289.8
2hh 15244 178 212.9 231:6 24%5.8 260,22

85Y% (MFa) Rm(MFa) aYv " EA(MFa)
35247 Se=2 4741 04137 2705
305,82 o930,8 53:6 D411éb 241
27444 509, 6 937 0,149 211.8

Tableau II-9~e: Caractéristiques en fonction de la taille de grain
a T = 300 °C
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RESULTATS A: 600 °C

CARACTERISTIQUES EN FONCTION DE LA TAILLE DE GRAINS

€:8,.10-5 s-1

Azote : Q003 %

d en Pm aQ. % (MPa)ocQ.24(MPa) cl%U(MFa)
31 - 100 113,7 182
84 83.7 G443 126,59
309 7hs 2 87:4 113

gS%(MPa) Rm(MFa) A%
24645,8 341 47464
203.5 329, 1 46.6
16473 £93.:5 48,8
€:8.10-5 s—1
Azote 3 0,077 %

d en Pm ocO.1%(MPa)ol2%(MFa) ol%(MFa)
48 112+4 185,95 160
b4 1ig.4 132:4 179.3
275 ?6.3 119,95 143,1

5% (MPa) Rm(MFa) - A%
24146 367,28 4743
26T, 4 381.6 5e
19341 37142 Shel

5:8.10-5 s—-1
zote 1 0,138 %

d en Em o014 (MFPa)c0.2%(MPa) cl%(MFa)
&0 118:46 12846 161.3
100 1224 13346 162
314 11142 12244 145

05%(MFa) Rm(MFa) . A%
237,3 386 45,9
228 389,7 49,9
201,9 37441 51,7
€:8.10-5 s-1
Azote 1 235 Y%

d en Pm ocO.1%(MPa)o0.2%(MPa) cl%(MPa)
=g 135 15346 199.3
124 125 143,6 18046

244 13744 14846 171
CoUu(MPa) Rm{MF=x) AY
275 446344 47,2
242.2 431 50,7

21347 401.64 50,8

o2% (MFa)
17941
14834

128

n
0,236
0,232
0,189

c2% (MPa)
183,8
204,41
15647

n
0,193
0:199
0,183

T2%h(MFa)
182.7
180.28
160

n
04175
0154
0,159

c2%h(MFa)
2204
197
1821

n
0:174
0,149
0,109

3% (MPa)
204 4,7
167
141,51

E(MFa)

157.2

130.8
114

3N (MFa)
202.8
225.1
169.2

EAMPa)
16546
182.8
140.4

a3% (MFa)

202,8
19741
174

K{MFa)

1674
167

147,8

o3% (MFa)

2393
21i2.8
192.6

E{MPa)
2002
1824
1784

T4 (MFa)
224 s i
185.7
15346

acba¥ (MFa)

a2a,?

243.1
181

ca4A(MPa)
219,9
211,4
187,8

aa%h(MFa)
2574
g7
202.,8

Tableau II-10-a: Caractéristiques en fonction de la taille de grain

a T =600 °C



RESULTATS A: 600 °C

d en £m
31
84
309

d en Pm
4g
&4
275

d en Em
&HO
100
314

. d en Pm
58
124
244

- 227 —~

CARACTERISTIGUES EN FONCTION DE LA TAILLE DE GRAINS

oy 14 (MPa) o0 2% (MPaA)

10744
2:4
73:7

asy (MPa)
258,8
232,3
16444

TOLI%(MPa)c 0O 2% (MPa)

103,7
103,7
90

5% (MFa)
235,3
29%7:4
195,8

€r4.10-4 s-1

zote 1 0,03 %4

12i,2
106,2
B83.7

Rm{MP&)
37447
3672
304,08

cl4(MPa)
16443
148.5
107

A%
4142
4238
49,5

€14.10-4 s—1

Azote :

116,2
12b6,2
106,2

Rm(MFa)
371
387.82
347.2

0,077 %

cl%(MPa)
154,5
177.5
141,35

A%
45,7
48
S4,.9

€14.10-4 s—1

Azocte

0,135 %

Q1% (MPa)a0,24(MPa) ol%4(MPa)

123
101,2
110

@5% (MFa)
235.8
2285.7
204,1

135,S
115,95

121,2

Rm{MFa)
‘l'i‘l’_!?
398.4
383,55

177
155.6

14646

A%
44,3
50,5

S2.2

€:4.10-4 s-1

Azcte

0,833 %

Oy 1IN (MPa) o0, 2% (MPa) cl%(MFa)

160
110,88
133446

g% (MPa)
335,82
P29

22645

186,1
126;7‘
14346

Rm(t1Fa)
491
41858
41844

255.:6
1697
182

AY
49,2
47 34
44,8

c2% {(MFa)
191,56
172:7
12351

i
0,217
0,228
Q.206

oc2% (MPa)
177,3
201,1
156:9

N
Q204
Q.208
0Oy,171

o2% (MPa)
199.7
17543
16347

n
0. 18
0.197
Q0. 154

c2s (MPa)
278.3
184,8
189.2

n
01198
D166
0,129

o3% (MFa)
215.5
194,8

138

EAMFa)
170,45
153241
110.4

o3% (MPa)
197,8
221
170,.3

K{MPa)
159,3
178,46
142,8

ac3% (MPa)
218,4
191,64
17441

EA{MFa)
178,585
15141
13044

o34 {MFa)
297:3
201.3
201 .7

E(MFa)

245.6
169
178.2

T4 (MFa)
2384
212
151.7

ca% (MFa)
218,3
240,7
18244

TG4 (MPa)
236:7
210,.1
190,3

T4% (MFa)
31716
212,7

21é6

Tableau II-10-b: Caract@ristiques en fonction de la taille de grain

i T =600 °C
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RESULTATS A: 600 °C

CARACTERISTIGUES EN FONCTION DE LA TAILLE DE GRAINS

€:1.10-3 s~1

Azote 3 0,03 %4

d en pm o0, 1%A(MFa)ocQ.2%(MFa) cl%(MFa)

