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Introduction générale

Introduction générale

Les matériaux en général et les métaux en pasdicabnstituent un réle important pour
tout développement industriel ou progrés tetdgique. Une grande partie de l'activité
économique des pays industrialisés est rataclaux matériaux. Vu les exigences de
lindustrie moderne, de nombreux programmes de erebe sont en route pour le
développement d'autres matériaux plus performamsoes codlteux tels que les composites, les
céramiques, les polyméres etc...., mais les alliagégalliques occupent toujours une place
importante, car les caractéristigues de ces derrs&méliorent de jour en jour grace aux
recherches.

Les propriétés d'emploi des métaux et alliages séterminées en grande partie par la
morphologie et le degré de dispersion des phaséslegu constituent, c'est-a-dire par la
microstructure. Aujourd'hui maitriser les microstures en vue d'optimiser telle ou telle propriété
est réalisable par des traitements thermiques emmthmécaniques appropriés, qui sont fondés
sur les possibilités de transformations stmates. A cet égard les métallurgistes se sont

posés deux questions importantes:

- Pourquoi une transformation se produit-elle?

- Comment se produit une telle transformation?

L’acier, alliage de fer et de carbone contenant naaximum 2.14% de ce dernier.
Contrairement a la fonte, I'acier est ductile. liiaple des aciers a se déformer plastiguement
dépende de plusieurs facteurs qu'il est nécesdaimnnaitre, en vue de maitriser les procédés de
mise en forme, soit a chaud, soit a froid (laminageboutissage, etc....).

Les modifications structurales obtenues par trat@nthermomécanique permettent de
conférer a un matériau des propriétés particuliad=ptées a sa meilleure utilisation sous forme
des piéeces finies. La déformation produit égalenuenéffet durcissant, éliminé partiellement par

la recristallisation, ce dernier joue un réle iraportant dans I'affinement des grains.

Le but de notre travail est I'étude de Il'affinememes grains dans une tdle d'acier
hypoeutectoide et la compréhension des différeptténomenes liés a la recristallisation, et

ce ci a l'aide des traitements thermomécaniques.
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A cet égard différentes techniques d analysesténitdisées notamment :
- la diffraction de rayon X.
-la microscopie optique.
- Microscope électronique a balayage (M.E.B).

-La microdureté.

La these se compose d’une introduction ou on pté&dentravail, d’'une conclusion ou on

résume I'essentiel des résultats obtenus et deegciadpitres repartis comme suit :

- Le premier chapitre traite les différents traigts thermomécaniques.
- Le deuxieme chapitre est consacré a I'affinendestgrains dans les aciers.
- Le troisieme chapitre est consacré au matériadi@et aux méthodes expérimentales utilisées.

- Le quatrieme chapitre rassemble les résultaenoistet leur interprétation.
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l.1 Mise en forme des métaux et alliages

[.1.1 Introduction
Les lingots métalliques obtenus par coulée du niguaide peuvent étre déeformé directement
sans enléevement de matiére sous forme de produitsles cotes sont bien définies. Les opérations

de mise en forme se font par déformation plastique.

Les principales opérations sont le forgeage, lanage, le filage, le tréfilage, I'emboutissage.
Elles peuvent étre faites a froid ou a chaud, suilanature du matériau utilisé. Elles ont podietef
de provoquer dans le métal la formation d’'une textdont les caractéristiques dépendent de la
température de I'opération et qui peut s’accompageephénomeénes de recristallisation quand la

déformation a été conduite & une température suffisent élevée.[1]

I.1.2 Essais de forgeage

C’est I'opération qui consiste a déformer un lingontexercant sur le métal chaud des efforts de
pression et de percussion. Le métal est dit corr@yr utilise a cet effet des outils qui peuvene ét
le marteau, pour les pieces de petites dimensiensarteau-pilon de plusieurs dizaines de tonnes,
ou la presse de plusieurs milliers de tonnes peaitihgots pesant quelques tonnes ou dizaines de

tonnes.

Les pieces mises en forme par forgeage présentemttexture bien définie, donc des
caractéristiques mécaniques précises. Le forgeagdimgots provoque une homogénéisation par

effet mécanique (écrasement de la structure denek)tet par effet thermique (diffusion) [1]

[.1.3 Le Laminage

C’est I'opération qui consiste a déformer un métalle faisant passer entre deux cylindres
dont I'écartement est inférieur a I'épaisseur abiti Elle peut étre exécutée a froid ou a chaud. Le
deux cylindres du laminoir tournent dans des s@mo®es. Les frottements qui prennent naissance
entre le lingot et les cylindres forcent celui-lavancer (figure 1). Pour préparer des produitsspla
on utilise des cylindres a génératrice rectiligReur obtenir des produits présentant des formes

particulieres, on emploie des cylindres a cannslure
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La réduction d’épaisseur du lingot s’obtient deofadiscontinue par passes successives dans le
méme laminoir dont I'écartement des cylindres esgpessivement diminué, en continu en utilisant
des laminoirs placés en série. Le taux de réduduenl’on peut obtenir & chaque passe dépend de la

nature du métal et de la température a laguelpgfation est effectuée.

Le laminage a froid a pour effet d’augmenter laittnglastique, la résistance a la rupture et la
dureté, et diminuer 'allongement du métal. Lors¢joa veut rendre au métal ses caractéristiques
mécaniques, on le soumet a un recuit a une tenypératii dépend de la valeur des caractéristiques
désirées. Au cours du laminage, la déformation @tahse fait essentiellement dans le sens du
déplacement du lingot dont la longueur augmentehaque passe. Cependant, il se produit
également un léger élargissement du lingot. Cefgiéement dépend d’'un certain nombre de
facteurs comme I'épaisseur initiale du lingot, deréduction d’épaisseur provoquée par chaque

passe, du diametre des cylindres, de la tempéretanegssi de la nature du métal. [1]

Figure 1: principe de laminage [2]
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[.1.4 Emboutissage

C’est I'opération qui consiste a transformer urle flane en une surface non développable.
Dan la pratique, 'emboutissage d’'un flan se fdia@le d’un poingon, d’une matrice et d’'un serre —
flan.

Le métal présente deux zones de déformation :

*Une expansion dans la zone de contact avec leqoin

*Un rétreint dans la zone située sous le serre-flan

L’emboutissage peut étre effectué a froid ou a dh&ette techniqgue permet d’obtenir des
pieces de forme trés variées et une production rtapte en peu de temps. Pour certaines
opérations, 'emboutissage s’accompagne d’un &g par exemple pour la préparation de douilles
d'obus. Il ne permet pas d'obtenir des angles wifsdes pieces peu déformées. En effet, la

déformation élastique est alors trés grande pgrora@ la déformation totale.

Par emboutissage a chaud, a une température supéid¢a température de recristallisation, la
piece obtenue n’est pas écrouie. Par contre, lerBgmboutissage est effectué a froid, le métal est
écroui, donc sa limite élastique et sa résistanda @pture augmente alors que sa capacité a

I'allongement diminue.

Les contraintes qui prennent naissance sont complex le métal déformé peut étre trés
anisotrope. De nombreux métaux et alliages peuedtrst déformés par emboutissage. Il est
guelquefois indispensable de procéder a un reatrié €haque passe pour obtenir une déformation
suffisante. Une partie de I'énergie dépensée esirbbe par le frottement de la téle sur I'appareil.

L'utilisation d’'un lubrifiant permet de diminuer ite perte d’énergie.

Le coefficient d’anisotropie d’'un méthk €1/e2 ouer ete2 sont respectivement les

déformations rationnelles principales en largewreépaisseur obtenues par les essais de traction,

caractérise I'aptitude du métal a se déformer geirg. Le coefficient d’écrouissagecaractérise

L'aptitude du métal a se déformer en expansioastlobtenu a partir de la courbe rationnelle
de traction 5 = ke, [1]
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Figure 2: principe d’emboutissage [2]

[.1.5 Le trefilage

Depuis quelgues années déja du modele simple tais@nvenir les théories de la plasticité
ont permis de choisir, pour un matériau donné, ¢dleure compromise usure/débit d'une filiere.
Les notions de seuil de déformabilité sont rapidenapparues dela desquels la rupture semble

inéluctable et figeant ainsi les parameétres ddags [3] [4].

Le tréfilage permet d’obtenir une piéce cylindrigere forcant son passage dans une filiere
(figure3). Le métal s’allonge et sa section se itédon dit qu’il file. La filiere forme un cbéne de
demi angle au sommet appelé angle de filiere. Du da la symétrie axiale du procédé, la
déformation est dite axisymétrique.

Le taux de déformation par tréfilage est défini lparelation suivante :

€% = (S—S/ S) x 100

Ou Set S sont respectivement les valeurs des sectionalgstiet finales du fil.

Le tréfilage en tant que procédé de mise en forae thatériau donné, est caractérisé par
différents parametres : le choix des parametregaldage garantissant un minimum d’énergie de

déformation, c'est-a-dire quel angle de filierejxtale réduction, vitesse de tréfilage et lubrifiant
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choisir pour minimiser 'effort de traction et l'ue de la filiére, et également par la structurkeet

propriétés du matériau qui déterminent sa capaciéir une déformation €levée en tréfilage [5] .

% | Fliere
Di :
LS80 T S
—\Di
' [ Direction

| E g = de traction
=
%

Figure 3: principe de tréfilage

>

.2 Les traitements thermomécaniques (TTM) :

[.2.1 Définition

On peut définir simplement ces traitements comnmeptecédés permettant de rechercher la
meilleure combinaison des mécanismes structuraux eni jeu par la déformation a chaud
(consolidation, restauration, recristallisationggipitation) et la transformation allotropique, rafi
d’obtenir des propriétés meécaniques améliorées pouracier donné, comparativement aux
caractéristiques obtenues sur la méme nuance pamé&hodes classiques de laminage et de

traitements thermiques postérieurs au laminagd9p]

D’une maniére générale, tout traitement thermomégoanpeut étre décomposé en 4 ou 5
grandes étapes (figu#. La matiére a mettre en forme (billettes, tdleest tout d'abord réchauffee
a une température fixée pendant un temps imposéepampératifs de la production ou les buts
métallurgiques visés. Elle est ensuite transfétéédr de réchauffage a I'outil de mise en forme :
laminoir, pilon de forge... Pendant ce transfertidfroidissement peut étre naturel ou accéléténse
la microstructure sur laquelle la déformation détte imposée pour conduire aux résultats
escomptés. Les opérations de mise en forme sanst riidlalisées dans des conditions de température,
de vitesse et de sévérité de taux de déformatiterrdinées par les buts poursuivis. Aprés mise en
forme, la piece finie est soumise a un refroidissenapte a lui conférer la microstructure souhaitée

éventuellement suivi d’un traitement thermique aécamique final.
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A titre d’exemples, et en se reportant & 'orgaaigme de la figurd, les quelques traitements

thermomécaniques (TTM) suivants peuvent étre destitcinctement :

- Le laminage contrélé qui comporte une déformation de l'austénite stadliivie d’'un

refroidissement naturel a I'air ; il correspond da@nla trajectoire (1)-(3) (figure 4).

- Le traitement thermomécanique a haute températufETMHT) : qui se distingue du
laminage controlé par le refroidissement final & permettant de conférer a I'acier une strectur
martensitique ou bainitigue, auquel on ajoute w@itement de revenu a basse température ; il

correspond ainsi a la trajectoire (1)-(4) .

- Le traitement d'austénitoformagequi est constitué d'une déformation de l'ausegnit
métastable, avec transformation partielle évergusliivie d’'une trempe avant toute recristallisatio
; il est généralement complété d’'un revenu, etespond donc a la trajectoire (2)-(4), également
applicable au traitement thermomécanique des a€ieiB (ransformation induced by plasticity),
dont la déformation finale a froid induit une tréorsnation martensitique conférant au matériau une

trés bonne ductilité lors de son utilisation.

- Les traitements d’isoformage ou de perlitoformagqui consistent a déformer une structure
ferrite-perlite formée par trempe isotherme (ouaigissement continu) et a imposer un revenu au

produit fini ; ils correspondent donc a la trajeed2)-(3) a laquelle s’ajoute le revenu final.
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Figure 4: Différentes étapes du traitement thermomécanigue

[.2.2 Classification :

Les nombreux TTM existants peuvent étre classédras grands groupes selon que la
déformation qu’ils font intervenir est imposée aétah avant la transformation allotropique, pendant
celle-ci ou aux produits de transformation. Lesstrgrandes classes ainsi définies peuvent encore
étre subdivisées pour tenir compte de l'état smmattde la phase métallique subissant la
déformation. Le tablead illustre cette classification en rappelant le schéde principe des
principaux traitements thermomécaniques ainsi ggenbiances d’aciers auxquelles ils peuvent étre
appliqués. Les commentaires suivants peuvent étmraulés pour chacune des classes de TTM

précédemment définies.

[.2.2.1 Traitements thermomécaniques avant un changent de phase

Ceux qui ont fait I'objet d’études détaillées pentvétre classés en distinguant successivement
les traitements a hautes et a basses tempéraass.les traitements thermomécaniques a haute
température (TTMHT) (température comprise entre @0IR00°C), conduisant aprés transformation

et écrouissage a une phase austénitique stablghéemmenes de restauration ou de recristallisation
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sont importants. On distingue souvent le laminaga@rélé du laminage a tiede bot-cold rolling,
Dans ce dernier, la déformation est effectuée &ehtampérature (au-dessus dg ét on cherche a «
bloguer» la structure introduite au cours de l@mhéation par une trempe rapide. Dans le laminage
contrdlé, on impose un cycle précis de températdeesiéformation et d’écrouissage lors des
dernieres passes, la derniére passe de laminagetétgours effectuée au voisinage du point de

transformatiory — o (au-dessus ou au-dessous).

Dans les traitements thermomécaniques a basseraome(TTMBT) (température inférieur &
Acs), conduisant aprés transformation et écrouissageeaphase austénitique métastable, le TTM
qui a été le plus étudié est certainemeatidténitoformage appelé encorausforming dans la
littérature anglo-saxonne, pour lequel la défororatest effectuée dans le domaine de I'austénite
métastable.

[.2.2.2 Traitements thermomécaniques en cours darmmpement de phase:
En se référant aux phases qui apparaissent au doursnaintien isotherme ou d’'une trempe,

on peut distinguer deux types de traitement.

Isoformage
Ce traitement qui consiste a effectuer la déforomatians le domaine des températures ou

s'effectue la transformation austénite-ferrite piteetoide et perlite est encore appelé dans la
littérature anglo-saxonisoforming. Il permet d’obtenir une répartition fine de cadside fer FC
dans une matrice ferritique finement polygoniséaduisant a d’excellentes propriétés de traction et

de résistance aux chocs pour des aciers se tram@fonormalement en ferrite et perlite.

