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RESUME

Les effets bénéfiques de I’ azote sur les propriétés mécaniques et de résistance a la
corrosion, désormais reconnus sur les aciers inoxydables austénitiques, ont suscité un
engouement pour le développement d aciers inoxydables biphasés austéno — ferritiques
(communément appelés aciers duplex) a forte teneur en azote dont I'intérét réside dans les
plus faibles quantités d’ é éments d’ alliage de colt éleve.

L’ objectif principal de ce travail est déudier le comportement en fatigue
oligocyclique de nouvelles nuances d' aciers duplex et de déerminer la microstructure
conférant les meilleures propriétés.

Des essais de fatigue oligocyclique effectués a I'air sur deux aciers duplex, dont la
teneur en azote est de 0.24% et 0.4% et dont les proportions de phases sont respectivement de
50%01/50%y et 30%0./70%y, ont conclu & une dépendance du comportement des matériaux en
fonction du niveau de déformation. Les observations des éprouvettes en microscopie en
balayage ont montré que, pour les faibles amplitudes, la déformation plastique est
essentiellement localisée dans |'austénite. Au dela d’'une certaine déformation, les deux
phases accommodent de maniére interactive cette déformation plastique.

La présence d'un milieu corrosif entraine une diminution générale des durées de vie
des matériaux, sauf pour |’acier contenant 0.4% d azote qui se montre moins sensible. De
méme, un vieillissement de 200 heures a 475°C réduit considérablement les durées de vie de
I"acier a 0.24% d'azote alors que la résistance du deuxieme aliage n’est pratiquement pas
modifiée.

Quelles que soient les conditions, les réductions de durées de vie ont
systématiquement été attribuées au comportement de la phase ferritique. Elaborer ces nuances
d aciers duplex a 0.4% d azote favorise des structures a 70% d' austénite et conduit a un

comportement en fatigue oligocyclique intéressant.

Mots Clés: Aciers inoxydables, aciers austéno — ferritiques, duplex, azote, fatigue
oligocyclique, corrosion, vieillissement a475°C

Discipline : Sciences des Matériaux
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INTRODUCTION

Jusgu’ a une période relativement récente, lors d’ une utilisation en milieux sévéeres, le
choix se portait généralement sur des aciers inoxydables austénitiques dont les plus connus
sont les aciers de type Z2 CND 17-12 (AISI 316L). lls présentent, en comparaison avec les
nuances ferritiques, des propriétés de résistance a la corrosion élevées qui S accompagnent
mal heureusement de caractéristiques mécaniques plus faibles (telles que la limite d’ élasticité
ou la contrainte a rupture par exemple). C est pourquoi les ingénieurs ont redoublé d’ efforts
pour obtenir des matériaux répondant a la fois aux critéeres de résistance mécanique et de

tenue ala corrosion mais aussi pour essayer de diminuer leur prix de revient.

Depuis la « découverte » d' une nouvelle famille d’ aciers, les aciers biphasés constitués
alafois de ferrite et d austénite, il s'avére que le choix des nuances austénitiques n’est plus
forcément trés judicieux. Méme s'il a falu attendre quelques décennies supplémentaires et
I’ apparition de techniques nouvelles pour maitriser I'élaboration de ce genre d aciers de
maniére plus facile et surtout plus fiable, et pour les utiliser de maniere plus intensive, leurs
propriétés, et en particulier leur résistance face a la corrosion, s avérent étre tout a fait
comparables!, comme la montre la figure 1 ou sont représentées | es températures critiques de
pigQration et caverneuse d’ aciers austénitiques et duplex.

a) b)
100 T"C 100 + °C
80 + Super-austenitic Duplex 80 +

Super-austenitic Duplex

60 + 60 1+
40 1 40 |
20 ¢ 20 }
0 1 NI . N L 1 1 0 =
} t } T + } t T } { } 0 + { 4 {
| 36 317 UR R UR UR UR "UR 'SAF 316 3177 WR  UR UR UR UR UR

‘ LNM B6 B26 35N 45N 45N 52N 250 LNM B6 B26 35N 45N 45N 52N

* + 7 + +

Figurel: a) Test ASTM G48A de pigdration dans une solution deFeCI3 a 6%
b) Test ASTM G78 de cavernation dans une solution deFeClI3 a 6%
Figurel: a) Test ASTM G48A pitting in a 6% Fecl3 solution
b) Test ASTM G78 Crevicein a 6% FeClI3 solution