31 120 131,1 175
84 93,7 108,7 145,4
309 71,2 874 122,3
85%(MPa) Rm(MPa) A%

71,1 390,33 41,6

295,4 363,5 43,1

181 312,3 43,2

€:1.10-3 g-1

Azote @ 0077 %

d en pm o0, 1% (MFa)c0.2% (MPa) cl%(MFa)
48 106,2 118,7 164 ,8
bl 106,2 128,7 175
275 90 104,2 138,3

dsu(MFa)  Rm(MFa) A%
B57:4 408,44 45,1
254,7  387.2 48,7
191,6  349,7 51,8

€:1.10-3 sg-1
Azate : 0,135 %.

d en Pm ocO U (MPa)oO.24(MPa) ocl%(MPa)
60 130 14141 igo,2
100 110 124,.8 171
314 106,82 118.7 150

85%(MFa)  Rm(MPa) a%

263,3 428, 4 45,3
245 419,7 52.6
208, 4 395,3 49,3
€:1.10-3 -1
Azote 3 0,235 %
d en gm0, 1%(MPa)c0,2% (MPa) cl%(MPa)
58 152, 4 172:4 213,3
124 134,9 16141 211,3
246 14641 15854 192,1
65%(MPa)  Rm{MPa) A%
298, 4 476 51,9
27%,3 449 ,7 52,1
253,82 431,5 39,4

c2%h {(MFa)

20a,.8
167,54
138.5

n
0226
0,217
0,208

24 (MFa)

191,95
19743
152,8

n
0,219
0,191
0165

oc2% (MPa)

203.:4
192
16651

]
0,178
0,186
Os16

2% (MFa)

242,82
229,64
208.7

]
0,135
0,149
0.123

or3%(MFa)

228.2
187

15243

K{MFa)

1768.8
149

183:4

a3% (MFPa)

214.6
217.7
16614

E(MFa)

16%9.8
178

140,22

o3% (MPa)

2a23.a
210
180.2

E(MPa)
188,7
172,9
152.8

ae3% (MFa)

2614
244,95
285 s &

E(MPa)
gad

211,1
197

44 (MFa)
249,8
203
16751

Fsai{MFa)
23747
23614

178

4% ([MPa)
24544
226,35
194.2

T4 (MPa)
280,41
a6l
239.7

Tableau II-10-c: Caractéristiques en fonction de la taille de grain

" 34 T =600 °C
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RESULTATS A 600 °C
CARACTERISTIQUES EN FONCTION DE LA TAILLE DE GRAING

g4 en Hm
31
84
309

d =n Em
48
&4

275

d en HEm
&0
100
314

d en ¥m
58
i24
2b6

Tableau II-10-d:

€:4.10-3 s-1
Azote 1 0.03 %

a0y LA (MPa) a0 2% (MPa) ol4(MFa)

942 108.7 151.3
28,7 111.2 1446,3
82,4 Qs b 115
65Y% (MPa) Rm(MFa) . A%
246.6 37447 3847
22041 36447 G441
16843 aai 43,3

€:4.10-3 s—1
Azate: 0077 %

cO V1% (MFa)rO. 2 (MPa) alid(MPR)

11754} 188!7 1&816
106,2 128.5 174

Fi.8 105,95 13749
g5% (MFa) Rm(MFa) A%
252, 4 39447 43
257:6 393.4 4557
19446 38 49,3

€:4.10-3 s-1
Azcte @ 0135 %4

a0y 1% (MPa) a0, B%(MPa) al%(MFa)

128 138,6 17946
116h8 - 185.5 164,2
92,4 103,7 130

asv{MFa) Rm(MPa) a¥4

260,282 41947 44,8
239.5 4072 43
188 3797 45,1

€:4.10-3 s-1
Azote : 0,239 %

oy 1% (MPa) o0, 24 (MPa) clU(MPa)

198,66 17447 222
141,1 163 21046
132.4 141,8 14444
gE%{MFa) Rm{MFa) a%
303 484 Lb.2
279 451 49,3
212 41447 Sh44S

g% {MFa) o3%(MFa)
180,95 203.2
167.6 425?
i29.5 148,11

N K(MFa)
0264 15644
0,203 150
04,18 11841

2% (MPa)  a3%(MFa)
192,3 213:6
197.6 21946

153 1466.8

n EAMFa)
0196 173
08205 17627
0,175 139.6

g2%{MPa) o3A(MPa)
202,86 2282.3

185 204,3
145,47 15946

n K(MPa)
0,178 184,2
03183 168
04177 13341

o2% (MPa) o34 MFa)
2439 246
88817 EQL{-,\S
17714 198,46

n EA(MFPa)
0.153 2261
04131 209 .8
0D.11 165439

Tah (MFa)
225,41
205.4

155.2

ci4% (MFa)
232
234.4
18141

g% iMFa)
2423
221
175, 3

TO%h (MFa)
285.2
2959.5

20042

Caractéristiques en fonction de la taille de grain
i T =600 °C



RESULTATS A: 400°C
CARACTERISTIQUES EN FONCTION DE LA TAILLE DE GRAINS

d en ¥m
31
84
3N

d en KEm
48
b4

273

d en Pm
&0
100
314

d en Pm
&8
124
264

Azcte : 0,033 %

O 1% (MFa)Yo0s 2% (MFPa) cl%U(MPa)
114,3 18341 155
4 10847 138.6
‘742 a5 109.2

gS%(MFa) FRm(MFa) A%
251.5 360 4044
215:6 3547 371

168 324,8 43,7
€:1.10-2 -1
Azote : Oy 077 %

TOL 1A (MPaYaQ.24(MPa) cl%(MPa)
Q@744 1062 13735
11i.2 1262 169.4

@S 110:5 141.2

SS% (MFPa) Rm(MFa) A%

217s1 a7a,2 45,5

244,48 387.2 4. b

198,2 360,3 48,3
€:1.10-2 s-1
Azcte @ 0,139 %

gO 11U (MPa)o0.2%4 (MPa) ogl%(MPa)
12641 153.:6 Bllsb
103!7 117'14 14913
110 12244 132.6