Le marformage

Ce traitement, correspondant a une déformationsaebtempérature, voisine de Ms, est bien
connu dans l'utilisation des aciers inoxydablesténiques. En effet, il est possible de relever le
point Ms correspondant a la transformation austemiartensite en appliquant une contrainte. La
transformation martensitique ainsi induite par défation permet d’obtenir des limites d’élasticité
importantes tout en conservant une ductilité apabée. Diverses dénominations sont utilisées dans

la littérature anglosaxone pour ce traitement corrsr@ling ou marworking.

10



Chapitre | Traitements thermomécaniques

[.2.2.3 Traitements thermomécaniques apres un chamgnt de phase :
Le traitement de perlitoformageonsiste a déformer une structure ferrite-perlitaurge
température correspondant au domaine de formagaretle structure, avec ou sans refroidissement

intermédiaire. La déformation est suivie d’un réeui-dessous de Acl.

La déformation permet d’accélérer la vitesse dégkrisation de la cémentite et d’obtenir des
structures adoucies et malléables plus rapidemenpgr traitement thermique de recuit. Son champ
d’application est celui des aciers destinés adpde a froid. Le traitement qui consiste a déforiaer
martensite avant revenu, que l'on appeft@rstraining, permet également d’atteindre des

durcissements importants.

11
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Moment
de la Température| Produit sur | Dénomination Schéma Aciers
déformation Type de lequel du traitement concernés
par rapport déformation | s'effectue
ala la
transformation déformation
de l'austénite
TTMHT
au-dessus de¢ Tous
la A3 Austénite
stable
Avant | .
Aciers
Laminage de
contrblé construction
métallique
Aciers
Ib au-dessous| Austénite TTMBT faiblement
de A3 métastable | Austénitoformage| ou fortement
alliés
Aciers
lla | entre Alet| Austénite Isoformage a
Ms et ferrite- transformation
Il perlite perlitique
pendant ou perlite
Marformage : Aciers
IIb proche de | Austénite | — traitement des austénitiques
Ms et aciers TRIP (1) etsemi-
martensite | — zerolling (2) austénitiques
Aciers a
Il | llla | au-dessus de¢ Ferrite- Perlitoformage transformation
Ms perlite perlitique
Apres
Aciers a
Illb | au-dessous| Martensite Marstraining structure
de Ms martensitique

Tableau 1: Différentes classes de traitements thermomécaniffi]

(1) TRIP: transformation induced plastici{) Marformage

12
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[.2.3 Commentaires bibliographiques

Tous les auteurs s’accordent pour dire que les TTMidnnent un gain appréciable des
propriétés lorsque la température de la (ou deéeymétion(s) est basse (voisine despdorsque le
maintien entre la fin de la derniére déformatioreetiébut du refroidissement est court, et que la
vitesse de refroidissement est rapide. On peuttejogqu’une grande vitesse de déformation est
favorable. Ces conditions rappellent les problérd&scrouissage et de recristallisation apres

déformation a haute température.

L'état structural de l'austénite est trés importpoisque I'on assiste a une compétition entre
I'écrouissage et la recristallisation. Tous le#fiagls préconisés visent a obtenir un état strattde
'austénite qui est le plus a méme de fournir danes propriétés aprés une transformation sans
diffusion (martensite) ou aprés une transformat@wec diffusion (ferrite-cémentite). Pour cette
raison, il n’y a pas unanimité sur 'importanceldeléformation idéale. En effet, ce paramétreiést |

a tous les autres par le biais des recristallisat&atique et dynamique.

En général, tous les facteurs qui conduisent a stnecture austénitique modifiée par
écrouissage sont favorables, pour peu que cetests suffisamment stable dans le temps vis-a-vis
des cinétiques de recristallisation, pour quedadformation ait lieu sur cette austénite diffézahs
celle que I'on obtiendrait dans le traitement thigua de réféerence. C’est pourquoi, dans le cas du
laminage controlé (ferrite-cémentite), on peut censer la faible vitesse de refroidissement en
écrouissant un peu avantzAftempérature a laquelle I'austénite commence &aesformer en

ferrite au refroidissement).

Enfin, concernant la relation entre les TTM desetypa et Ib, 'accroissement de résistance
mécanique obtenu par les TTMHT n’est pas aussi fitapb que celui obtenu avec un procédé

comme l'austénitoformage.

Les figures5 et 6 montrent qu’un traitement thermomécanique de typstémitoformage
(ausforming) permet d’obtenir, par lI'intermédiaire d’'une dimiimn de la température de laminage
et d'une augmentation du taux de déformation, wnceesement simultané de la limite d’élasticité et

de la résistance mécanique a la rupture d’aciars détérioration importante de leur ductilité.

13
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Les développements suivants sont axés sur lertraitethermomécanique dans le domaine de
lausténite meétastable, type austénitoformage, @tede de l'influence des parametres de ce TTM

et des facteurs a l'origine du durcissement patéaitsformage.

2600
=
a
S 2400
-]
T 5200
40

20- .J,f’“'_°—___——ﬁ

0 | T J T
400 500 600 700

Tempéarature de laminage (°C)

A, limita d'dlasticité apparente

Z  stricion

Températura d’austdénitisation 930 °C
Taux de délormation 21%

Trampe et revenu 200 °C

Z (%)

Figure 5: Effet de la température de laminage sur la érdiglasticité et la striction d’'un
aciera0,44% C-3,0% Cr-1,5% Ni [9]

Taux de déformation par laminage (%)

A allengemant & la rupture

R, résistance 3 la traction

R, fimite d'élasticité apparente

Z  striction

Températura d*austénitisation 930 °C
Températura da laminage 540 °C
Trempa at ravenu 330 °C

Figure 6 Effet du taux de déformation par laminage sammpriétés mécaniques de
traction d'un acier a 0,31 % C - 3,0 % Cr - 1,5 %8|
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1.3 Exemples d’études

[.3.1 Traitement thermomécanique du laminage a temgrature controlée
[.3.1.1 Optimisation du laminage des aciers de constructi©sMn-Nb
L’acier C-Mn-Nb utilisé a la composition chimiquarts le tableau suivante:

MN Sl AL N NB
0.1 1.250 0.2 0.03 0.0106 0.027

Suivant les conditions de laminage, la limite dsélEté varie de 380 a 500 MPa et TK50 % de
75°C a 125°C.

La figure7 montre de facon synthétique le résultat de cetiiendgation :

— température de réchauffagey=T1 150°C.

— température de fin de laminage : TFL = 820°C.

— vitesse de refroidissement 8 ¥ 10°C/s.

— température de bobinagee ¥ 550°C.

— limite d’élasticité : Re = 490 MPa ; BK% = — 120°C.

Par rapport au cas de I'acier C-Mn, il faut prenginecompte la précipitation des carbonitrures
de niobium qui accroit la limite d’élasticité maiggrade la résilience, en particulier lorsque les

précipités sont tres fins.

. —&0
2
%ﬁ -
" _and T, 0 1230
1180
TFL = 860-C
; 1130

-6 e TFL - 820 -C

— 120

- 140 ; T ;

400 450 500

A, (M'mm)

TK g temperature pour lagquelle I'énergie nécessaire a
la rupturs de I'éprouvette Charpy estde 22 joulss

TKZQ.I =t TK5D% évaluent =n parallals

Ici, les autsurs ont utilisé TRyg, car I'autre mesure n'était pas accessible

Figure 7 : Compromis résistance-résilience de I'acier CINn-
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[.3.1.1.1 Température de réchauffage

En abaissant la température de laminage, on likaitemise en solution des précipités Nb(C,
N) et, par conséquent, le durcissement par le miold I'état final. Cette perte de durcissementtn’es
pas compensée par l'affinement du grain austémtidtn revanche, cela permet d’accroitre les
caractéristiques de résilience. Le choix de 1 15¥CQe résultat d'un compromis.

[.3.1.1.2 Température de laminage

L’optimisation correspond a la limite du point dartsformation As car, si la limite d’élasticité
continue d’augmenter quand on termine le laminagesde domaine intercritique, la résilience est,
quant a elle, fortement dégradée.

1.3.1.1.3 Vitesse de refroidissement etérature de bobinage

Au-dela de 5°C/s, l'augmentation de la vitesse dioidissement ne modifie plus les
caractéristiques mécaniques de l'acier considdréenl est de méme en ce qui concerne la
température de bobinage dont l'effet en deca de@08st trés limité. Nous venons de voir
limportance relative des principaux parametresrrtftanécaniques en fonction de la nature de
I'acier, microallié ou non. Le fait remarquable egte, pour une méme analyse chimique, les
caractéristiques de résistance et de résiliencenabs varient dans des plages considérables. Cela

démontre l'intérét des traitements thermomécaniquesain a bandes [15].

[.3.2 Traitement thermomeécanique d’'austinoformage

[.3.2.1 Préambule

En 1954 est publiée la description d’'un nouveawcénié de durcissement par traitement
thermomécanique [10] au cours duquel la déformas@méalise au-dessous de la température de
recristallisation, et cela d’autant plus que le dora d'existence de l'austénite métastable est
important et que la température de déformation ¢ atteinte sans formation appréciable de
ferrite.

Pour un acier type nickel-chrome (4,5 % Ni, 1,5 % @35 % C) qui présente ordinairement,

par traitement conventionnel, les propriétés mépees suivantes :

V dUreté ROCKWEII C ..o e 56,5
Vo limite d’€lastiCite ..........eevvevverrieiimmeme e 2 032 MPa
vV alloNgEMENT ....vviiiiccieiee et 2%
VUSHHICHION e 5%
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L’application du TTM précédemment défini condulear amélioration comme sulit :

vV odureté ROCKWEII C ... e 58
V' limite d’élastiCité ...........oooviiieeviiii e 2 756 MPa
vV alloNGEMENT ...t 12 %
) (11110 o 42 %

[.3.2.2 Amélioration des propriétés meécaniques parsténitoformage
Les résultats de la littérature sont tres nombrebe. traitement thermomécanique a été
appligué a une gamme tres large d’aciers, et stinence a été mesurée sur I'ensemble des

propriétés mécaniques [8].

Les aciers a hautes caractéristiques ont la mesllegponse au traitement. Le gain sur la limite
d’élasticité et sur la résistance a la tractiondesB0 % environ. La ductilité est conservée lesplu
souvent. Les propriétés de résilience et de résista la propagation de fissures sont largement
améliorées. Les conditions de traitement varienindauteur a l'autre, mais les résultats sont

néanmoins directement comparables.

1.3.3.3 influence des paramétres du traitement d&imoformage
1.3.3.3.1'influence de la composition chimiqgue danoformage

L’'austénitoformage n’est applicable qu'aux acieostdle diagramme TTT (figur8) répond
aux conditions suivantes. la courbe de débutatestormation perlitique est repoussée a droite du
diagramme la courbe représentant la loi de refe&nent du métal, de la température
d’austénitisation a la température de déformatiendoit pas traverser le domaine perlitique afin
d’éviter la transformation d’une partie de l'austéren perlite. La courbe de début de transformatio

bainitique doit également étre repoussée a draidiagramme.

Le domaine d’austénite métastable doit étre assge lpour que les variations de température
au cours de la déformation (de I'ordre de 50°Canithage) ne provoquent pas un changement de
phase. Le domaine d’austénite métastable doitrglétevers des temps assez longs pour permettre la
mise en température et la déformation du métakr&ement est, par conséquent, limité aux aciers
suffisamment alliés. Cependant, tous les acierspqasedent un diagramme TTT répondant aux
conditions précédentes ne durcissent pas par #&ostémage. La présence de certains éléments

d’alliage est nécessaire.
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Figure 8: Diagramme schématique de transformation isoteerm

montrant une transformation perlitiqauec longue durée d’incubation [7]

La figure 9 montre que le durcissement obtenu par austénitafgemest sensiblement
indépendant de la teneur en carbone [11]. Aucundeésystématique n'a été entreprise pour
déterminer le rble des divers éléments d’addities,aciers étudiés étant pour la plupart des aciers
connus pour les hautes caractéristiques qu’ils eeemt d’obtenir par un traitement conventionnel
consistant en une trempe martensitique suivie dawenu. Cependant, le durcissement obtenu est
d’autant plus important que la contrainte d’écowdamde l'austénite est élevée, celle-ci étant

contrdlée par la teneur en éléments d’addition.

800

= 80 %
g 600 o
E‘;& 4004 _, l D}
c ]
< 200 50 %
n] T T T T ¥ T T 1
01 03 05 07 09
C (%)
v X wac12
o acier 83 % Cr
x Z40CDV5HE
o 38NCD7T
53, 80 % taux de défarmation

Figure 9: Influence de la teneur en carbone sur l'augnemta
de la limite d’élasticité de différents aciees pusténitoformage[11]
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1.3.3.3.2 Influence des conditions de déformatianls durcissement

L’étude de l'influence des différents parametrestiditement d’austénitoformage des aciers
sur leurs caractéristiques mécaniques permet daufer les conclusions suivantes [7] [13] :

< | atempérature et la durée d’austénitisation ébertit la grosseur du grain austénitique et la
remise en solution des carbures dans les aciéés allinfluence sur le durcissement est tresléaib
(figure 10) :

= 2500

o

= —
=

o 2000 m

) _

S —~

[~ A 0.2

T 500 | —2

20 40 60 80
Temps d'austénitisation {min)

Température d austénitisation 1075 °C
Température de daformation SO0 °C
Taux de défarmation 45 %

Figure 10Influence du temps d’austénitisation sur la tésise

a la traction et sur la limite d’élasticité I'acier Z 30 C 13 [13]

< |es résultats concernant la température de défammaont contradictoires, mais, dans la
mesure ou la déformation a lieu sans changemephdse, on constate que la température n'a pas

d’influence sensible dans le domaine compris eflifeet 550°C (figurdl)

3000

2500 p—at—"—+4

2000

R (MPa)

| 1 T

I
400 450 500 550
Température de déformation {°C}

Taux de déformation 50 %

Figure 11 Influence de la température de déformation yzention

sur la résistance a la tractler'acier Z 40 CDV 5 [13]
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* | e taux de déformation est la seule variable aqutrdle essentiellement la valeur du
durcissement supplémentaire apporté par la défayman phase austénitique métastable (fid@e

» La dureté, la limite d'élasticité, la résistanaela traction augmentent avec le taux de
déformation,

« La forme de la courbe de durcissement n’est pagmle et varie avec chaque acier,

» on observe trés souvent une limite du durcissémagrartir de 70 % de déformation et une

déformation préalable de 20 % environ est nécespainr enregistrer un durcissement appréciable ;

3000

2000

A., (MPa)

1000 % T T T T
0 40 80
Taux de déformation (%)

& A NCD 18

B Z40CDVS

¥ Z3aoCc13

& acier maraging

Température de déformation S00 °C

Figure 12: Influence du taux de déformation par traction
sur la résistance a la traction de différents acier

aprés austénitoformage [13]

* |e durcissement produit par la déformation dedtanite est conservé pour toutes les
températures de revenu et a des températures eleurgupérieures comparativement a un état non
déeformé ; le pic de durcissement secondaire danadiers correspondants est souvent plus faible et

décalé vers les températures supérieures (fifg)re
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HV

800+
700
600

500 T T T T
0 200 400 600

Temperature de revenu (°C)

T

HY duretd Vickers {charge 500 g)

Durde du revenu 2 h

W acier non déformeé

4 aciar déformé (60 %) par comprassion & 500 °C

Figure 13: Comparaison de I'évolution de la dureté d’ureaci
Z 40 CDV 5 traiter ou non par austénitoformage

en fonction de la température de revenu [13]

1.3.3.4 Applications industrielles du traitementalisténitoformage

Le traitement thermomécanique d’austénitoformagessite le contrdle de la température du
produit en cours de formage et une puissance nwgandisponible suffisante fournie par les
outillages pour réaliser des taux de déformatiasine de 80 %, ces deux contraintes étant liéas a |
forme du diagramme TTT de l'acier utilisé [13].