Gréce au développement de nouvelles nuances (les superduplex), il parait assez
évident que ce type d'aciers est tout aussi performant que les meilleurs aciers austénitiques

(appel és superausténitiques).
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INTRODUCTION

Cette étude, réalisée au sein du Laboratoire de Métalurgie Physique et Génie des
Matériaux a Lille, siinscrit dans le cadre d'un contrat européen CECA dont le titre est
« Development of Nitrogen Duplex Stainless Steels with Optimised Microstructure and
Texture by Improvement of the Forming Process » (Références 7210-MA/133,134,323,324).
Les différents partenaires relatifs a ce travail sont I’Université Rheinisch — Westfdlische
Technische Hochschule a Aix La Chapelle (Allemagne), les sociétés Creusot Loire Industries
(France) et Bohler Edelstahl GmbH (Autriche).

Ce contrat a pour objet de comprendre les liens entre les additions d azote, les
proportions de phases et la microstructure finale du matériau. La partie impliquant plus
particulierement notre laboratoire a Lille est consacrée aux essais mécaniques, et plus

spécialement aux problemes de résistance alafatigue.

Ce manuscrit va donc rassembler différents résultats obtenus dans le cadre de notre
contribution au projet ainsi que les conclusions que I’on en atiré. 1| comporte quatre chapitres

dont le contenu est e suivant :

- L’éude bibliographique qui sera faite dans le premier chapitre nous permettra tout
d abord de comprendre I'intérét d’ une telle étude par rapport a ce qui a dgja été réalisé sur

le sujet en abordant les différents thémes relatifs au travail.

- Lechapitre Il, par une éude complete d'un acier duplex a 0.24% d’ azote, nous donnera
une solide base de données et nous servira de référence pour la suite du manuscrit et pour

sa compréhension.

- L’influence de parametres externes ou internes au matériau tels que I’ environnement ou la
microstructure sera abordée dans le chapitre I11. Une étude systématique du comportement
mécanique et de I’endommagement surfacique des matériaux sera également effectuée

dans ce chapitre.

- Enfin, le chapitre IV est consacré a la discussion de tous les résultats expérimentaux

obtenus et exposés dans les deux chapitres précédents.

Pour finir, une conclusion générale cherche a donner une vision globale des résultats

obtenus lors de cette étude.
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CONCLUSON GENERALE

Gréce a des propriétés mécaniques et une capacité de résistance a la corrosion tres
attrayantes, la place des aciers inoxydables duplex dans de nombreux domaines pour lesquels
le milieu environnant est souvent agressif (tels que les industries chimiques, pétroliéres,
papetieres, navales, etc...) est devenue tres importante depuis la fin des années 1980.
Toutefois, il savere que I'utilisation de ce type d aciers reste parfois limitée car les
mécanismes décrivant leur comportement sont parfois ma connus car relativement

complexes.

Le développement de nouvelles techniques d’ élaboration, qui a entrainé la possibilité
d’un contrdle rigoureux de la composition chimique, a permis de créer de nouvelles nuances a
forte teneur en azote. En effet, cet éément chimique ayant amélioré les propriétés mécaniques
des aciers inoxydables austénitiques, réputés pour avoir de bonnes propriétés de corrosion
mais étant limités du point de vue de la résistance mécanique, des efforts de recherches et
développements ont été consacrés a I’ éude de ses effets dans les aciers duplex avec I’ espoir
d’ avancées significatives. Depuis, il est montré que les aciers duplex a |’ azote présente a la
fois de meilleures propriétés mécaniques (augmentation de la limite d' éasticité par exemple)
et de résistance ala corrosion (contre la corrosion localisée en particulier). De plus, I’ addition
d’ azote permet une diminution de la quantité de nickel grace a son pouvoir gammagene ce qui
conduit a des aciers inoxydables austéno — ferritiques « bon marchés » qui se révelent étre de

trés sérieux concurrents pour les nuances austénitiques.

Dans ce travail, nous nous sommes attachés a éclaircir les mécanismes gérant le
comportement en fatigue d’ aciers duplex al’ azote en identifiant en particulier le role des deux
phases austénite et ferrite. Des conditions spécifiques d'essais correspondant a des
environnements « agressifs» ou a des utilisations severes (fragilisation a 475°C) ont été

étudiées.