SSU (MFa) Rm(MPa) A%
292.3 42248 4542
22443 409,1 47.8
20344 374,41 47 4

€:1.10-2 s-1
Azcte 3 0.235 %
cOslAIMFa)cO. 2% (MPa) dglA(MFPa)

133:6 14846 197
141.8 16141 208.:5

18R2+7

SSU (MFa) Rm(MFa) AY%
2758 4446 4247
a27a2.2 454 47 49,1
241 .4 444 47.2

€:1.10-

- 230 —-

e s~-1

o4 (MFa)

184
160.3
12444

n
0O.221
0.212
0,199

c24 (MPa)

16047
191,2
156

n
0,201
0,191
0417

oc2% (MPa)

234,35
169.8
165,8

n
0,183
0197
Ds146

ca2%h(MPa)

21947
226,3
19844

n
0,179
0146
0,194

o3%(MFa)
20943
178,68
138.8

K(MFa)
16346
143,2
72,8

o3% (MFa)
179.3
210,95
169.:6

K(MPa)
128,7
164,3
142,8

3% (MFa)

256
1889,3
178,1

KAMFPa)
21i1.1
153.2
133,8

oc3% (MPa)

238,64
242
212,59

ECMPa)

198.8
204

177,1

aai (MPa)
234
198;:7

153.2

T4 (MFa)
198.7
2289,1
183.7

T4A(MFa)
273.6
2064
190.8

ca4%h(MFa)
2875
2571
226.2

Tableau II-10-e: Caractéristiques en fonction de la taille de grain

a T =600 °C



TEMFERATURE AMBIANTE

M

8.10-5
4,104
1.10~-3
4,10-3
1.10-8

oM

en s-1
8.10=-5
4,104
1.10-3
4,10-3
1.10-2

Ma

en s-1
8.10-5
4.,10~-4
1.10-3
4,10-3
1.10-2

- 231 -

CARACTERISTINUES ENM FONCTION DE LA YITESSE DE DEFORMATION

a7e
263,3
2&64,2

242

273

Rm{(MPa)
593
S§57.8
S60
945

S939

POURCEMTAGE D AZOTE

: 0,034

Fetite taille de grains

286
285
283.4
251,6
288

A%
&4.3
714
68,8
98,7
S3:6

POURCEMNTAGE D*AZOTE

en s—1 o0, 1% (MPa)c0,2%(MPa)

aclA(MPa)
323
323
321,3
308
319

M
0,119
Oy114
0,11
0,128
0,132

F2% (MFa)

354
347
349,959
335
345

K{MPa)
330
3256
326
312
319

g 0,03%

Moyenne taille de grains

a0, 1% (MPa)c0,2% (MPa) cl4(MPa)

217,3
a202,3
202,3
asa
277,3

Rm{(MFa)
oe8,3
S40
o386
=37
530

a3z
215
217,3
265
ava

A%
84,4
?1
83
7214
71,9

FOURCENTAGE DTAZOTE

.

a7a
2463
261
3046
313

n
0,137
0,182
0,145
0.11
0 .099

a4 {MPa)
297
291

287:4
331
332

K{MPa)
276
265
245
ail
316

2 0.03%

- Brosse taille de grains

c3A{MPR)
374
3ve
367,3
358
367

 oB%(MFa)

320
312
308
351
353

O I4(HPa) e 0, 2% (MPa) al%(MFPa) c2A4(MFPa) o3%(MPa)

206
190,55
196, 1
209
251,28

Rm(MFa)
S07
S537,7
498, 4
488, 4
499

217
204
212.3
a22.3
268,646

AX
qa,a
85.4
77.3
6751
67.8

asa
252
249,2
257
27%

n
D122
C)’ 134
0,140
0,129
0,113

272
284
271.:5
278
295

L (MPa)
255
264
248
240
277

290
304
28%2.4
296
311

LY (MFA)
399
384

325,3
330

3es

4% (MFa)
338
330

3272
348
349

aca%4(MFa)
307
3z2:2
305
312
326

Tableau II-1l~a: Caractéristiques en fonction de la vitesse de déformation

acier "0" 2 T = 20 °C
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TEMFERATURE &MBTANTE
CARACTERISTIGUES EH FONCTION DE LA VYITESSE DE DEFORMATION

FOURCEMTAGE D AZ0OTE =@ 0,08%

Fetite taille de grains

€ en s—1 o0 1A (MPa)cO 2% (MPa) adl/A(MFa) c24 (MFa) 3% (MFa? ch%4 (MFa)
C8.10-5 251 26634 306 329 354 374
4.10-4 273 291 330 356 373 393
1.10-3 270 287.4 330 357 380,3 400
4.10-3 2546 278. 324 353 378 397
1.10-2 312 327 347 371 392 412
Rm{MFa) A% e} E(MFa)
570 72 0.126 308
28744 714 0,108 33&
573 64,45 Qs12 335
S&747 =8,8 0,128 - 389
Shé,1 S642 0,102 352
POURCENTAGE D’AZ0TE : 0,08%
Moyenne taille de grains
€ en s-1 a0, 1%{(MFa)cO,2%{MFa) acl%(MFa) a2%(MPa) e3%(MFPa) | c4%(MFa)
'8.10-5 248 242 302 327 351 371
L,10-4 235 250 293 321 345 365
1.10-3 2593 270 314 340 J62: 4 381.:4
4.10-3 295 275 320 346 369 388
1.10-2 308 323 333 336 3746 395
Rm({MFa) A% n K{MFa)
572 81.:4 0.123 307
578.8 772 0,098 312
72 70 Q124 317
596 51,3 0,122 323
S564.5 61.:4 0,099 a39
FOURCENTAGE D*AZOTE : 0,08%
Grosse taille de grains
€ en s-1 g0, 1% (MPa) Q2% (MPa) cl%(MPa) 2% (MFa) o3%(MPa) ac4%{MFa)
8.10-5 224 241 278 298 315 330
4, 10-4 220 237.3 281 302 321 338
1.10-3 235 2950 288.5 209 a3a7 344
$.10-3 245 259.8 297 316,58 333 349
1.10-2 278,3 295:6 299 218 332 34744
Rm{(MFa) A% n EAMFa)
Se3d 80,6 Oa.114 279
554.8 85 0s119 233
59 75,3 0.118 289
Sed A7+ b 04107 298
S528.3 LB, 5 Og1 301