En effet, d'aprés la forme de celui-ci et en cowaet le traitement d’austénitoformage
proprement dit, c'est-a-dire une déformation unigaet dans le domaine de 'austénite métastable,
on constate que, par exemple pour I'acier Z 30 Cl'bBération n’est envisageable que dans le
domaine de température de 350 a 550°C environ.

La déformation effectuée a ces températures relatnt faibles et sur des aciers riches en
éléments durcissants nécessite des contraintesrtempes. Ainsi, pour produire a 500°C une
déformation de 70 % pour I'acier Z 40 CDV 5, la taimte d’écoulement mesurée en traction est
voisine de 1 500 MPa. Par contre, pour I'acier4(DNIB, dont la teneur en éléments carburigenes
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est plus faible et qui permet de réaliser la dé&dirom a de plus hautes températures, les niveaux de
contrainte pour produire la déformation est nettenpéus faible.

Ainsi a 500°C, la contrainte d’écoulement conduisamne déeformation de 70 % est voisine
de 1 000 MPa ; pour des essais a 600°C, elle dsiteéa 750 MPa pour le méme taux de
déeformation. Les applications industrielles de $&@mitoformage, pour obtenir des produits finis a
hautes caractéristiques mécaniques, demandentlaonise en oeuvre de moyens de déformation

puissants, selon la nuance choisie, la températdectaux de déformation requis.

Les caractéristiques de résistance mécanique, déitduet de résistance a la rupture fragile
des aciers « ausformés » permettent I'emploi de meagriaux pour des applications dans la
construction meétalligue (boulons a haute résistamébles) ou mécanique dans les industries

aéronautique (ailettes de turbine, enveloppes deur® de fusée) et automobile (axes de piston,
engrenages) [7] [12] [14].
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II.1. Affinement des grains

En cas général l'affinement des grains peut ce fpar deux mécanismes; traitement

thermomeécanique (la recristallisation), traitentéermique.

[1.1.1 Affinement des grains par traitement thermique :
Une technologie a été congue pour affiner les graies aciers inoxydables duplex en

utilisant la transformation sigma)((6 » Y + o) et sa transformation inversey t o V) .

Les résultats expérimentaux ont indiqué que la @hagerme et se développent a
l'interface é/y et a I'intérieur de la phaseou la température était plus haute. La décompositi
des grains de la pha8een fins grains de ety dans la plage des températures suivantes 650°C-
1000°C et I'obtention des fins grains &léferrite delta) apres transformation inverse{{c V)

améliore la ténacité [16].

Cette technique consiste a régénérer completerasrgrhins ferritiques en passant par la
transformation sigma et ensuite la dissoudre peair @es nouveaux grains fins sous l'influence
du temps de chauffage et la température. L'avantdegeette technique est qu’elle ne produise
pas des défauts ponctuels et des dislocations mérab@ du traitement thermomécanique
(laminage a froid) ; le métal déformé est carasépar une haute densité de dislocations, ainsi
gue par une concentration notable de lacunes. & méthode on peut contréler la taille des

grains.

[1.1.2 Affinement des grains par traitement thermongcanique :

Lorsque le métal a subi une déformation plastiguest dit écroui. Sa structure a été altérée
; ses propriétés physiques et mécaniques ont &léiéss; il n'est plus dans un état d’équilibre.
L’écrouissage se fait généralement a froid (au alessle la température de recristallisation du

duplex).

La recristallisation est caractérisée par le démdoent de nouveau grains aux dépens
d'une matrice qui est dans un état structural mparait [17]. Au cours du recuit des germes
apparaissent; ce sont de nouveaux cristaux d'atientdifférente de la matrice ou ils sont nés.
Ces germes ne sont visibles au microscope optiqua gn stade assez avancé de leur

développement [18]. lls croissent en mangeant laiceaécrouie qui les entoure et, ce faisant,
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affectent des formes plus ou moins régulieres duedes anisotropies de leur vitesse de

croissance, jusqu'a ce qu'ils arrivent au conegtuhs des autres; a ce moment, le stade dit de
recristallisation primaire est achevé et l'on erdems le stade appelé croissance des grains
(recristallisation secondaire). La recristallisativze se produit qu'aprés une certaine déformation

minimale; dite écrouissage critique.

On décompose habituellement la recristallisationleunx stades: germination et croissance,
et la vitesse de recristallisation (volume recliisg& par unité de temps) s'écnit: N*G Ou N est
le nombre de germes nouveaux par unité de tem@sletr vitesse de croissance. Comme ces
deux quantités dépendant du temps, la cinétigueatsstallisation n'est pas une fonction simple

du temps. Pour exprimer la fraction de volume etallisé; on utilise souvent I'équation:

V =1-exp. (-br)

Oun ~1a 2. Le probleme expérimental est la mestparée de N et G.

11.2 Description de la déformation plastique

[1.2.1 Introduction :

L’une des raisons principales de I'emploi trés géle¢ des métaux est leur propriété
d’étre malléable, c’est-a-dire déformation sanstute sous l'effet de sollicitations mécanique
plus ou moins élevées. L'aptitude des métaux aésarmer plastiguement dépend de beaucoup
de facteurs qu'il est nécessaire de connaitre endiune part, des opération de mise en forme
(travail a chaud ou a froid du métal) et, d’autegtpdu calcul des piéces et des constructions,

dans lesquelles on cherche au contraire a eévitate taéformation plastique dans les

constructions de service.

[1.2.2 Mécanisme de la déformation plastique :

La déformation plastique des métaux et des alliagesduits dans les réseaux des défauts
supplémentaires, des dislocations, des lacunegeeatuellement des macles. Le matériau écroui
est caractérisé par une densité tres élevée decdligln [19]. Les déplacements relatifs des
atomes sous l'effet des contraintes externe se leEmtprincipalement par glissement ou par

maclage selon le matériau et les conditions expiates de la déformation [20] [21].

24



Chapitre 11 Affinement des grains dans les aciers

[1.2.2.1 Déformations par glissement :
La possibilité de la déformation plastique parsgiment le long des plans et des directions
privilégiées est liee ; d'une part a une forte dénstomique le long des plans et de ces

directions(tableau 2) et d’autre part a la préselesedéfauts dans le réseau.(fig 14).

structure Direction de Plan de glissement Nombre de systeme
glissement de glissement
c.f.c <110> (111) 12
c.c (110) 12
<111> (112) 12
(123) 14
h.c dépend du rappart <001> (1120)
cl/a (1123)

Tableau 2: le systeme de glissement des différentes strex{22]

Figure 14 : modification de la forme d’un grain sous l'eftii glissement

a) avant déformation ; b) apres déformation [23]

[1.2.2.2 Déformation par maclage :

Le maclage est un mode de déformation beaucoupcplapliqué que le glissement. Dans
ce cas, les atomes des matériaux se déplacentalmsmiére que le réseau non transformé et le
réseau maclé deviennent symétriqgues par rappont @glam de macle. Les macles apparaissent
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comme un mode de déformation complémentaire dseglisnt et ce mode existe fréquemment

dans les métaux c.c (fea température inférieure a la température orcBni@bleaus3).

structure Direction de macle Plan de macle
c.f.c <112> (111)
c.c <111> (112)
h.c <101> (1012)

Tableau 3: les systemes de maclage pour différentes steg{@4]

[1.2.3 Déformation a chaud

[1.2.3.1 Introduction :

On parle de déformation a chaud, lorsque se pramhgtrestauration de la structure, ou une
recristallisation, qui s’oppose a l'effet de I'éaresage. Sa limite inférieure dépend de la vitesse
de déformation; on peut la situer vers 0.4TT:, température de fusion en kelvins). La
température ordinaire peut étre pour certains métae température a chaud. La déformation a
chaud est mise en jeu dans la pratique dans dpes tye conditions trés différentes :

>» Fortes déformations sous vitesses élevées au deuta mise en forme (laminage a
chaud, forgeage, filage....).

» Conditions statiques (ou cycliques) de faible inte, ou ce qui compte d’abord est la

résistance mécanique et la durée de vie des piétasdiéres, moteurs,....).

[1.2.3.2 Déformation & vitesse élevée :
L’aptitude a la déformation & chaud se mesure @é&vrsion au cours d’'un essai de traction

a chaud, ou par le nombre de tours a rupture ars @bun essai de torsion a chaud. Ce dernier

essai permet des déformations et des vitesseélééses { ~ 0.01 a 1007s?) ; il peut constituer

un essai de simulation des procédés industrieferdeage. Les courbes contraintes- déformation
ont une forme caractéristique (fig 15) ; avec unximam suivi d’'un palier, c’est-a-dire d'un état

de régime stationnaire.
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€5 > €y

_— e ¢
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€

Figure 15: type de courbe de déformation a chaud [1]

(c = cte & et T cstes), typique d’'un processus de déformationaud. Le maximum de la
courbe se situe a une déformation d’autant plusdgrague la vitesse est plus élevée et la
température plus basse. Aprés le stade d’écrowisgagiminaire, deux processus peuvent se
manifester :

>» Formation de sous-grains, constituant une soustste équiaxe, dans le palier : c’est
une restauration (ou polygonisation) dynamiquestass-grains étant continuellement détruits et
reformés. Ceci s'observe dans les métaux ou la éaopermet la formation de parois de
dislocation (métaux a forte énergie de défaut diement : aluminium et ses alliages, teet
aciers ferritiques, zinc....).

» Recristallisation dynamique, c’est-a-dire formatide nouveaux grains dont la taille
dépend de la contrainte ; le palier correspond @&tahde régime a contrainte et taille de grain
constant. Ce processus est observé dans le nickes alliages, les aciers austénitiques, le cuivre

et ses alliages et d’'une manigénérale aux tres fortes vitesses de déformation.

[1.2.3.3 Loi de comportement a chaud :

Ce comportement peut étre décrit par une relatitredes variables mécaniqug ¢), une
variable physique la température T et une variablerostructurale difficile a définir car la
déformation n’est pas une variable d’état.

Effet de la température :

Dans un certains domaines de température et deaoust il est bien décrit par une loi

d’Arrhenius :

€ = & exp. (- Q/RT)
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On peut déterminer I'énergie d’activation en comapaies vitesses a I'état stationnaire
pour diverses température .Cette méthode n'assagejpe la microstructure est bien la méme

dans tous les essais. [1]

Effet de la contrainte :

On peut cherche la loi reliant  Z £ exp. (Q / RT) a la contrainte. La encore il est
préférable pour rester a structure constant d’'efegaes sauts de contrainte.

Effet de la microstructure

La figure 16 montre des cellules ou sous-grainsnés au cours du fluage stationnaire. En
général, la taille des sous-grains d (ou la taiélegrain dans le cas de recristallisation dynan)ique

est reliée a la contrainte par :

d=a + kub/c"
Avec n= 1.
T{°K)

e _209_____ "409_ . 609__ 80Q

r T ' ! | e ’_—"‘"f—“'!

o Lomiee ol o -
- A0 ' 'y :
5 ' %
‘E JOI "z
= |
S0~ Jl
2 1 l
(e} lojr : -]

\ j

5] 1

Figure 16: variation de I'énergie d’activation du fluagesava température [1]

[1.2.4 La superplasticité

[1.2.4.1 Introduction :

Il est délicat de vouloir donner une définition exbktive et acceptée par tous de la
superplasticité. On considéere néanmoins génératkemeelle peut se définir par la possibilité
d’obtenir avec un matériau polycristallin déforméaute température (X 0.5 T ou Tr est la

température de fusion du matériau exprimée en Kgjvides déformations particulierement
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importantes avant rupture. Ces déformations a raptapendent des matériaux testés pour fixer
les idées, elles peuvent excéder 1000% dans ld'alliages métalliques et 100% dans le cas de

céramiques.

[1.2.4.2 La superplasticité et la taille des grains

On considére généralement que la présence det gegtin » est une condition nécessaire
pour I'apparition de propriété de superplasticiddsldes gammes de vitesse compatible avec un
procédeé industriel. Dans l'alliage métallique, dmes la taille critique aux alentours de 10:20
alors que pour les céramiques, cette taille edbplde I'ordre du micrometre .Cette relation
étroite entre taille de grain et « potentiel sufsstique » d'un polycristale provient du
mécanisme de déformation prédominant en conditesuperplasticité, a savoir le mouvement

des grains les uns par rapport aux autres.

A basse température (c'est-a-dire, pour un matédanné, a une température pour laquelle
les processus thermiquement activés jouent unmiieure), on relie la limite élastique d’un
polycristallin a la taille des grains par la loi Hell-Petch. Lorsque la température de mise en
forme est augmentée, la contribution des mécanistimesniquement activés, telle que la

restauration dynamique, devient importante.

Dans ces conditions, la sensibilité du comportengena taille de grain généralement
s’estompe. Dans de telle condition de déformatiorgénéere souvent une sous-structure et une
relation peut alors étre identifiée entre la cdnteet la taille de sous-grains .On considere
souvent que c’est lorsque la taille des grains efgvplus petite que la taille de sous-grains
susceptibles d'étre générée (pour des condition®rarentales), que l'on va obtenir des
propriétés superplastique, le mécanisme dominarmgrdat alors le mouvement des grains.

Du fait de ce mécanisme dominant, la déformatigmegulastique va présenter quelques
spécificités qui vont la distinguer des mécanistraditionnels de la plasticité a chaud :

< |es grains vont pouvoir changer de voisins duladgformation.

< |es grains ne vont pas changer de forme.