L’ étude du comportement en fatigue oligocyclique a I'air d'un acier inoxydable
duplex contenant 0.24% d' azote aux proportions de phases équivalentes a conduit aux

conclusions principal es suivantes :
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CONCLUSON GENERALE

e |le matériau présente un comportement de durcissement — adoucissement lors d'une
sollicitation cyclique dont la durée et I’amplitude dépendent du niveau de déformation

¢ |la déformation plastique est localisée soit majoritairement dans |’ austénite avec quelques
zones de ferrite endommageées pour les déformations inférieures a 1% soit dans les deux
phases pour |es déformations supérieures

e |"amorcage des fissures se produit exclusivement dans I'austénite & bas niveaux de
déformation alors qu'il s effectue dans la ferrite pour les hauts niveaux de déformation.

Amorcage et propagation des fissures se font de maniere transgranulaire.

Le méme acier testé dans des conditions de fatigue — corrosion a montré une forte
sensibilité au milieu (solution aqueuse de chlorure de sodium) : diminution des durées de vie
du matériau d’'un facteur 2 par rapport aux celles obtenues a I'air. Ceci est di a un
endommagement précoce et plus prononcé de la phase ferritique qui subit principa ement
I” effet néfaste du milieu.

Nous avons également cherché a comprendre I’ effet d’un vieillissement a475°C sur ce
matériau. Il S'est avéré que ce traitement engendre une forte augmentation des niveaux de
contraintes qui S accompagne malheureusement d'une diminution catastrophique de la
résistance alafatigue spécialement pour des sollicitations élevées. Bien que I’ effet soit moins
important pour des déformations plus faibles, il reste tout de méme pénalisant. Ces
diminutions de durées de vie sont directement liées au durcissement prononcé de la phase
ferritique causé par le traitement thermique qui entraine une fragilisation importante de la

phase.

L’ augmentation de la teneur en azote jusgu’a 0.4% entraine une plus grande stabilité
de la phase austénitique ce qui conduit a un acier ne contenant plus qu’ environ 30% de ferrite.
Les niveaux de contrainte atteints sont alors plus importants grace au durcissement par
solution solide de I'austénite. Malgré cela, I'azote facilitant le glissement planaire des
dislocations dans I’ austénite conduit a un adoucissement cyclique du matériau également plus
important. Cet adoucissement de la phase austénitique entraine une diminution de sa capacité
a accommoder la déformation plastique qui provoque un transfert de charge sur la ferrite qui

se produit plus tét que dans le matériau de référence a 50% de ferrite. Ceci se retrouve lors de
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CONCLUSON GENERALE

I” étude de I’'endommagement surfacique et la localisation des bandes de glissement ou des
systemes d extrusions — intrusions dans la ferrite se forment méme pour les niveaux de
déformation plastique les plus faibles. Toutefois, |I'azote en modifiant les proportions de
phases o et yne conduit qu’a une teneur en azote dans I’ austénite a peine supérieure. Ceci
n’entraine pas d’ adoucissement trop sévere et limite les conséquences négatives. De maniére
cohérente avec cette remarque, les résultats de fatigue a I'air ont montré que malgré
I” augmentation des niveaux de contrainte, les durées de vie de I’ acier duplex a forte teneur en

azote restaient équivalentes a celles du matériau de référence.

Ladiminution de la quantité de ferrite au sein du matériau biphasé a entrainé des effets
bénéfiques sur son comportement en milieu corrosif mais également lorsqu’il a subi un
vieillissement a 475°C. En effet, dans les deux cas de figure, la diminution de la quantité de
phase rendant plus fragile le matériau permet une réduction de la vitesse de propagation de

I’endommagement, comme par exemple celle des fissures.

Pour conclure ce travail, il semblerait donc qu’'un acier inoxydable duplex dont la
quantité de ferrite a été limitée a environ 30% du volume total soit le plus adapté pour un bon
comportement mécanique en fatigue dans des conditions spéciales d' utilisation (corrosion,
vidllissement). De plus, un léger maintien dans des gammes de températures proches de
475°C permettrait d’'assurer des niveaux de contrainte plus éevés malgre |’ adouci ssement

cycligue mis en évidence.

2001© BUSTL & MASSOL Karen. - Localisation : BU Lille 1

191



	Thèse
	Résumé
	Table des matières
	Introduction
	Conclusion

	droits: 2001© BUSTL & MASSOL Karen. - Localisation : BU Lille 1