Tableau II-1l-b: Caractéristiques en fonction de la vitesse de dé&formation

acier

lll"

a T=20°C
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TEMFERATURE AMEIAMNTE
CARACTERISTIQUES EN FDNCTION DE LA VITESSE DE DEFURMATION
FOURCENTAGE D AZOTE : 00,1334
FPetite taille de grains

€ en s—1 0, 1%(MPaled, 2% (MPa) 1% (MPa) 24 (MPa) 3% (MPa) c4%h(NFa)

8.10-5 2461 279 323 350 373 394
4.10-4 288 307 361 388 412 433
1.10-3 277 298+7 349 377 397.:3 417
4,10-3 305,3 322:8 3ve 400 426 G445
1.10-2 333 348,33 .374:2 398 418,4 438,46
Rm{MPa) A% n K(MFa)
599 7054 0,13 308
629,82 &2 5 0,115 345
605, 99,9 0,118 350
&610,7 S0,1 Q5115 375
600 S4,7 0,086 382

FOURCENTAGE D*AZOTE : 0,135%
Moyernme taille de grains

€ en s—1.00,1%(MPa)a0,2%(MPa) ¢l%(MFa) @B%(MPa) @3%(MFa) o4%(MFa)

8.10-5 263 277 . 318 345 367 390
4,10-4 278,5 293,5 338 A4S 3%0 411
1.10-3 291 307 3so 374 399 420
4,10-3 2874 - o302 348 374 394 417
1.10-2 305 318,46 363,3 387 407 424
Rm{MPa) A% n K{MPa)
597 72,8 0,123 322
524,5 71,8 0,12 Fue
&20 66,82 0s111 354
&07 bis4 0,119 350
609,55 ShD 0,088 370

FOURCENTAGE D AZOTE : 0,133%

Grosse taille de grains

€ en s-1 g0,1%(MPa)c0,2%(MPa) cl1%{MPa) a2%(MPa) e3%(MPa) c44(MFa)
8.10-5 2466 280,95 318 334 352 3&8
G, 10~4 237 a54,3 301 319 336 351
1.10-3 255,.3 2712 312 329,3 345,2 358
4,10~-3 247 a287.5 337 355 371 388
1.10-2 313,7 3e8 329 346 360 T 374
Rm (MFa) A% n KAMPa&)
570 79 0,098 318
575,8 81,8 0,102 302
S568,3 71,3 0,098 312
575.8 6247 0,097 336
560 &7 .5 0,083 230

Tableau II-1l1-c: Caract8ristiques en fonction de la vitesse de déformation
acier "2" 3 T = 20 °C



TEMFERATURE AMBIANMTE
CARACTERISTIQUES EM FONCTION DE (LA VITESSE DE DEFORMATION

e
€ en s-1

8.10-5
4.10-4
1.10-3
4.10-3
1.10-2

Ma

en s-1
8.10-5
4,104
1.10-3
4,10-3
1.10-2

M

en s—1
8.10-5
4,104
1.10-3
4,10-3
1.10-2

0, 1A (MFR) 00,24 (MPR) al%4(MPa)

324
328
337
337
378,3

Rm(MPa)
683
705,2
685
&89S
67757

aO,i%(MPa)cO 2% (MPa) Ui%(MPa)

325
318,-—!
318.:6
35851
371

" Rm(MPa)

678
7044,5
6795
6954
&95,7

ocOy 1%
274
287,35
301
312,35
363

Rm(MFa)
4628
647

659,95
b54,5

597

Tableau II-1l-d:

POURCENTAGE D’AZOTE

~ 234 -

: 00,8354

Petite taille de grains

341
34%9,8
354
358
4114

A%
&3.:7
38,3
S5.7
48,8
90,3

POURCENTAGE D’AZOTE

384
402
406
421
425

n
0,115
0,112
0,107
0,112
0,095

c24(MPa)
419
433
4364
453
453

K(MPa)
3899
405
410
424
428

H 0,235%

Moyenne taille de grains

345
336
339:4
37756
374,7

A%
68,8
6954

&2
33,6
S&,2

FOURCENTAGE D*AZOTE -:

394
383
3721
434
432

n
0,096
051046

04106

0,094
0,087

o2%4(MFPa)
419
409
41754
4461
4357

K{MPa)
398
386
393
437
436

0,2833%

Grosse taille de grains

291,4
307
386,95
333,3
3797

~

A
7354
72,9
b4y 6
59,2
9648

Caractéristiques

(MPa)c0,2%(MPa) al%(MPa)

339
334
383
392
380

n
0105
0,095
0,086
0,094
04069

2% (MFa)
361
373,3
404
412
399

K(MFa)
3392
333
385
370
383

o34 (MPa)
440
436

459, 4
477
476

c3%(MPa)
442
431,646
440
- 483
477

3% (MPa)
379
386,59
421,95
430
411

a4 (MFa)
4ée
478
480
499
497,53

T4A(MFI)
L4 b2
432
460
S03
498

44 (MPa)
397
405
438
445
427

en fonction de la vitesse de déformation
2 T= 20 °C

acier "3"
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TE bl LR s

CORpD TERISTIOUES BN FONMOTINN DE La VITez:RE Du D e 4T E
FOURCENTAGE DFAZOTE @ 0.03%
Fetite taille de grains

£ en e-1 o0 1% (MFa)or0.2%(MFa) cl%(MPa) 2% (MFa) 3% (MFa) c4%(MFa)

BE-0S 200 212,59 2 aé 26614 28a3.,3 307
Q0004 1324 lb6b,1 212.4 241 265.3 287.8
Q.001 14346 146346 20b s b 2345 257.8 2B S
02 004 130 16744 212.6 24141 285+ S 287.8
001 1466 176 210,8 24044 263s2 283
cS%(MFa)  Rm(MFa) A% n E{MFa)
322,83 435 43s 6 0,125 25048
3087 449,7 4443 0.17%9 218.35
300,8 433 41 0.172 2ia.2
3078 431 41.4 0.173 21945
303.7 420 42,9 0.159 280,64