< [a déformation ne va pas générer de texture marqu&a méme pouvoir, dans le cas
d’'une microstructure présentant avant déformatioe texture forte la réduire de maniére trés
importante pour tendre vers une texture aléatoire.

Les lois de comportement en superplasticité onégdement la méme forme que celles
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frequemment utilisées pour une déformation convenglle a haute température d'un

polycristal, a savoir : [25]

€ = (AAGb/KT) (b/d)2 6/G)"

On voit ainsi que pour une contrainte donnée, on pvamouvoir les propriétés
superplastiques en réduisant la taille des graias mgalement que pour une taille de grain
donnée, on va pouvoir obtenir des propriétés slgmigues en diminuant la contrainte (ou la
vitesse de déformation). De plus, la contraintéquée dépend elle-méme de la taille de grains :
plus cette derniére sera faible et plus la contgainitique sera importante. En d’autres termes, a
température constante, une réduction sensible @dldes grains peut permettre I'obtention de
propriétés superplastiques a de fortes vitesseeidemation. On peut de méme montrer qu’une
réduction de la taille de grains peut égalementmptire une diminution des températures
d’obtention des propriétés superplastiques.

La figure 17 présente une déformation localiséesdegrtaines zones au sien de la
microstructure et dans ces zones, des cisaillengemgggnde distance se développent [26]. La
distance moyenne entre ces zones et les vitesseisalkement obtenues (pour une contrainte
macroscopique donnée) vont alors controler le dedgé localisation de la déformation

superplastique de la microstructure.

Figure 17 : illustration du développement de glissementgy ldistance durant

la déformation superplastique d’un polycristal [26]
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[1.2.4.3 Préserver la finesse des grains :

Eviter le grossissement des grains est un souataonen superplasticité. Cela provient du
fait que la déformation superplastique s'effectuehaute température pour laquelle un
grossissement des grains en statique peut déjatétredu. De plus et en général, les conditions
dynamiques acceélérent les cinétiques de grossisgames grains. En conséquences, différents
leviers sont utilisés pour tenter de limiter undebssissement qui est bien sur préjudiciable au

maintien des propriétés superplastiques. [27]

[1.3 Recristallisation

[1.3.1 Introduction :

On dit qu'un métal est écroui, lorsqu’il a subiteudéformation plastique a froid ; sa
microstructure a été modifiée, ses propriétéssipings et mécaniques ont été altérées, une
certaine quantité de I'énergie a été emmagasiméda @lus grande partie du travail absorbé par
la déformation du métal se transforme en chale8} §fors la partie restante s’accumule sous

forme d’énergie potentielle est conduit & 'augnatioh des défauts structuraux tels que:

- Défaut ponctuels : lacunes et interstitielles
- Défauts linéaires : dislocations

- Défauts de surface : défauts d’empilement,l@sagt sous grains.

Les défauts de structure formés lors de déformation ne se trouvent pas
généralement en équilibre thermodynamique [29]cj t&it que I'état d’'un métal écroui est
thermo dynamiguement instable. Mais pour restal@®propriétés et la structure que le métal
possédait avant la déformation, un apport d’éneegie nécessaire, c'est —a -dire il faut le
réchauffer, sauf, bien sur si la déformation a a@p@liquée a température assez élevée, par
exemple le cas du fluage. Le réchauffage d’'un t&lahprovoque différents processus tels que
la restauration et la recristallisation, qui ordup but de détruire totalement I'écrouissage

et de recréer une structure adaptée a wageusndustriel quelconque.

Donc une structure écrouie est caractérisée par farte déformation orientée des
grains et méme disparition des joints de graingpmds la figure 18 les grains b ont un
volume équivalant a celui des grains a. Les espales schématisent la fragmentation du
réseau initial et les formes en trapéze ohzEnt les déformations élastiques

accompagnées de tensions. Au point de vuacrascopique, I'écrouissage d'un métal
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conduit a une augmentation de la dureté (H®)ladrésistance a la rupture (R) et de la limite
élastique (Roo), mais en contre partie conduit a la diminution Kmlongement a la

rupture(A%) et de I'aptitude a la déformation (I8P]

Figure 18: Déformation orientée du grain (a) Grain avambaissage (b), Grain

apres écrouissage et (c) Grain recristallisé [28].

L’écrouissage peut constituer un moyen et parmiselul, d’élever la limite élastique et la
dureté d’'un métal, mais quand il dépasse un ceii@irx d’écrouissage, il peut présenter
des inconvénients et peut étre dangereuxqudlsdevient une cause de fragilité. Comme
il a été déja mentionné le recuit provoque un mefgus ou moins important aux propriétés
meécaniques et structurales et comprend deux graatdpss :

- larestauration

- et larecristallisation

[1.3.2 Restauration :

C'est un traitement qui est effectué a ueenpérature inférieure a celle de la
recristallisation (inférieure a 0,2-08T La restauration est définit comme le
rétablissement plus moins partiel des propriétégsigues ou mécaniques d'un métal écroui

sans modification apparente de sa structure.
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Les grains initiaux demeurent la base de la mianogire, mais il se produit une
diminution du nombre des défauts ponctuels ainsurgu diminution de la densité des
dislocations, accompagnée de réarrangement de-ciebm configuration de plus basse

énergie, sans toute fois que leur densité dimiruagon notable.

La mise en mouvement des seules dislocations imgplign faible relachement des
liaisons atomiques. Le traitement de restauratisinrarement appliqué aux aciers, il est par
contre couramment appliqué aux alliages légersreg\gcrouissage, les enchevétrements des
dislocations forment des parois relativement plaBesms un premier temps, les dislocations se
regroupent et se condensent dans les parois,riéotéde la cellule se trouve ainsi libre de
dislocations, les parois se précisent et s’affinBains un second temps ou durant la deuxieme
étape de restauration, appelée aussi polygonisasbrune fragmentation des grains en blocs
plus petits l|égerement désorientés les uns papora aux autres c’est-a-dire les cellules
constituent alors des cristallites faiblement diéstés entre eux, aux formes polygonales
caractéristiques.

La deéformation d'un cristal, sous [leffet diexion, produit des dislocations a
distribution chaotique dans les plans de glissen(gtl9). Le chauffage qui rend possible
l'autodiffusion formée a partir des dislocationsextés de méme signe une paroi, ce qui aboutit
a la constitution dans un monocristal ou dans tasng d’'un polycristal de blocs (polygones)
sans dislocations et séparés entre eux par das [@gerement désorientés souvent de forme
incurvée. Ce type de polygonisation se matdfegénéralement aprés faible déformation
accompagnée de chauffage a la température T=<0Z5T).

Tl @
7 (b)
) " = — z (o}
B, ©

Figure 19: Evolution de la microstructure au cours de iaeration. Polygonisation

apres flexion d’'un monocristal.(a) Orientation @gtouvette, (b) glissement au cours de la

flexion, (c) polygonisation [30].
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Dans les cas courants, la restauration ne frao@ias I'ensemble des propriétés
mécaniques, cependant, sous l'effet de la redtanraa résistance de certains métaux (Al,
Ti, Mo etc....) diminue sensiblement, alors que I@lasticité et leur résistance a chaud
augmentent. A un moment défini de polygonisatiom, dureté, la limite élastique
conventionnelle, la limite de fatigue du cuivre, digkel et de leurs alliages, ainsi que leurs

plasticités s’améliorent et en méme temps lessffeh élastiques diminuent.

La consolidation résulte de la fixation des distameas mobiles par les atomes des
inclusions et dans les parois de dislocations agsampendant la polygonisation du métal
déformé. Donc au cours de la polygonisation on pmaristater, dans certains métaux, la
modification des propriétés physiques et méces, de ce fait on distingue deux
catégories de métaux [31] :

a) Les métaux a faible ou moyenne énergie deutiefd’empilement, dont les
dislocations ne montent pas facilement et le®priétés mécaniques n'évoluent qu'au
cours de la recristallisation, c’est le cas de n@uwb métaux, notamment le cuivre.

b) Les métaux a forte énergie de défadisnt le réarrangement des dislocations
est facile, d’'ou la modification des propriétés am@ques est notable avant la recristallisation ;

C’est le cas de I'aluminium.

La cinétique de la restauration est tres caratiguis et bien différentes de celle de la
recristallisation; la vitesse de restauratiosst d'autant plus importante que la

température est élevée, mais elle varie dans kisearse avec le temps de recuit.

11.3.3 Recristallisation primaire et secondaire :

La recristallisation est caractérisée par le déymdment de nouveaux grains au dépend
d’'une matrice se trouvant dans un état structumhsnparfait. Les conditions de chauffage et de
maintien en température sont déterminées en fonckgola composition de l'alliage et du taux
d’écrouissage. Les impuretés et les éléments diaddiont pour effet d’augmenter la
température de recristallisation tout en diminu@nmobilité des nouveaux joints de grains.
Pour un méme taux de déformation, la tentpérade recristallisation est d’autant plus
basse que le temps de recuit est IdBg. Cette transformation est accompagnée d'une
diminution importante de R Re, HV et d’'une augmentation de A% et K. La recrigtation
est précédée par la formation de nouveaux grainggranination et croissance dans un métal

écroui.
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Ces germes sont d’autant plus nombreux que le d&orouissage est plus éleve, et sont
y fait des cristaux a I'état embryonnaire autousgiels les atomes viennent se rassembler.
En conséquence, plus le taux d’écrouissage estriempplus la dimension des cristaux formés
a la suite du recuit est faible.

La recristallisation s’effectue en 3 étapes :

- Germination

- Croissance

- et Coalescence.

[1.3.3.1. Recristallisation primaire (germinationtecroissance normale) :

La recristallisation primaire résulte de la forroatiet de la croissance des germes en de
nouveaux cristaux aux dépend d’'une matrice qui dantat structural moins parfait. Les
germes apparaissent avec une orientation différéateelle de la matrice (fig.20) ou ils sont
nés ils croissent progressivement aux dépdad anciens grains déeformés jusqu'a ce
gu’ils arrivent en contact les uns avec lastres et a ce stade, la recristallisation

primaire proprement dite est achevée et on afdres le stade appelé croissance des grains.

formation de " germes " croissance

=HC)

(@)

recristallisation primaire recristallisation secondaire

Figure 20. Schéma de la recristallisation [32]

La croissance de nouveaux grains est condiée par [I'énergie de distorsion
emmagasinée, c’est-a-dire pour diminuer [I'énergiterfaciale totale, il peut y avoir un

grossissement du grain de recristallisation prien@ar migration des joints de grains, les gros
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grains absorbent en général les petits. La forudrice de recristallisation primaire n’existe
plus, cependant le métal recristallisé posséde donexces d’énergie sous forme de joints
de grains, la force motrice est alors I'énergieiifaciale des joints.

La croissance des grains se fait dans la directiota désorientation est plus faible. Pour
gu'un germe consume la structure qui I'engouit doit avoir une dimension suffisante et
une certaine différence d’orientation par rapparivoisinage. Dans les métaux CFC de faible
énergie de défauts d’empilement (cuivre et seagab, aciers inoxydables austénitiques), il
apparait de nombreuses macles, dites macles dé. r8cum une coupe métallurgique, elles
apparaissent sous la forme de lamelles, qui peuvawerser tout le grain (fig.21) et elles sont
limitées par des joints cohérents qui coincidericde plan de macles. Leur origine s’explique

par la faible mobilité des joints de macles [32].

Figure 21: Macles de recuit (c) interfaces cohérentes én¢ghérentes [32]

[1.3.3.2. Recristallisation secondaire (croissanaaeormale) :

Lorsqu’on poursuit le recuit apres recristallisatitotale, cette derniere est suivie d’'un
remaniement de la structure, au cours du quel.aiosrtgrains grossissent aux dépends
d’autres, qui disparaissent (fig.22) simplementtates grains de petite taille, issus de la
recristallisation primaire sont caractérisés parcartaine orientation cristallographique, se
mettent soudainement a croitre, d’ou le nom sauvdiisé de recristallisation secondaire
[33].
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Figure22: Evolution de grain lors de la recristallisatiortgedaire [33].

Le métal recristallisé possede donc un excées dy@meous forme de joins de grains, et la
force motrice est alors I'énergie interfaciale pests.

Au cours de la recristallisation seconglaita structure est momentanément
constituée de deux familles de grains desgpors différentes, jusqu'a ce que les
nouveaux cristaux aient envahi toute la masseys dles joints de grains en croissance

migrent dans la direction de leur centre de cowrlfig.23) [34].

Ceux-ci atteignent alors une taille moyenne d'éorél qui est fonction de plusieurs
parametres, tels que les inclusions finement édigsées, conduisent a la modification de
la cinétigue de grossissement du gr&nleur répartition n’est pas uniforme, la tailiedle

du grain peut-étre hétérogene.

La température du recuit est le facteur le plogortant pour un métal, dans des
conditions d’écrouissage déterminés, le grain grasautant plus vite que la température est
élevée. Le taux d’écrouissage intervient indireeetn en affinant d’abord le grain de
recristallisation de  maniére gu’'apres grossissemerdans des conditions
déterminées(température et temps de recuit dété€ymia grain est encore d’'autant plus fin
gue I'écrouissage est plus fort en affinant d'dbde grain de recristallisation de maniére
gu'apres grossissement dans des conditions déiemirftempérature et temps de recuit

déterminé), le grain est encore d’autant dinsque I'écrouissage est plus fort.

La majeure partie du grossissement du grsleffectue assez rapidement (durant
les premieres minutes), et le phénomene n’évoluiitn que trés lentement. Les longues

durées de maintien donnent néanmoins des graisgisanent plus gros.
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Figure 23 : Croissance anormale du grain [34]

La taille des grains obtenus apres recuit de tadligation, qui ne peut se produire qu'a
partir d’'un certain taux critique de déformat [35], influe beaucoup sur les propriétés
des alliages, car une structure a grains fins lestngsiliente qu’'une structure a gros grains, qui
n'est pas favorable pour des sollicitations méaaesq[33]. Le choix de la température de

recristallisation est fonction du taux d'écrouissagf de la durée de recuit.

Pour que les grains restent fins il faut choiss tlampératures de recuit non élevées et des
durées de maintien courtes, car les températumgad conduisent parfois au lieu d'une
croissance normale des grains a une croissancenal@rUne morphologie de croissance
anormale pour certains grains est néfaste pounatériau destiné a la mise en forme car elle
peut conduire a sa fragilisation [36]. Le nombre gies favorables a la germination est
influencé principalement par le taux d’écrouissaGependant pour des taux d'écrouissage
faibles il a été observé une germination avec digin des joints de grains et pour des taux
d’écrouissage éleves, les limites a grands angteeduites par les bandes de cisaillement dans

les grains initiaux, agissent comme lieu de rngeation.