POURCENTAGE DTAZOTE : Q,03%
Moyenne taille de grains

é en s—1 o0, 1%(MPa)e0 2% (MFa) cl%(MRa) c2%(MFa) @3%(MFa) «4%(MFa)

BE-0OZ 116,2- 131,1 175 19546 213:6 31,2
05,0004 135 149,53 19056 212.:4 238,3 25045
0.001 1284 136,9 172,9 195,1 21449 235, 1
0,004 i2i,1 131.1 166464 187.6 2056, 3 22446
0,01 136,1 14641 176.8 198,5 219,35 24044
cS%(MPa) - Rm(MFa) A% .n KAMFa)

249 431 46 0.186 176,3
={-E Y- 499,77 41.2 Q0,17 193.°9
254,6 432.2 L4247 02189 1767
24249 409.7 4344 0,178 171,82
259:5 403. 4 374 0,169 184

POURCENTAGE D'ARZOTE : 0,03%
Grosse tallle de grains

€ en s-1 O I%MPA)T0 2% (MF2) cl%(MFa) 2% (MPa) c3%(MFa)  ca%(MFa)

BE-05 108,7 118,7 149,28 164,47 178,1 1928,1
0, 0004 11244 123.7 14352.8 169,9 1835 198,6
Q001 . 1074 12,2 153,11 170,2 185.5 199,41
0,004 121,28 131,41 163 1811 196,7 212,3
001 130 14141 16951 185.8 e2t2.1 215,5
aI% (MFa) Rm(MPa) A% n EAMFa)

205.8 394,9 4.4 0,163 150,9
213 3947 49,64 Os176 154
216,4 388,4 49,3 . 0,168 155,46
ee844 398. 4 4745 0.:163 o 166,2
229.4 398.4 48,8 0.146 172.4%

Tbleau II-12-a: Caractéristiques en fonction de la vitesse de déformation

acier "0" i T = 300 °C
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TEHFERATURE ¢ 306 210

CARACTERISTIGUES EN FOMCTION DE LA VITESS5E DE DEFORMAT ION

FOURCENTAGE D'AZ0TE : 04077 %

Fetite taille de grains

€ en s-1 cO 1A (MFa)cO:24(MFa) cl4A(MFa) c24(MFa) c3%(MFa)
000008 148.6 161,41 205 2278 2467
050004 140 152:4 19041 213.1 232,3
05001 148!4 156!1 199‘8 88115 2405
Q4004 15856 16847 213 2346.3 29715
0,01 162:4 17244 211 234.6 254439
cS% (MFa) Rm(MFa) A% n EAMF&)
28441 459.6 4547 Qs1465 203
27028 44741 4548 0a.17 1R4.6
2772 443 .4 48,2 Oa.161 203:5
29841 456 43,2 0159 218
293.:8 447, 1 48,2 0,185 21647
FOURCENTAGE D AZOTE : Q.077 %
Moyerne taille de grains
€ en s—1 cO1A(MPa)cQ.24(MFa) aolA(MFa) o24(MFa) o3%(MFa)
BE-0QTS 139,5 152 199 2chal 2479
050004 133:6 148.6 192.2 217 239.2
0a.001 138.2 1384.6 198.,5 224.:9 247.2
04004 153,3 1686 T B046.3 230.8 251,3
0:01 i82,2 192.,3 227.:8 251.8 276:3
o3% (MFa) Rm(MFa) A% n KAMPa)
287,55 4468,7 43,5 0176 2052
280,8 44344 48,3 0.178- 197,9
290,1 44846 44,9 0.182" 203.8
2721.6 43723 45,9 0,152 213,55
315.:4 450 45,9 0.139. 234
FOURCENTAGE D AZOTE = 0.077 %
Grosse tallle de grains
£ en s—=1 o0y l%(MFa)acQ.2%{(MFa) cl%(MFa) a2%(MFa) a3%(MFa)
0. 00008 111,42 123.7 185.2 17244 185.9
D4 0004 117.4 130 16048 179, 4 192.9
Qa.001 121,82 133.6 165.2 181.3 195
02004 128.7 13846 17044 18444 201 4
0.0l 138,6 148:6 12056 1946,7 211.%9
cS%h (MFa) Fm{MFa) AV n E{MFa)
213.7 41748 C G4Ba 4 042165 1560
22243 413 x4 4747 Oa16E - 1463.5
22843 G1344 18 0,192 156:°9
230 411 S0.b Qa.147 173.1
241,.h G14.41 47 .9 04139 183.6

a4h (MFa)
265:5
23145
258.7
278.95
274 s 7

ca4%4 (MFa)
268,1
260,9
268.7
271.7
295

4% (MFa)

19929
20746
208,58
a213.6

22446

Tableau II-12-b: Caractéristiques en fonction de la vitesse de déformation
a T = 300 °C

acier "1"
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TEMFERGTLESE s D00 (0

CARACTERISTIOUES EN FONCTION DE LA VITESSE DE DEFIRHATION

FOURCENTAGE D AZOTE 70,1335 %

Fetite taille de grains

€ en s—1 0. 1%{MPaYa0 2% (MFa) ol (MFPa) c24(MFPa) o3%(MFa)

BE-~0D3 168.6 17641 21a8.7 233.1 254
Q40004 133,46 16316 205 228.7 251
0,001 206, 1 211,14 241.,9 265 a87
0,004 17856 186,11 221.7 24b4.2 2649
0,01 192 19273 209:4 230 249,1
cS%(MFa) Rm (MFa) A% n EAMPa)
291,46 487,41 47,93 Qala4 218,2
2813 480,9 45,8 04163 210,22
321.2 481 45.8 Oalla 230.9
303:4 48741 47 Oala 2287,9
2344 45916 48,3 0s181- 207,595