L’effet des particules de la seconde phase estctvaglexe dans la recristallisation des
alliages métalliques, car l'interaction résultaatl'dssociation du joint de grain et une particule
de seconde phase résulte de la réduction de liénertgle de joint et a comme conséquence
une cessation de la croissance [37]. Gladman [38] g considéré le réle des particules de
deuxieme phase en relation avec la croissance din gndividuel dans une structure

polycristalline bidimensionnelle ou le nombre deigrqui peut se développer est restreint de
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sorte qu'a mesure que la taille des grains augmeete de grains possedent la possibilité
d'immigrer jusqu'a ce que la croissance soit lilBénéralement la cessation de croissance ne
correspond pas toujours a un état d'équilibre 'atitik part il y'a trois raisons qui nous

oblige a connaitre I'effet des particules de laoséle phase sur la recristallisation:

- La plupart des alliages industriels contienneg# plarticules de la seconde
phase qui peuvent modifier la taille des gréansque la température change [40].

- Ces particules ont une grande influence sumlatitjue, et la texture de
recristallisation. Drolet [41] a démontré queyele thermique peut avoir comme
conséguence le développement d'une sous sewtautislocations empéchant la
croissance du grain.

- La possibilité de contrdler la dimension du graira texture durant le processus

thermodynamique [42].

11.3.3.3 Mouvement du joint de grain :

La recristallisation et la croissance sont baséedesmouvement du joint de grain, dont
la force motrice de migration est dans la réductien son énergie totale. Il existe deux
probabilités pouvant provoquer la migration du joira premiére probabilité conditionne le
mouvement du joint de grain, parl'exigte d'une différence dans I'énergie libre par
unité de volume entre les deux grains adjacentss @& cas il y aura une pression sur le
joint, alors ce dernier migre d’'une région a deasénergie vers une région a haute
énergie, c'est le cas de la recristallisation.

La deuxieme probabilité est basée sur la témuale I'énergie totale du joint de grain,
qui représente la force motrice de sa migratioest’le cas de la croissance du grain [43],
dont il existe différents modeles géométriques dauvement du joint de grains et en
particulier dans un bicristal, ou le calcul de ¢ack motrice de déplacement du joint de grain
est basé sur la réduction de l'aire du joint dengra

Schwindermann et al[44][45] ont développé undele géométrique lors d'une étude
faite sur un bicristal d’aluminium (fig.24a), ¢&ijoint migre avec une force motrice constante
du grain | vers le grain Il. De méme Roth et al][48] adoptérent la technique du coin pour
étudier la migration du joint de grain dans un istat (fig.24b) pour Il'initiation du mouvement

du joint, du grain | au grain Il. Ce dernier sensforme de la forme plane a la forme cylindrique
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de rayon X, siy est I'énergie de surface du joint, I'expressioniadpression du joint sera :

P=vy/x,

Donc la force motrice augmente avec le magmpement du joint a la pointe du

bicristal, ce qui donnera a la fin un monocristal

Figure 24: Schéma d un bicristal (a) géométrie a force tzome[45] [46] et
(b) géométrie du coif6] [47]

II.4 Le laminage a chaud :

[1.4.1 Différentes phases du laminage a chaud

Dans ce paragraphe,nous allons décrire es difEsgritases du laminage a chaud et les
mécanismes physiques mis en jeu, aprés avoir pggéksncaractéristiqgues du produit initial qu'il

s’agisse d’une brame ou d’une billette

11.4.1.1 Réchauffage :

Le réchauffage des aciers au carbone et des awiersalliés a trois objectifs principaux.
Le premier, d’ordre mécanique, est simplement déepée métal a une température suffisante
pour diminuer les efforts de formage, accroitredletilité de I'acier de facon a pouvoir lui
appliguer des déformations importantes, et de te¥nle laminage dans le domaine austénitique.

Le second objectif, qui est plutét une conséquéaveerable du premier, est de se placer dans le
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domaine austénitique avec, pour conséquencesad&fpartiellement la structure trés grossiere
issue de la solidification et de réduire les gratiede composition dus au phénomeéne de
ségrégation. Enfin, I'objectif essentiel de cetbage de réchauffage est la remise en solution des
précipités apparus au cours de la solidificationpeemier lieu parce qu’ils sont trop gros, et
donc pas assez nombreux pour contribuer au duncesgede I'acier a température ambiante, et
parce que les éléments tels que le niobium, leditau le vanadium jouent un réle trés important
sur I'évolution de la structure au cours du lammagde la transformation allotropique lorsqu’ils

sont en solution solide.

11.4.1.2 Croissance des grains au réchauffage :

Une des conséquences métallurgiques de la dissoldés précipités est la croissance du
grain de réchauffage. En effet, lors de l'austéaiton (T > Ac3), les grains austénitiques
apparus aux anciens joints de grains ferritiquet tendance a croitre sous l'effet de la
température. Néanmoins, I'énergie motrice de cettéssance étant relativement faible, les
précipités issus de la solidification, méme grassiet donc peu nombreux, bloquent les
mouvements des nouveaux joints de grains. Au faér miesure de la dissolution des précipités,
les joints retrouvent leur mobilité et les grairsypent croitre. Ces phénomenes sont visibles sur
la (fig.25) pour les aciers 1 et 2 contenant des élémentsrdaipes; les zones de croissance
rapide de la taille des grains se situent dansidéesaines de température correspondant a une
remise en solution partielle des précipités ou pent des grains fins encore bloqués par des
précipités et des grains plus gros ayant cri liler@mil est souhaitable de se placer hors de ces
domaines de température caractérisés par des usasichétérogenes, tout en restant a des

températures modérées de facon a limiter I'exptodies grains.
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Figure 25: Evolution de la taille de grain austénitiquefenction de la température de

réchauffage [48]
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11.4.1.3 Recristallisation statique :

La recristallisation statique est le mode priviédiévolution structurale des aciers lors de
leur mise en forme a haute température. Elle a dwécetudiée de facon assez complete en
termes de mécanismes, cinétiques et conséquerrdasssucture [49] [50] [51] [52]. L'effet des
parametres thermomeécaniques et de la compositionigqtie de l'acier est décrit dans les

paragraphes suivants.

11.4.1.3.1 Spécificités du phénomene de recrisaiion statique :

Comme indiqué précédemment, la recristallisatiavc@ude par germination et croissance
de nouveaux grains. La recristallisation compléteadteinte lorsque les grains écrouis ont été
intégralement éliminés et remplacés par des gejngaxes. Sauf cas exceptionnels, la taille des
grains en fin de recristallisation est plus fineeda taille de grain initiale. La recristallisation
statigue se produisant apres l'arrét de la défaomasa cinétique est de ce fait exprimée en
fonction du temps ; elle présente une allure sjpef(fig.26) qui est bien traduite par une loi de
type Avrami:

FR (t) =1 — exp (kt n)

FR =l

108
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Crofssance

|

i iy lgi
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gy tafile du grain austanitlque

Figure 26 : Cinétique de recristallisation statique [56]

11.4.1.3.2 Effet des parameétres thermomécaniqueslesu cinétiques de recristallisation

statigue et sur la structure en fin de recristaiios :
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Les deux parametres thermomécaniques prépondéesnteermes de recristallisation
statique sont le taux de déformation et la tempéeatNous évoquerons également l'effet de la

vitesse de déformation.

» Effet du taux de déformation :

Plus la déformation appliquée est forte, plus li§ieeemmagasinée dans la structure est
importante et plus la force motrice de la recrisiation est élevée. Cela se traduit par une
acceélération des cinétiques (fig. 27) en termegeateination (temps d’incubation plus court) et

en termes de croissance des grains (pente derecplus forte).
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Figure 27 effet de la déformation sur les cinétiques

de recristallisation statique [56]

Il faut néanmoins indiquer I'existence d’'un tauxatformation critique en deca duquel il
n'y a pas de recristallisation ; les études publigar différentes équipes situent cette déformation
critique autour de 5 a 7 %.

En ce qui concerne la taille de grain en fin deiseallisation, plus le taux de déformation

appligué sera élevé, plus les sites de germinagoont nombreux : en conséguence, la taille de

grain recristallisé diminue lorsque la déformatamgmente (fig. 28).
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Figure 28: Effet de la déformation et de la température

sur la taille du grain recristallisé [56]

» Effets de la température :

Deux phénomeénes antagonistes sont associés a deftempérature. D’'un coté, a taux de
déformation constant, plus la température est élgulés I'écrouissage de la structure a I'arrét de
la déformation est faible en raison d’'une plus ingrate restauration dynamique (niveau de
contrainte plus bas quand la température augmamée), pour conséquence, une force motrice a
priori plus faible (cf. paragraphe précédent). Emanche, I'effet considérable de la température
sur les phénomenes de diffusion accélere la crmssdes nouveaux grains recristallisés et,

donc, la cinétique. La figure 2Bmontre que le second effet est largement prépanidé
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Figure 29effet de la température sur les cinétiques [56]

de recristallisation statique.
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Plus la température est élevée, plus le grainstadiisé est gros (cfc.fig28). Cela est la
conséquence des deux phénomeénes décrits ci-degslus ia température est élevée, plus
'écrouissage en fin de déformation est faible ehad moins nombreux sont les germes des
nouveaux grains. En outre, plus la températuréleste, plus la croissance des nouveaux grains

sera rapide.

11.4.1.3.3 Croissance du grain recristallisé :

Lorsque la recristallisation complete a été ateieés grains recristallisés continuent a
croitre sous l'effet de la température. Le résyttamcipal des études conduites sur ce theme
montre que plus la recristallisation est rapidaspa croissance des grains apres recristallisation
compléte est important. C'est le cas a haute temtyoér ou pour de forts taux de déformation.

11.4.1.4 Recristallisation dynamique

Ce mécanisme a été étudié de facon plus limitép[fBB [55]. Dans le cas du laminage
des aciers, son implication n'a été envisagée querécemment [55]. Nous allons, dans un
premier temps, décrire brievement le phénomeéneegtconséquences sur I'évolution de la
structure de l'acier au cours du laminage, puissnpresenterons les effets des parametres

thermomécaniques et analytiques sur les cinétiguggr les structures obtenues.

11.4.1.4.1 Effet des parameétres thermomécaniqueslesu cinétiques de recristallisation

dynamique et sur la structure

Les deux parametres thermomécaniques qui influentas cinétique de recristallisation

dynamique sont la température et la vitesse demétmn.

» Effet de la température :

Plus la température est élevée, plus la recrissitin dynamique apparait pour de faibles
déformations et plus la cinétique est rapide (flg3eet effet s’explique par une augmentation de
la vitesse de germination avec la températureraylanément, par la plus grande mobilité des
joints de grains. Les grains en cours de recriséibn envahissent donc plus rapidement la

structure qui, a I'arrét de la déformation, sexssmrossiere.

45



Chapitre 11 Affinement des grains dans les aciers

Composition de Facler @an 10 2 %
c [ »am =1 = = | Y] I ]
=0 I =av | 5 | 15 | =1 | 17 | =

a MPai

T - ESD O

S
—— soon
1 D=6

1 0en
11z0

Figure 30: effet de la température sur la cinétique deistalisation dynamique [56]

» Effet de la vitesse de déformation :

L'effet de la vitesse de déformation sur la défdioma critique d’apparition de la
recristallisation dynamiquec est, en revanche, controversé. Si on relie cenpstra a la
déformation au pic de contrairdepar une relation de proportionnalité du type asp (avec a <
1, typiqguement compris entre 0,7 et 0,8, hypotlagbrise par un certain nombre d’auteurs), on
déduit de la figure31, que plus la vitesse de aéddion est élevée, plus le déclenchement de la
recristallisation dynamique est retardé. Néanmodes etudes meétallographiques fines ont
récemment montré que la déformation critiguest indépendante de la vitesse de déformation.

Le débat reste ouvert.

En revanche, plus la vitesse de déformation eséé|elus la cinétique sera lente. Cela est
directement visible sur les courbes de la figurell'on observe nettement 'augmentation du
parameétress que nous avons associé, dans un but de simpldicath la recristallisation

dynamique compléte.

En termes de structure, I'accroissement de lasatee déformation se traduit, a taux de
déformation donné, par un écrouissage global phymrtant et par un affinement plus prononcé

des grains recristallisés.

Nous venons de passer en revue l'effet des paresdtrermomécaniques sur la
recristallisation dynamique. En revanche, nouseravas décrit I'influence de la taille de grain
initiale sur ce phénomene, sachant qu’elle estf&aibfe en termes de cinétique et nulle en termes

de structure lorsque I'on a atteint la recristatisn dynamique compléte.
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Figure 31 : effet de vitesse de déformation sure la cinétique

de recristallisation dynamiquB6]

€p : déformation au pic de contrainte

€s : déformation d'entrée dans le régime stationnaire

11.4.1.4.2 Croissance des grains recristallisésathiguement :

Nous nous plagons volontairement dans le cas otedastallisation dynamique a été
compléte, c'est-a-dire lorsque la déformation apme excedes. La structure obtenue est trés
fine mais les grains vont rapidement croitre séeféet de la température, en particulier parce
gue leur croissance a été inhibée au cours deftandgtion par I'écrouissage permanent des
grains environnants. Il faut simplement retenir tpgecinétiques de croissance sont extrémement
rapides et que, pour exploiter pleinement l'affim@tin du grain austénitique obtenu par
recristallisation dynamique, il est indispensalderefroidir tres rapidement le produit des I'arrét

de la déformation.

II.5 Transformation de ferrite et amélioration de mgiaduit par déformation
en acier a faible teneure en carbone

[1.5.1 Introduction :

La microstructure granuleuse Ultrafine est I'un depositifs les plus importants pour de
futurs aciers. On le montre que la transformatienfatrite induite par déformation (DIFT) est
une méthode trés efficace pour produire la fegranuleuse ultra-fine. Cette méthode peut plus
facilement étre commercialement réalisée que @autréthodes d'ultra-amélioration de grain en

partie en raison de sa similitude a TMCP qui espley@ couramment dans la ligne de
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production en série. L'amélioration de grain eshswmérée comme la seule méthode pour

améliorer la force et la dureté des aciers siméhzant.

D'abord, la transformation de~o se produit pendant la déformation plutdt que pehta
refroidissement apres déformation. En second lies, grains ultrafins de ferrite ont pu étre
obtenus par la transformation. Le travail & nousupe que la transformation est induite par
laugmentation de I'énergie libre d'austénite etlaledensité d'emplacement de nucléation
provoqueées par la déformation appliquée, ainsi whaade variables de déformation, aussi bien
gue la contrainte, la vitesse de déformation, hapirature ou la fagcon de déformation pourraient
exercer un effet sur la transformation. Ainsi, nausommé ce genre de transformation en tant
que « transformation de ferrite induite par défdrara» (abrégée comme DIFT) [57, 58]. DIFT
a été appliqué par les auteurs pour raffiner dasmgre ferrite 3 au © m dans a faible teneur en
carbone plat aciers et 1 1 m en aciers microaligsc la limite conventionnelle d'élasticité a
grimper jusqu'au niveau de 400MPa et de 800MPa&otispment [57-59].

L'avantage de DIFT au-dessus d'autres méthodesackuhélioration de grain est que DIFT
pourrait étre réalisé aux installations productietustrielles existantes ou dans modifiées. Par
conséquent, on s'attend a ce que le traitementld€ &t un futur attrayant pour I'application.
Quelgues résultats de la recherche a nous serésémiés en ce document, et trois matieres
seront abordées : thermodynamique de DIFT, évalutiocrostructurale pendant le DIFT et

amélioration de grain de acier microallié par leleonent de DIFT.

[1.5.2 Thermodynamique de DIFT :

Le changement d'énergie libre de la transformati®enp—o sans déformation est exprimé
par :

AG = -VAGchem + Ayla +AGs

Si l'austénite est déformée, I'énergie de défoonatumulée devrait étre prise en compte.

L'équation (9) est écrite commela relation suivant

AG = -VAGchem + Ayla + AGs -AGD = -V (AGchem +AGD -AGS) + Aoyla
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AGchem :€st la force d'entrainement chimique,
AGp :est I'énergie de déformation cumulée
AGs : est énergie de tension,

o ylo :est I'énergie de frontiere gléu.

Il peut voir que la force d'entrainement pour DI$@ compose de deux parts : un est la
force d'entrainement chimig€ chem l'autre est le cumulé d'énergie de déformatMso. Par
conséquent, il est important d'obtenir la valeur ke déformation cumulée énergie
guantitativement et pour étudier son influence BLFT. Les auteurs ont essayé d'étudier cette

énergie de déformation cumulée [58].

11.5.2.1. Energie de déformation cumulée :

On pense I'énergie de déformation cumulée de €aitstpour se composer principalement
de deux parts : énergie de joint de grain et éaatgidislocation. L'augmentation de I'énergie de
joint de grain pendant la déformation dépend dexdacteurs. D'abord, la déformation prolonge
des grains d'austénite et augmente les secteymntiele grain. En second lieu, la déformation
augmente le désordre de la structure de joint dim,gqui méne a une augmentation de I'énergie
de joint de grain par unité de superfieie/y (accru par approximativement 10%). Assumer le
grain initial d'austénite est cubique avec la ¢aitle et le mode de déformation est
compression de contrainte plate, I'énergie de jdengrain par taupe d'unit&Ggb comme en

fonction de la contrainte peut étre exprimé par :

AGgb = [exp€) + exp(€)] . o y/y .V y/ Do

ovyly =0.8J/m
V v : est le volume moléculaire d'austénite

€: est contrainte.

[1.5.3 évolution microstructurale pendant le DIFT :
Comme mentionné ci-dessus, DIFT est une méthode gfficace pour I'amélioration de
grain que TMCP conventionnel. Mais la raison n'a p& faite clairement encore. Afin de la

clarifier, il est nécessaire d'étudier I'évolutiaricrostructurale pendant le DIFT et pendant
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TMCP conventionnel. Fig.32 montre les microstuues de I'acier A obtenu par déformation a

1053K et une vitesse de déformation de 18s8le diverses contraintes. Il peut étre vu que les
ferrites induits par déformation (DIF) sont prereident nucléés aux joints de grain d'antérieur-
austénite (Fig.32 (a)), et puis occuper tous leggade grain d'antérieur-austénite, formant une
structure rétiforme continue (Fig.32 (b)). Aveagaentation de la contrainte, les emplacements
de nucléation de la ferrite sont changés en intedes grains d'antérieur-austénite, qui méne a
une augmentation violée de la quantité de ferFitg.82 (c)). [60]

Figure 32: microstructures obtenues par déformation & 1058extse de
déformation de 15s a de diverses contraintes feaiet 0.087%(60]

La fraction de volume de DIFT en fonction de cointiexest montrée dans Fig.33. Il peut
voir que la courbe de quantité contrainte de t@nsition montre une forme sigmoide, ainsi il
signifie que la transformation procéde relativemiemtement & des niveaux plus bas et plus
élevés de contrainte et procéde le plus rapidemeniveau moyen de contrainte. Fig.33 montre
également le rapport entre le nombre de grain dredal unité de superficie et la contrainte, qui

montre également une forme sigmoide.
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Ainsi, il y a trois étapes pour DIFT : la premigriease avec le taux de nucléation inférieur,
la seconde étape avec un taux de nucléation piye dt la troisieme étape avec le taux de
nucléation inférieur. Comme mentionné ci-dessussjdimts de grain d'antérieur austénite sont la
force Emplacements de nucléation a I'étape initiAlgparemment, le taux de nucléation est
relativement bas puisque les emplacements de niaciéfournis par les joints de grain

d'austénite sont trés limités.

A l'étape intermédiaire, cependant, les bandeséflermation sont formées dans les grains
d'austénite, qui fournissent les emplacements abudsdde nucléation, et le furthurmore, les
interfaces dey/o. deviennent également les emplacements potentelsudléation. Ceux-Ci
ménent au taux de nucléation élevé et au tauxatsformation a ce stade. A la phase finale de
transformation, la fraction de volume de DIFT amhm I'état d'équilibre, menant au la

diminution du taux de nucléation et la transformatévaluent. [60]
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Figure33 :la fraction de volume de DIF et de grain de femitenérote par unité de
surface en fonction de la contrainte. [60]

Fig.10 illustre schématiquement I'évolution a ttisges de microstructure pendant le DIFT.
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Figure 34 : illustration schématique de I'évolution microsturale a trois étages pour DIFT

[1.5.4 Amélioration de grain d’acier microallié par le roulement de DIFT :

Beaucoup d'essais de roulement ont été effectués ala laminoir de laboratoire pour
étudier l'efficacité de I'amélioration de grain [EAFT. Un exemple est montré comme suit. Le
matériel expérimental était a acier NOTA:-V-n mai@ commercial avec les compositions
0.094%C- 0.47%Si- 1.38%Mn- 0.1%V- 0.04%Nb- 0.02%AD18%N.

Le plat en acier avec I'épaisseur 30mm a été premant imbibé a 1200°C pour 30min,
suivi du passage cing roulant a une épaisseurefigi@m, s'est alors refroidi a 20K/s a 550°C et
finalement s'est refroidi lentement dans un foda d&&mpérature ambiante. Le programme de
roulement est montré dans Figure35. Le role du @enoulement de passe a 1000°C est de
raffiner des grains d'austénite par la recristatiliey considérant que les grains fins d'austénite
seront salutaires a DIFT. Le réle du deuxiéme moel® de passe a 950°C est de favoriser la

précipitation de (NOTA, V) (C, N), qui s'est avgréur aider a accélérer la Cinétique de DIFT
[58].

Le roulement final de trois passages a 820°C awtidéré s'accorder de roulement de DIFT
a I'observation microstructurale de I'eau a éw@stéchantillons [56]. La microstructure finale du
de l'acier expérimental est montré dans Fig36.elitpsoir que des grains ultrafins de ferrite

avecl, 5 1 m dans la taille est obtenus. La tdillegrain est beaucoup plus petite que cela
produit par TMCP conventionnel (4-5 g m).
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Figure 35: programme de déformation pour le roulement Heraoire [60]
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Figure 36: microstructure d'acier microallié avec un gnalitnafin [60]
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11.5.5.Exemple microstructurale sur I'affinement du grain d’acier :

LS rcffm

,I‘“\ l]-‘r‘?\ {"

Figure37: quelgue microstructure d’acier avec des grams f
(@) :C%=0.064, T=718°C[61] (b):C% =0.054, F =850°C, [61]
(c) :C% =0.13, E=860°C [62]
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[1.5.6 L'influence de temps de recuit sur la tailledes grains :

Le schéma 38 montre I'effet fort du temps de resdest échantillons de traitement soumis a
un traitement thermique sur le grosseur du graifedée final. L'amélioration de grain de ferrite
était meilleure quand I'échantillon avait soumisr@cuit pendant une heure parce qu'une grande
amelioration avec une structure plus uniforme aaft€inte. En attendant, les temps de recuit
courts favorisent un grain plus fin mais avec lansstructure non homogene. De fig. 38 peuvent
étre montrés que la grosseur du grain de ferrigsque accru 50% quand le changement de
temps de recuit de 1 minute (1,04) a la 180minute (1,p2n) pour I'état 1200°C de extinction
initial. Néanmoins, pour plus le temps de recuiiglda microstructure a été tres raffiné comme

peut étre vue dans fig.38. [63]

L] 1200 °C quench
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Figure 38: Effet de temps de recuit de 800 °C sur la gnasde grain de ferrite aprés les

échantillons chauds de roulement pour I'état deetian initial de 1200 °C. [63]

[1.5.7 L'infliunce le temps de recuit sur HV

Fig.39 montre la dépendance de la moyenne la ddestéckers (HV) et le temps de recuit
(t) ou La dureté est diminué avec l'augmentationietiops de recuit (Fig.39). La taille du grain
moyen de ferrite et la dureté sont beaucoup maisseptible avec lI'augmentation du temps de

recuit, montrant peu de changements. [64]

55



Chapitre 11 Affinement des grains dans les aciers

400 —
|.b:| —e—avalulian of micran-sized ferrle in sleel A
150 * —e— gyalullon of submicron-sized fermile In slesl A
B || —i— pyalutian of submicran-sized ferrile in slesl B
- 300} ‘.\
I LI ' —
@, i T
“@ o T—
g 2601 | ——
= | T —
T 200+ ‘._\\!
. —
180 F @on— e
100 L

1 1 1 1 1 1
o 100 200 300 400 500 GOD
Annealed time, {/ min

Figure 39la dureté de Vickers en fonction du temps deitg64]

I1.6 L'influence de la taille du grain sur les priges mécaniques de l'acier
[1.6.1 Introduction :

L'influence de la taille du grain sur les propriéténécaniques de l'acier le plus
généralement est exprimée dans une série d'égsatmrstitutives qui ont la forme de Hall-
Petch. Sur la gamme des grosseurs du grain cooweets, les valeurs des propriétés

mécaniques typigues augmentent avec la racineroggip de la taille du grain. L'équation de
Hall-Petch de classique rapporte la limite convamielle d'élasticité au la taille du grain :

oy = 00+ Kyd 2

Ky : la pente de Hall-Petch

d :la taille du grain moyen

L'applicabilité large de la relation générique dallHPetch rend lui un des relations

constitutives les plus importantes en science deénmaux, et certainement le plus commun dans
mécanique métallurgie.

[1.6.2 L'influence une taille du grain sur la force

II'y a au moins quatre modeles conceptuellemeréreifits qui ménent a une relation de
Hall-Petch pour la limite conventionnelle d'élagéic(1) le premier, et le plus généralement cité,

est le modéle de collision de dislocation [65].ds&z un choix de dislocations identiques empiler
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vers le haut contre un joint de grain sous l'efttetcisaillement efficacag = (t - ti), out est
I'effort appliqué et lei est une correction locale due au frottement etedforts arrieres. Il peut

facilement montrer que l'effort a la téte de ldismin est :

p = e

11.6.3 Application de la relation de Hall-Petch pou la force
Les issues qui doivent étre abordées dans I'apiplicde la relation classique de Hall Petch
incluent la mesure de la taille du grain, l'utilisa de la taille du grain moyen, et la panne

possible de I'équation quand la taille du grairrainée au nanoscale.

[1.6.3.1 Sélection de la taille du grain :

Tandis que les divers modéles décrits surtout ntemame relation de Hall Petch de la
forme classique, ils difféerent dans la mesure gmpée de la taille du grain, en particulier quand
les grains sont irréguliers dans la forme (commeaeiers martensitiques). La collision de
dislocation et les modeles de glissade sont bagés $ongueur de l'avion de glissade actif, et
par conséquent emploieraient la mesure de la tdillegrain qui détermine le libre parcours
moyen pour la glissade. Dans le cas des formeguiigges de grain ceci devrait étre la longueur
moyenne de l'avion de glissade dominant ({110} eh drans la longue dimension du grain. Le
modéle de densité de dislocation rapporte la f@awesecteur de joint de grain par volume
unitaire, et semblerait employer une mesure monstatiographique du diamétre de grain
efficace. Le modele statistique mesurerait ladailh grain comme perpendiculaire de largeur a la

direction du glissement.

Dans le cas de l'acier martensitique la mesure sedie la taille du grain est la taille du
bloc cristallographique logique, qui peut étre dadueur de paquet ou longueur de bloc, si le
paquet est subdivisé. Il est difficile mesurer cesgeur du grain avec des techniques optiques,
ainsi la taille du grain antérieur d'austéniteesaployé souvent a la place [66], sur la prétention
habituellement fiable que la longueur de concordarristallographique est déterminée par la
taille du grain antérieur d'austénite, si elle njgss égale a elle. Le retour rapide [67] et les
traitements rapides de solidification [68] ont étaployés pour casser vers le haut I'alignement
des lattes en paquets et pour créer les martengitanes granuleuses. Dans notre expérience,
le retour rapide n'exerce pas un effet dramatigudasforce, probablement parce que les lattes
tendent a maintenir des formes avec {110} avioignék le long du d'axe long. Cependant, on a
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rapporté que la solidification rapide mene a laetiuexceptionnelle [68], avec un taille du grain
de Hall-Petch correspondant rudement a la largeuatte. Il n'est pas clair pourquoi ceci devrait
étre le cas.

11.6.3.2 La taille du grain moyen

Puisqu'un matériel rapporte inévitablement a s@méht plus faible, il peut sembler
inadéquat d'employer la taille du grain moyen conwaeable constitutive dans la relation de
Hall-Petch. Une certaine mesure la taille du graaximum, ou le faisceau le moins susceptible

des grains, discutablement, serait plus approprié.

Si, cependant, I'ensemble d'échantillons qui sompl@yés pour examiner la relation de
Hall-Petch ont des microstructures qui sont géamé&ment semblables, dans le sens qu'elles
ont les distributions normales semblables destadu grain et des formes, alors la taille du grain
moyen est une mesure appropriée. Quelque taillgram ou distribution de grain commande
réellement le mécanisme de rendement, parce quemiesostructures géométriquement

semblables qu'il mesure avec la taille du grainenoy

Si la taille du grain moyen est un parametre delgation plutdt que direct, variable
mécaniste alors que la valeur précise de la pentdadl-Petch changera avec les caractéristiques
morphologiques de la microstructure. Les matériaugc des distributions tres différentes de
grosseur du grain obéiront léegerement des formda delation de Hall-Petch. Cette issue a été
étudiée par Kurzydlowski et Bucki [69], qui a emy#da métallurgie des poudres pour faire les
échantillons en aluminium avec de diverses distidipg de grosseur du grain, et pres Weertman
et collégues [70], qui ont étudié le comportemeaz# éichantillons granuleux ultrafine de Cu et de
palladium en fonction du traitement. Les deux erdemd'investigateurs ont constaté que les
échantillons avec des microstructures géométriqnediéiérentes ont des réponses sensiblement
différentes aux changements de la grosseur du grayen.