FOURCENTAGE DTAZOTE : 0,135 4
Moyenne taille de grains

€ en s-1 ﬁQ;l%(MFa)&D,E%(MPa) crl%(MPa)  o24(MFa) o34 (MFPa)

8E~Q5 160 170 210.1 232,95 2505
Q50004 13651 144,1 182.5 203 221,93
0,001 14141 151,1 187 205.9 22831
Q4004 156s1 163, 6 198,1 219,1 239,28
001 161,1 1711 198.7 218,3 235.7
oS4 (MPa) Rm{MFa) A% n K{MFa)
' 287.8 489, 6 47.1 0.152 2137
25945 LR a1 4946 0,163 - 210,3
2542 4357, 1 S1.7 0,135 189.%9
274 471 44,8 0,15 203.6

270 4571 4844 0,127 204

" POURCENTAGE DTAZOTE @ 0,133 %

Grose= taille de grains

£ en s-~1 cOI%(MPa)er0.2%(MFa) cl%(MFa) o2%(MFa)  o3%(MFa)

0, 00008 116.8 12714 157 17284 184,2
Q5 0004 123.7 136,41 46S 179+ 4 191,53
0,001 130 14141 171 185,2 i98.8
08 Q04 136.1 16611 19444 21341 229
0,01 11,1 15141 175.6 190 208,59

IR (MFa) Fm{MFa) YA v EA(MFa)
209.2 437 .2 Shat Q4147 15844
218.7 4330 4 51.8 0.139 15641

225 432\ 2 S3.8 0,139 172,535
298,59 4356 S0.3 04124 200.5
227 47,2 52.3 0,119 178,7

T4 (MFa)
272
27047
0L a 8
28443
2468.1

ahi (MFa)
269.3
237.7

- 237.8

2a8.2
233

T4A(MFa)
196
203.,3
211.7.
24344
2151

Tableau II-12-c: Caractéristiques en fonction de la vitesse de d&formation

acier ™2" 3 T = 300 °C
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HEHPERATURE : 300 900
CARGCTERISTICUES EN FONCTION DE LA VITESSE DE DEFORMET IO
FOURCENTAGE D’AZOTE : 0,235%

Fetite taille de grains

€ en s—1 cO:14MFa)c02%(MFa) ocl4(MFa) c24(MFa) a3%(MFa) c4%4(MFa)

BE-05 194,8 211 2624 289,4 311.7 333.2
05 0004 17151 186,1 134.4 2636 2856 306,77
05001 2082,3 217.3 263.6 289, 4 31044 330, 1
05004 224,8 237,3 26b416 289.5 309.8 328.6
0501 192,3 218.6 264:3 291.9 31046 332.5
rS% (MPa) Fm{MFa) A% n E(MFa)

354 585.,8 43,3 0,153 265,5
32447 5% 4735 0,168 238,9
350 567 S50.6 0515 265:5
37444 553.3 46,3 0y115 27441
352,7 552 47,1 0,137 270,5

FOURCENTAGE D*AZ0TE : 0,235%

Moyenne taille de grains

€ en s=1 cO I%(MFa)acQ.2%(MFa) acl%(MFa) a2/4(MFa) o3% (MFa) T4hR (MFa)

8E-05 163:6 17846 222,35 241.6 289 275.3
00004 175 189.8 2332 254 27048 2878
0,001 163.:6 1774 217 236.7 293.9 26741
QL0004 188.46 198.:6 241 26l.2 27846 293.7
0.01 194,8 204,8 23517 255.7 272.7 2898
oS4 (MPa) Em{(MFa) A% n KAMFa)
292 S53,3 S1.4 0,135 177.9
30346 S4esl 9346 0,138 335
- 2894 S144.6 o4 0.143 . 218.56
309.8 S534.:6 4942 0,125 2439
3052 53048 93:6 0.116 ;241

FOURCENTAGE D AZOTE : ©,235%

Grosse taille de grains

o

€ en s-1 cOJI%AMPa)c0 2% (MFPa) cl%{MFa) c2%(MFa) o3%(MFa) o4%(MFa)

0500008 141,1 158,64 1877 200.9 213.1 2246s1
Q50004 164,41 179.9 217.5 243.2 257,28 270+ 4
Qx001 171.1 174.9 19348 207.2 220,2 233+ 4
O, 004 151.1 1463.4 199.,8 215 2284 238+ 6
0.1 18E2.,4 178 2128:9 231.:6 245,89 ean. 2
cIUIMFa) Rm(MFa) A% N EAMFPa)

24248 4948 S4.7 02134 137
283.4 923.3 Dl1s3 0,137 221,35
ELH.‘.?!E 49916 5414 C)I(-)?S 1972
293 490,9 S5ab 0,124 20048
278 b 509 .4 093.7 0147 2ll,a

Tableau II-12-d: Caractéristiques en fonction de la vitesse de déformation

acier "3" 3 T = 300 °C
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TENFERATURE: 400 20