En tant que prévu [69], pour des valeurs donnéegyrdgseur du grain moyen, des
échantillons avec des distributions de grandeul&ivement larges, et, par conséquent, des
populations relativement grandes des grains gramedngpyens, étaient plus doux que ceux avec
des distributions étroites de grosseur du graiméme grosseur du grain.
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11.6.3.3 Déviations de Hall-Petch a la taille du gin fin :

Celui que le mécanisme qui conduit la relation @ Hetch la devrait étre une grosseur du
grain si petit qu'il cesse de s'appliquer. La redie sur une série de matériaux [71], y compris
les aciers [72], suggére que cette limite tombendren grosseur du grain moyen de 20
nanometre. Raffiner le grosseur du grain au delaedpoint ne produit pas d'habitude plus de
haute résistance, et peut méme mener « a Hall-Beterse » un comportement dans lequel la

dureté diminue avec une taille du grain plus fin.

Au moins trois hypothéses plausibles ont été awenpdur expliquer la limite de petite

taille-grain de la relation de Hall-Petch.

D'abord, on l'accepte généralement que quand kssguo du grain devient suffisamment
petite le mécanisme dominant de déformation chaega glissade transgranulaire en le joint de
grain glissant, ainsi la relation de Hall-Petchssgpplique plus. Tandis que nous savons sans
évidence expérimentale directe, cette hypothéssaegenue par des simulations sur ordinateur
récentes de déformation en matériel ultrafin gfdih73]. Cependant, il n'est pas clair de ces
simulations ce joint de grain le glissement a puede@ dominant aux grosseurs du grain aussi
grands que 20 nanomeétre ; une simulation récente |poCu suggere une transition a 6-7 le
nanometre [73].

En second lieu, les grains tres petits ne peuvest goutenir des distributions des
dislocations, ainsi les mécanismes de densité ltisioo et de dislocation pour le comportement
de Hall-Petch cessent de s'appliquer. Le travgkamental convenable a été récemment édité
par Misra, et autres [74], qui a étudié la dure& ndince, les films stratifiés, utilisant la
microscopie électronique de transmission pour sileveles distributions de dislocation. lls ont
trouvé le comportement de Hall-Petch dans plusieystemes aux grosseurs du grain plus
grands gu'environ 20 nanometres, mais dans déviasignificatives a de plus petites tailles. Le
changement du comportement est venu approximativeida grosseur du grain auquel le

contenu maximum de dislocation dans les grains wéch 2 ou a moins. Il devrait noter,

cependant, que la géométrie de leurs échantilleriavorisait pas le glissement de joint de grain.

Troisiemement, il n'‘est pas facile de fabriquersigécimens ultrafins granuleux, et il y a un
risque particulier que les échantillons qui somhparés pour examiner la relation de Hall-Petch

peuvent difféerer qualitativement dans les dispissitgéométriques importants de leurs
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microstructures. Si la pente de Hall-Petch est osicucture sensible, car elle semble étre dans
au moins quelques systemes, alors les différencesostructurales peuvent produire des
déviations a partir de la loi de Hall-Petch. Weédan et évidence actuelle des colléegues [70] que

c'est une source de déviation de la relation deP&th en Cu et palladium ultrafine granuleux.

[1.6.4 L'influence une taille du grain sur la rupture

Il y a au moins trois modes distincts de rupturesgqunt importants pour le comportement
mécanique de l'acier : rupture ductile par la ratgdéé et la croissance des vides, et rupture
fragile par l'intermédiaire du fendage transgrainellau de la séparation intergranulaire. Il n'est
pas clair qu'il y ait un effet direct de grosseurgtain sur la rupture ductile, bien qu'il y ait
certainement un effet indirect par I'effet de lasgeur du grain sur la force. L'amélioration de

grain améliore la dureté de rupture en mode inéenglaire fragile.
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Etude expérimentale et méthodes d’analyses utlisée

[11.1. Introduction :

L’étude expérimentale constitue la base de I'émissies hypothéses concernant les
mécanismes de recristallisation. Dans notre matéeHde permet de confirmer certaines des
théories mises en avant lors de I'étude bibliogigyh ou nouvellement émises a la suite de ce
travail. Aprés une présentation générale du matéémdié, des traitements thermique et
thermomécaniques imposent a ce dernier, les palasgechnigues expérimentales utilisées sont
présentées. Les principaux résultat concernane c#tide appliquée a notre matériau acier
BS2(P245NB) (0.19% C) sont présentés aux chapstresnts.

[11.2. Matériaux étudié (tole d’acier) :
Pour notre étude on a utilisée une téle d’'acietyge hypoeytectoide (0.19% C) avec une

épaisseur initiale®& = 2.65mm ».ce matériau est utilisé pour la falbiecedes bouteilles de gaz

de nomenclature BS2(P245NB) conforme a la norm@@@t dont la composition chimique est

montrée au tableau 4 :

Eléments | C Si Mn P S AL Nn Nb Ti

La quantité | 0.19 0.25 0.4 0.025 0.01p 0.09 0.009 0.05 0.03
massique (%)

Tableau 4: la composition chimique de I'acier BS2 (P245NB)

[11.2.1.Traitement thermomécanique :

Pour mettre évidence les différentes transformatiarostructurales et I'influence du taux
de déformation, le temps de maintien et |la tentpégasur la taille des grains et le mécanisme de
recristallisation, on a choisi des traitements rti@nécaniques avec une température
d’austénitisation T = 1150°C et des taux de défdionaqui varient de 45 a 80%.

Les conditions des traitements thermomécaniqudsésti dans I'expérimentation sont

indiquées dans le tableau suivant
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T T de € Temps de Mode de
d’austénitisationy déformation (%) maintien | refroidissement
(°C) (°C) (min)
Cycle 1150 950 45 -60-800.25-1-2 A l'aire
-5-10

Tableau 5: le traitement thermomécanique appliqué

[11.2.2.Le cycle de traitement thermomécanique :

La figure suivante montre le premier cycle de éraiént thermomécanique qui a pour but
de provoque l'affinement des grains dans notreracie

T °C

Aus a 1150°C 12min

¢ = 45,60,80% a 950°C + t de
maintien (0.25, 1, 2, 5, 10mi)

Refroidissement
a l'aire

v

t (min)

Figure 40: Cycle de traitement thermomécanique appliquécier 0.19% C
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Pour ces traitement thermomécanique, on a utilisdour électrique programmable de
température maximale Tmax = 1220°C (Fig 41), efanmnoir qui permet de réduire I'épaisseur
de la tole.

Figure 41 : Four électrique programmable

[11.3 Préparation métallographique des échantillons:
Les échantillons sont découpés sous forme panailb@digue de 2 cm de longueur, et 1
cm de largeur. L’étude de la microstructure nétesses surfaces bien polies, de facon a ce

gu’elles ne présentent aucune rayure susceptibj€ider I'examen micrographie.

Pour cela, les échantillons sont polis mécaniquémsenpapiers abrasifs (du numéro 120
au numéro 2000), puis a la pate diamantée de gnaédtie 0.5um.

Apres chaque polissage, les échantillons sont yesta I'eau distillée et ensuite séchés.
Les surfaces sont ensuite attaquées chimiquemeninpaactif tres utilisé pour les acier : c’est
le nital 4% (une solution alcoolique nitrique) denmgosition 96%d’'éthanol (ElsOH) et 4%
d’acide nitrique (HN®).

63



Chapitre 1l Etude expérimentale et métkatianalyses utilisées

[11.4 Les techniques d’analyse :
Les techniques d’analyse utilisées dans ce traeat :
- la microscopie optique (M .O)
- Microscope électronique a balayage (M.E.B)
- la diffraction des rayons X (DRX)
- la microdureté Vickers (HV)

[11.4.1 Microscopie optique :

La premiere approche pour une compréhension désretifs traitements thermique et
thermomécanique que subis I'échantillon est saasinucture, car on peut observer, pour une
matrice déterminée, I'évolution des grains (lal¢aila forme....), la répartition des précipités,
mouvement du joint de grain, les linges de glissgmet bien d'autres caractéristiques

structurales.

Pour cela, on a utilisé un microscope métallogpphde type Hund équipe d’'un appareil
photo numérique (Fig42) qui nous permis de prertr® micrographies de la structure des

échantillons étudiés pour des grossissement gillagti'a 800 fois.

OB O aoE

Figure 42 : Microscope métallographique.
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[11.4.2 Microscope électronique a balayage (M.E.B)
Pour une bonne résolution et des grossissemergsrmpportants qu’en microscope optique,
on a eu recours au microscope électronique a kggag@a marque Jeol.

[11.4.3 Microdureté :
La dureté de Vickers est le rapport entre la chaggliquée et la surface projetée de
'empreinte rémanente (Fig.43) :

HV = F/S

Ou F est la charge appliquée en kgf, et S la seirflEcl’empreinte en mmz2. La valeur S
s’obtient & partir de la mesure de diagonale d Bn m
Soit: S =d?/2cos 22°

HV = 1.8544F / d?

PGnétrateur : Pyramlide
en diamant de base
carrée 2t dfangle au
someet entre ¢ faces
opposées Sgale a4 LIARD

LaL*=

"

Macériau a
Eester

|

*.ﬁ

bi

i

.
|

Emprelinte

Figure 43: la méthode Vickers de mesure de dureté
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Pour suivre la dureté de notre acier on a utilis@ppareil de mesure de dureté de marque

Affri & affichage numérique (Fig.44).

Nous avons opté pour des mesures de dureté Viekersune charge de 100g. De cingq a
sept mesures sont effectuées sur chaque échardtllone moyenne est prise avec élimination

des valeurs non conformes.

Figure 44 : Microdurométre
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[11.4.4 Diffraction des rayons X :

La diffraction se produit quand une radiation él@tiagnétique interagit avec les atomes
d'un réseau cristallographique et quand la longudui’onde diffractée équivaut a I'espace
interréticulaire. A partir des relations baséeslssidécouvertes de Laue et Bragg, la diffraction
des rayons X peut étre interprétée comme une réflesur une famille de plans {hkl}. Pour une
famille donnée de plans cristallographiques {hidg distance interréculaire d, la relation de
Bragg donne la relation entre I'angle d’incideic@ngle de Bragg) du faisceau par rapport aux

plans considéreés {hkl}, sa longueur d’oridet d.

A =2d si®

L’analyse par la technique de diffraction des raydha éte réalisée avec un apparelil

Bruker Analytical X-ray Systems du Laboratoire &€ a I'université de Biskra (Fig.45)

Figure 45: diffractometre
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Conclusion générale

Le présent travail avait pour objectif la compréhen de I'évolution de la microstructure
(la taille des grains) lors de la mise en formelparinage a chaud une téle d’acier destinée a des
applications industrielles. Nous avons essayé digqygr des traitements thermomécaniques afin
de voir I'évolution de la taille des grains et suitt de trouver g’elles sont les conditions de

traitements thermomeécaniques qui permettent deatdaraille des grains la plus fine.

Pour aboutir & notre objectif, on a utilisé la roggopie optique pour suivre I'évolution
microstructurale et la micro dureté pour connaitreolution des propriétés mécaniques et la

diffraction des rayons X.

Nous allons résumer les résultats acquis lors tte étude et dégager les questions qui

suscitent encore des réflexions.

» L'affinement des grains liés par I'augmentation lémergie stockée avec le taux de
déformation par laminage a chaud, c'est-a-dire pdusaux de déformation augmente plus
I'énergie stockée augmente et plus la taille desngrest réduit. Pour notre étude la taille des

grains la plus petite est obtenue pour un échantithrtement déformeé a chaud (80%)

» Plus le temps de maintien de recuit est court laluaille des grains de l'acier diminue
la taille des grains la plus petite est obtenue pouéchantillon déformé a chaud puis recuit a
950°C pendant 0.25min.

» Plus la vitesse de refroidissement est élevéelgdugrains d’acier sont fins.

» La dureté de Vickers est augmentée avec l'augmentde taux de déformation et la

diminution de temps de maintien de recuit.

Per spectives:

Essayer de changer la température de recuit.

91



Chapitre IV Résultats et interprétations

Chapitre IV Résultats et interprétations
V.1 Introduction:

Il est connu que les aciers a basse teneur enreagmssedent une bonne aptitude a la mise
en forme (bonne ductilité). Le laminage est un gdécde mise en forme qui est utilisé comme
un procédé de fabrication des tbles minces, aluteissement des tbles d’acier augmente avec
le taux de déformation. Les échantillons d’'aciet ét laminés a chaud jusqu’'a un taux de
déformation de 80% dans un temps de maintien vasagusqu’a 10 min (chap. Ill, tableau5).
Cette déformation entraine d'importantes modifmadi de la microstructure.

Dans ce chapitre, on présente les résultats diésntents thermomécaniques appliqués a

notre acier et ce-ci a partir de I'état de récep(imon déforme).

IV.2 Traitements thermomécaniques de I'acier 0.19%C

IV.2.1 Microstructure initiale de I'acier 0.19%C (état non déformé):

Le produit de départ est un tole d’acier de 2.65 digpaisseur (chap. lll, paragraphe Il) et
est un acier hypoeutectoide<{8%) de structure ferréto-perlitique avec desngrderritique
gros de taille moyenne de 22um (Fig.46). La feratmstituant majeur est une solution solide de
carbone dans le fer cristallisant dans le systéme cubique centrécdraentite est un composé
défini FeC (carbure de fer) qui cristallise dans le systéentteorhombique. La perlite constituant

de notre acier est sous forme lamellaire (Fig.46).

Grain de Ferrite

Perlite

Figure 46: Microstructure de I'acier 0.19%C non déformé{éitial).
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IV.2.2 Evolution de la microstructure de l'acier 019%C au cours de la
déformation a chaud

IV.2.2.1 L'effet de temps de maintien sur la tailtees grains de I'acier 0.19%C :

Dans cette partie de notre travail, on a suividlé@tion de la taille des grains sur la tdle
d’acier hypoeutectoide (0.19%C) au cours d'un tendes maintien a 950°C apres une

homogénéisation a 1150°C pendant 12 min puis uferdétion a 950°C avee = 45%.