CARACTERISTIQUES EM FONCTION DE LA VITESSE LE DEFORCIATION

FOURCEMTAGE D AZOTE : ©,03%4

Petite taille de grains

é en s—1 ¢O0,1%(MPa)cr0,2%(MPa) ci1%(MPa) c24(MFa) 34 (MFa)
BE-0Z 100 113,7 152 1791 204,7
00004 1074 i2t.2 16443 191,46 219,85
D004 120 131,1 175 a202,8 2282
Q0,004 962 108,7 151,3 180,35 203,82
0,01 114,3 12351 153 184 209,3
cS%(MPa) Rm(MPa) A% n K(MPa)
245,8 341 4744 0,236 15752
258,.8 3747 41,2 0.217 170:5
271,1 390,3 4146 G226 178,8
251,35 360 40,4 0221 1636
POURCENTAGE D’AZ0OTE =@ 0,03%
Moyenne taille de grains
€ en s—1 c0,1%(MPa)c0,2%(MPa) cl%(MPa) 2% (MPa)  o3%(MPa)
. BE-0S 83,7 4,3 124,35 148,4 147
010004 92:4 106,2 148,85 172:7 . 194,8
0,001 93,7 108,7 14544 1674 187
03004 9847 111,2 146,3 16736 178
0,01 F2s4 108,7 1386 160,3 178,8
oS4 (MPa) Rm{MP&) < A% n K{(MPa)
203,595 3289,1 46,6 0,232 130,8
232,3 34&7,2 42,8 0,228 152,1
e2ds 4 34635 43,1 Q217 149
220,14 364,7 4441 0,201 149,46
215,46 3%4,7 37,1 0,212 143,2
FPOURCENTAGE D°AZ0TE : 0,03%
Grosse taille de grains
€ en s-1 a0, 1% (MPa)c0, 2% (MFa) cil%(MPa) 24 (MFa) o3%(MFa)
BE~-0S 7b:2 874 113 i28 141.1
040004 73,7 83,7 107 123,1 138
0001 71,2 874 1i22.3 138,59 152,55
0,004 82:4 Q0.4 119 129,35 142,1
0,01 76,2 85 109,2 1244 138.8
c3A{MPa) Rm(MPa) A4 n K.{MFa)
1673 293.5 48,8 0,189 116
164,4 304,.8 49,5 0,206 110:4
181 312,3 43,2 0,208 123:4
168,3 3t 4343 0,18 118,1
1468 24,8 43,7 0,179 72,8

c4h(MPa)
c24 ] 1
2384
249,8
223, 1
234

a4t (MPa)
185,7
212
205
2054
198,7

r4h(MFPa)
183.6
1517
1671
1552

153.2

- Tableau 1I-13-a: Caractéristiques en fonction de la vitesse de déformation

_acier 0" 3 T = 600 °C
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TEMFERATURE: 400 9C

CARACTERISTIGUES EN FOMCTIOM DiE LA VITEZSE DE DEFORMAT IGH

FOURCENTAGE D AZOTE 1@ Q0,077 %
FPetite taille de grains

€ en s—1 ¢0,1%(MPa)c0.2%(MPa) ci%(MPa) @2%(MPa) 3% (MFa)

0, 00003 112.4 125,535 160 " 183.8 202.8
050004 103.7 114642 15445 177.3 197.8
Q.001 106,2 118,7 164.8 121.5 21446
0,004 117,4 128,7 16816 1923 213.4
0,01 9714 106.2 137.5 16047 179.3
3% (MFa) Rm{MPa) A% n K A(MFPa)

2416 367,82 47.3 0.193 16516

235.3 371 43,7 02204 1393

257,4 408.4 45,1 0.219 169.8

252:4 39447 43 04196 173

2171 372\8 4545 0.201 128.7

FPOURCENTAGE D*AZ0TE : 0,077 %
Moyenne taille de grains

é en s~1 a0, 1%4(MPa)c0.,2%(MPa) cl%(MFa) o2%(MFa) o3%(MFa)

BE-03 11244 132.4 179.3 204,1 228541
0 0004 103.7 126.2 177,5 20141 221
0s001 106.2 128,:7 175 197,95 217,47
Q2004 104,2 185,35 174 19746 . 219,46
Q.01 111.2 126,2 169.4 191,2 210,35
cS%(MFPa) Rm(MFa) A% n E(MFa)
265,66 381.4 oe 0.199 182.,8
23594 387,82 48 0,208 178.6
234,7 387.2 48,7 0:191 178
259716 393:4 435.7 02205 176.7
244.8 387.2 G444 0s1721 166,3

FOURCENTAGE D AZOTE : 0.077 %

Grosse ftaille de grains

£ en s—1 O, 1% (MPa)r0.2%(MPa) cl%(MFa) o2%(MFa) a3%{MFa)
0500008 F6,3 1195 143,.1 15467 169,22
02 Q004 Q0 10642 141,5 154,9 170.3
0,001 0 106,282 138,3 152.8 1664
0y Q04 1,2 105,5 137.9 153 16648
Q.01 5 110,5 141,82 156 169,64
oS (HPa) Fm{MFa) A% n kK {MFa)
193,11 371,82 Sl 0,185 140,64
195,83 347,82 54,9 05171 142,8
191,46 - A849,7 51,8 OalbeS 140,82
194,54 358 49,3 0,175 139,64
198,2 360,3 48,3 0,17 142,.8

ca4Ah(MFa)
2827
218.3
237.7
232
19847

T4h (MFa)
24541
24047
2344
2364
ee9.1

T4h (MFPa)
181
182.4
178
191.1
1837

Tableau II-13-b: Caractéristiques en fonction de la vitesse de déformation

acier "I1" 4 T = 600 °C
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TEMFERGTURE: 400 °C e
CHRADTERISTIOUES BN FUONCTION DE Léa VITESSE LE PEFGRMe T TN

FOURCENTAGE DTAZOTE : 0,133 %
Fetite taille de grains

€ en s-1 c0s1%(MPa)c02%(MFa) cl%(MFa) 2% (MFa) o3%(MFa) . ca’kMFa)

8E-05 . 118,46 128.46 161.3 182,7 202.8 219.9
Q0004 123 135.5 177 199.7 218.4 236.7
0.001 130 14141 180,82 2034 223,82 2459.4
Q004 128 138.4 17944 202:6 23,3 242.3
001 12641 15316 211.6 234.9 23h 273\ 6
orS%(MFa) Rm{MFa) A% n E(MPa)

237,3 386 4559 02173 147.4
233.8 41447 44,3 0.18 178.5
263:3 42834 433 0.178 185.7
2602 419,77 44,48 0,178 18442
2923 422,83 45,2 0,185 211,14

POURCENTAGE D°AZOTE : 0,135 %4

Moverme taille de grains

&

€ en s—1 cOI%(MPa)e0 2% (MPa) cl%(MFa) 2% MPa) o3%(MPa)  o4h(MPa)

8E-05 12244 133.6 142 1B0.2 197.1 211.4
0. 0004 101.2 115.5 135:6 175,.3 19144 210.1
0,001 110 1246.8 171 1?2 210 226+5
Q. 004 11642 185,59 164,2 185, 204,3 221
.01 103.7 1174 149,3 169,:8 188,3 2064
ocSh(MFa) Rm(MFPa) A% n K AMPa)

228 389.7 49,9 0:154 167
2257 398s4 S0.5 0197 1511
245 419,77 9S24 0,186 172.9
2395 40742 45 0,183 168
224,3 40941 47,8 0,197 153.2

POURCENTAGE DTAZOTE : 0,135 %

Grosse taille de grains

£ en s-1 o0 I%(MFa)lerD 8% (MFa) Tl%(MFPa) o2%(MPa) o3%(MPa) c4%(MFa)

Q.00003 i11.2 1224 143 173.3 208 187.8
QL0004 110 i2i,e 1absb 163.7 1748,1 190.3
0,001 1062 118,47 1350 16641 180.2 194,828
0,004 P2:4 1037 130 14547 15946 175,3
0.01 110 128244 15244 165.8 178,1 190,8
cIA%(MFa)  Rm(MFa) A% 1 EAMFa)

201,9 374.1 TG1l.7 04159 147,8

20441 383.5 222 04134 130, 4

2084 395.3 49,3 Oalb 152.8

188 7947 45.1 0177 133.1

203n4 37441 4744 O,148 153.8

“Pableau II-T3-d: Caractéristicues en fonction de la vitesse
de déformastion. Acier "2"™ & T = 600°C
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TEMRPERATURE : &D0 (0
CARALTERISTIOUES EN FONCTION DE LA WITEZSE DE LDEFORMETIOHN

FOURCENTAGE DAZOTE : 0.235%
FPetite taille de grains

é en s-1 JO,l%(MPa)aO,E%(MPa)FUIZ(MFa) o2% (MFPa) c3% (MFa) T4% (MFa)

8E-QS 135 153.:6 199.3 2204 23%,3 2574
0, 0004 160 186,11 235+ 4 278.3 299.3 317.6
0,001 12,4 172.4 213,3 242\ 261.4 c80,1
Q004 158.46 174,7 az2 245.,3 266 28532
0,01 133:6 14844 197 219 7 238,6 2575
oS4 (MFa) Rm(MFa) A% n EA(MFa)

273 46334 47,2 0174 200, 2
235,82 491 49,2 0,198 24T 46
298,4% 476 S1.9 0,135 222
303 486 4b.2 0,133 22461
275.8 44hé 42.7 0,177 198.8

FOURCENTAGE D"AZ0OTE : ©,23%%
Moyerme taille de grains

€ en s=1 cOs 1AMFa)cQ.24(MFa) clA(MFPa) a2%MFa) o3%(MFa)  c4%(MFa)

8E-0O5 125 143.6 180.6 _ 197 21i2.8 227
0. 0004 11i0.8 1246,7 169,7 186.8 20143 2i2.7
0,001 134.9 161,11 211.3 229.6 2445 261
05004 141,1 163 21046 228.7 244,3 239,53
0.01 141.8 16141 208.35 226.3 242 25971
o34 (MFa)  Rm(MFa) A% n FA(MFa)

242.2 431 07 01149 182.4
229 4i12.2 4714 Os166 169
273.+3 a49,7 2,1 0:149 21141
273 451 49,3 0,151 209.8
272852 G4344.7 49,1 01166 204

FOURCENTAGE D AZOTE : 0,233%
Grosse taille de grains

[ ]
€ en s-1 Q1% (MPa)crD.2%(MFa) ol%(MFa) 2% (MFa) - o3% (MFa) o4 % (MFa)

0,00008  137.4 148.6 171 182.1 192.6 202.8
040004 134:6 14344 182 1892.2 201.7 216
0,001 14441 12844 19241 208,77 225 4 239.7
0,004 1324 141,83 144 44 L7724 188.4 2C0L0
C’gC‘l 1‘3217 1‘:81&? Eiaus EE'.L.)!E

THAMFa)  Em(MFa) A% n EAMFa)

213.7 401 46 0.8 4,109 17244

2532 4319 38.4 0.123 197
212 41447 T4 a3 Dy11 1653
24144 G448 47,2 P 1771

Tableau II-13-d: Caractéristiques en fonction de la vitesse de déformation

acier "3" 3 T = 600 °C



Il est bien connu que I'affinage du grain est un important procédé de
durcissement des polycristaux. De plus, I'azote en hétérointerstitiel durcit
considérablement l'austénite et améliore par 1a méme la résistance a la traction et
au fluage. ' _

Notre objectif est d'analyser le réle conjoint de l'azote et de la taille de grain
sur la plasticité monotone des aciers inoxydables austénitiques Z2 CND 17-12. L'effet
est étudié pour des teneurs en azote de 0,033 a 0,235 % poids, et des tailles de grain
de 30 a 300 m, pour diverses vitesses de déformation, dans le domaine de température
20-600°C.

Le durcissement par solution solide d'azote est linéaire avec la teneur en azote,
tant pour la limite d'élasticité que pour les contraintes d'écoulement. Le durcissement
par affinage du grain répond a la loi de Hall-Petch en d”1/2, Les paramétres de la
loi de Hall-Petch se décomposent en plusieurs termes qui font apparaitre un
durcissement d'écrouissage de I'austénite monocristalline indépendant de la teneur
en Azote, un durcissement par solution solide d'azote, indépendant de la taille de grain,
un durcissement par affinage du grain, indépendant de la teneur en azote, et un
durcissement d'interaction azote-taille de grain.

A vitesse de déformation donnée, chaque terme est exprimé en fonction de la
température et de la déformation plastique. Les différents durcissements sont
interprétés a la lumiére des théories de durcissement par solution solide interstitielle
des réseaux CFC, des théories de I'écrouissage, des théories de durcissement par
affinage du grain, et de l'influence de l'azote sur le mode de gissement des
dislocations.

~

MOTS CLES :

ACIERS INOXYDABLES AUSTENITIQUES - AZOTE INTERSTITIEL - TAILLE DE
GRAIN - LIMITE D'ELASTICITE - CONTRAINTE D'ECOULEMENT - TEMPERATURE
AMBIANTE - HAUTE TEMPERATURE - RELATION DE HALL-PETCH.