Les résultats obtenus montrent d’'une part quenigsede maintien a une influence notable
sur la taille des grains obtenus dans notre aciegsd le prolongement de la durée de recuit a
950°C a conduit a une croissance anormale dessggzn migration des joins de grains
(recristallisation secondaire) car a haute tempszales longs durées deaintien donnent
néanmoins des grains sensiblement plus gros f&#]contre pour les courts temps de maintien,

les grains sont plus petits (recristallisation aiira).

La figure 47 montre I'évolution microstructurale decier 0.19%C au cours de ce dernier
traitement. On observe que la taille des grainples petite et leur nombre est plus important
pour les courts temps de maintien 0.25, 1 et 2m@corigtallisation primaire) (Fig47 a-b-c.). Par
contre le maintien pour un temps de 5 et 10minfenarque un phénomeéene de croissance
progressive des grains déja recristallisés au grestade de recuit (recristallisation secondaire)
(Figd7 d-e.) car les température élevées conduidame croissance relativement rapide des

grains recristallisés.
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Figure 47 : Microstructures de I'acier 0.19% apres homogsat&@n de 12 min a 1150°C
suivie d’'une déformation =45% a 950°C maintenu a cette méme températudapéen
(@) : 0.25min, (b) : 1min, (c) : 2min, (d) : 5mie) : 10min et enfin refroidi a 'air.
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La figure 48 illustre I'évolution de la taille dggains en fonction du temps de maintien a
950°C pour l'acier déformé de 45%, on remarque lquaille des grains est augmente avec
'augmentation de temps de maintient parce que an phénomeéne de croissance progressive

des grains recristallisés.

Figure 48: La taille moyenne des grains en fonction du tedgmaintien a 950°C

pour l'acier 0.19%C déformé de 45% a cette mémmpéeature
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IV.2.2.2 L'effet de taux de déformation sur la téel des grains recristallisés de l'acier
0.19%C :

Dans cette partie d’étude, on a essayé de voifet'efe taux de déformation & chaud
appligué sur la taille des grains de notre aciet9Q®C). Pour ce la nous avons procédé a un
traitement d’homogénéisation a 1150°C pendant 12 suaivie par une déformation a 950°C
avec des taux différents (45, 60 et 80%) au cdersemps de maintien variant (0.25, 1, 2, 5,
10min) de méme température suivi d’'un refroidissenad’air.

L’observation au microscope optique métallograpaiquontre que le taux de déformation
a une grande influence remarquable sur la taikkegieins obtenus au cours du maintien a 950°C
(Fig49, 50, 51, 52,53.).

Le suivi de I'évolution structurale a montré d’'up&rt que le déformation a chaud a 950°C
et suivi d’un maintien a cette méme températuregoe la formation de nouveau petits grains
ferritiques avec des distributions de tailles h#génes surtout pour le maintien a 0.25min et ce-
ci pour toutes les taux de déformation (45, 60086B(Fig49 a — 50b.).

Ce résultat est en raccord avec les différentsatraet théories sur la recristallisation, car
une forte déformation plastique conduit a une geaddergie stockée dans les échantillons

d’acier par intermédiaire d’'un nombre importantdiocation.

Ces derniéres structures se développent d'une neamiénogene avec le prolongement du
temps de maintien (Fig49, 50, 51, 52,53 a).

On a constaté aussi que la taille des grainsstatiirsés d’échantillon d’acier fortement
déformé (80%) est plus fine par apport a I'autreyemme déformé (60%), et cette derniere est
plus fine par apport au échantillon faiblement dé&® (45%) dans tous les temps de maintien
par ce que le nombre de site favorable a la getromaes nouveaux grains augmente avec
'augmentation de taux de déformation[38](Fig.49, 51, 52, 53.), c'est-a-dire plus le taux de

déformation augmente plus la taille des grainpeste.
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Figure 49: Microstructures de I'acier 0.19% apres homogsaté&@n de 12 min a 1150°C
suivie d’une déformation a 950°C maintenu a cette méme température per@abmin, et
enfin refroidi a 'air. (a) : 45%, (b) : 60%, (cB0%
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Figure 50: Microstructures de I'acier 0.19% homogénéisd802C pendant 12 min puis
réduit par déformation plastique : (a) : 45%, (D%, (c) : 80% a 950°C et maintenu a cette

méme température pendant 1min et enfin refroidissem I'air.
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Chapitre IV

Figure 51: Microstructures de I'acier 0.19% apres homogsatén de 12 min a 1150°C

refroidi a I'air. (a) : 45%, (b) : 60%, (c) : 80%
76
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Figure 52: Microstructures de I'acier 0.19% apres homogsaté&@n de 12 min a 1150°C
suivie d'une déformation a 950°C maintenu a cette méme température pebdant et enfin
refroidi a I'air. (a) : 45%, (b) : 60%, (c) : 80%
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Figure 53: Microstructures de I'acier 0.19% apres homogsatén de 12 min a 1150°C
suivie d'une déformation a 950°C maintenu a cette méme température pef@anin, et enfin
refroidi & I'air. (a) : 45%, (b) : 60%, (c) : 80%
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L’évolution de la taille de grains lors de maint&®50°C en fonction du taux de réduction
par laminage est illustrée dans les figures 54olmserve que la taille des grains diminués avec
laugmentation de taux de déformation car le nomieesite favorable a la germination des

nouveaux grains augmente avec l'augmentation dedauéformation.
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Figure 54 :L’évolution de la taille des grains en fonctiom tux de déformation de I'acier
0.19%C lors des maintiens varient a 950°C
(@) : 0.25min, (b) : 1min, (c) : 2min, (d) : 5mih(e) : 10min
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IV.2.2.3 L'effet de vitesse de refroidissement ataille des grains de I'acier 0.19%C :

Le refroidissement constitue I'étape du laminagelies importante du point de vue des
traitements thermomécaniques. Le refroidissemerdgccempagne d’'une transformation
allotropique dont le résultat, en termes de natlegyroportion et de taille des phases finales, est
fortement influencé par de nombreux paramétresisgsoient thermiques, structuraux ou
analytiques. C’est au niveau du refroidissementlgisuplesse des outils est la plus grande, au
moins dans le cas des produits plats.

Pour notre acier, nous allons d’écrire I'évolutatmla structure au cours de refroidissement
de notre échantillon. La figure 55 montres que pdugitesse de refroidissement est élevée, plus
les grains ferritiques sont fins.

Figure 55: Microstructure de I'acier 0.19%C aprés homogsatén a 1150°C pendant 12min
puise = 45% a 950°C suivi d’un temps de maintien de 2etienfin refroidi lent : (a) : lentement

dans le four (avec %f= 10°C/min) et (b) : a I'air
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IV.3 Etude comparative
IV.3.1 La microdureté

IV.3.1.1 Variation de la dureté de Vickers en fongbn de temps de maintien :

Pour déterminer les cinétiques de recristallisatitas échantillons de notre acier, déformés
et recuits a 950°C pendant des temps de maintiempris entre 0.25min et 10min, ont été
caractérisés par microdureté Vickers. Nous rapgetpue les mesures ont été realisées, pour les

différents temps de maintien, pour chaque échantitbu 6 empreintes espacées ont été relevées.

La figure 56 montre la dépendance de la moyendereaté de Vickers (HV) et le temps de
recuit (t).On Remarque que La dureté chute apepiemiers temps de recuit [0.25 — 1min]
pour tout les taux de déformation, cette duretéimim progressivement avec l'augmentation du
temps de recuit (Fig.56). Il est connu que leof@st caractérisé par un réarrangement facile des
dislocation lors de la restauration, c’est pourgumus constatons dans notre échantillon
déformé une chute de dureté lors des premiérestesimies recuits [0.25 — 1min] .

La courbe d’évolution de la dureté lors de tempsedeit confirment bien le retour a I'état
ductile aprés 1 minute de recuit du notre échanmtilkette évolution est en raccord avec le
changement structural (stade de restauration)t-aelére avec la variation de la taille des grains

(augmentation de la taille des grains).
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300 —a— 60%
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Figure 56 : Courbe de variation de la dureté Vickers entioncde temps de maintien de
I'acier 0.19% homogénéisé al150°C pendant 12mis gaiuit par déformation plastique a

950°C suivi par un temps de maintien varient, éineefroidissement a l'air.
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IV.3.1.2 Variation de la dureté en fonction de tauxde déformation :

L’évolution de la dureté d'un échantillon d'acierl®%C en fonction de taux de
déformation par laminage a chaud puis maintien.g88min, 2min et 10min a 950°C représentée
sur la figure 57. On remarque que la dureté augemavdc la déformatiorg @6). Ce phénomene
est appelé durcissement par écrouissage durarglldgs dislocations sont introduites lors de la

déformation plastique par laminage. De méme, on @xibué ce phénomeéne a la réduction de

la taille des grains.

Dans les aciers a bas pourcentage de carbonecieshment des tbles d’acier avec le taux
de déformation par laminage est lié d’une partl diminution de la taille de grains ferritiques et
la distance interlamellaire des lamelles perlitgjeé d’autre part, a I'interaction des dislocation

avec la structure.

400 - —— 0,25 min
—a—2 min

300 - —a— 10 min
£ 200 -
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O T T 1
0 45 60 80
taux de déformation (%)

Figure 57 : Courbe de variation de dureté de Vickers entionae taux de déformation de
I'acier 0.19%C homogénéisé al150°C 12min puis tquhri déformation plastique a 950°C
suivi d'un temps de maintien de 0.25, 2 et 10miardin refroidissement a l'air.
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IV.3.2 L'évolution de la taille des grains

IV.3.2.1 La taille des grains en fonction de tempde maintien :
Les courbes d’évolution de la taille des grainsrdes trois échantillons prédéformeés (45,

60et 80%) montrent |'effet du temps de recuit algrbsseur des grains de ferrite.

Pour que les grains restent fins il faut choisis dkirées de maintien court, car le
prolongement de temps de maintien est donné umgsarace anormale au grains d’acier 0.19%C
(Fig. 58). Le meilleur affinement des grains egeab pour un taux de déformation de 80% et un
temps de maintien de 0.25min

——45%
—a—[0%

—a—50%

t {min)

Figure 58: Courbes D =f (t) de I'acier 0.19% homogénéises®EC 12min puis une

déformation a 950°C suivi par un temps de mairgieenfin refroidissement a lair.

IV.3.2.2. La taille des grains en fonction de tauge déformation

Le calcul de la taille moyenne des grains nous peda mettre en évidence l'influence du
taux de déformation par laminage a chaud sur létigne de recristallisation ou la taille des
grains sont diminue avec l'augmentation de tauxi@ermation (Fig.59).Autrement dit, Plus la
déformation appliquée est forte, plus I'énergie emgasinée dans la structure est importante et
plus la force motrice de la recristallisation devée.
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Cela se traduit par une accélération des cinétidbes59) en termes de germination
(temps d’incubation plus court) et en termes de bmentdes sites de germination de nouveaux

petits grains.

En ce qui concerne la taille de grain a la fin aedcristallisation, on peut dire que plus le
taux de déformation appliqué sera élevé, plus ites sle germination seront nombreux : en
conséquence, la taille des grains recristallisésindie lorsque la déformation augmente (Fig.
59).
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Figure 59: Variation de la taille des grains d’acier 0.19%Cfonction de taux de
déformation aprés homogénéisation de 12 min a 115Qfvi d’ une déformation plastigue
=80% a 950°C puis un temps de maintien 0.25mianth refroidissement a I'air.

IV.3.3 Comportement du matériau (acier 0.19%C) :
Le comportement du notre matériau (acier 0.19%@}téadéterminé par des essais de
compression a 950°C, la figure 60 représente lesbeocontrainte déformation de l'acier

0.19%C.

85



Chapitre IV Résultats et interprétations
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Figure 60: Comportement du matériau (acier 0.19%C)

IV.3.4 Etude par diffraction des rayons X de l'acie 0.19%C déformé a chaud ¢
=80%:

Cette étude par diffraction des rayons X nous aficoé@ nos résultats obtenus par
microscopie optique et aussi par les mesures detauPar exemple, le spectre de I'échantillon
maintenu a 950°C pendant un temps trés court a)y.@ des pics de grande intensité par

rapport aux spectres des échantillons qui ontsulbecuit prolongé (Fig.62 b et c).

120 - (110)
100 -
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36.6400
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44.9600

N 49.1200
53.2800
57.4400
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78.2400
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théta (9

Figure 61: Spectre de rayon X de l'acier 0.19 %C a I'éta déformé
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Chapitre IV

2 théta (9

refroidissement & I'air (a) : 0.25min, (b) : 1mfo) : 10min,
87

Figure 62: Spectres de rayons X de l'acier 0.19% apres lggm@isation de 12 min a

1150°C suivie d’'une déformatiam=80% a 950°C puis d'un temps de maintien ahenf
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Cette grande intensité des pics est peut illusins da figure 63
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Figure 63: La variation de l'intensité en fonction de tenggsmaintien de I'acier 0.19%C

homogénéisé a1150°C 12min puis un déformation 8®83-80% suivi par un temps de

maintien et enfin refroidi a l'air.

h k | d (A) 2 théta (°) I (%)
1 1 0 2.02 44.96 100
2 0 0 1.424 65.44 40.79
2 1 1 1.16 82.72 51.82

Parametre cristallin
a=285A

88



Chapitre IV Résultats et interprétations

IV.3.5 Etude par microscopie électronique a balayas:

Dans le but de mettre en évidence la microstructierd’acier 0.19%C au cours de ce
traitement thermomécanique, nous avons utilisé ioroscope électronique a balayage. Les
figures 64 montrent clairement les grains ferrigégjlet les colonnes perlitiques. La figure 64a
montre |'état initial de l'acier avant les traitemi® thermo-mécaniques. On constate que la
matrice est férritique avec des grains de tailleyanae (environ : 15 a 20m). La figure 64b
montre I'agrandissement d’une colonne perlitiquett€ perlite est de structure lamellaire tres
fine, car la distance interlamellaire ne dépassdea/10 deim).

Figure 64 : Microstructure au MEB de I'acier 0.19%C a I'éfaitiale

(b) : 'agrandissement d’une colonie perlitique.
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D’autre part, la figure 65 montre la microstructapres le traitement thermomécanique,

On constate une structure constituée de graiaditre de taille environ inférieure .

Figure 65: Microstructure au MEB de I'acier 0.19%C apréslbgénéisation a 1150°C
pendant 12 min suivi d’ une déformation plastigue30% a 950°C puis un temps de maintien 1

min et enfin refroidissement a l'air.
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Résumé

Dans ce mémoire, nous avons étudié I'affinementgdams dans un acier hypoeutectoide
(0.19%C). Nous avons essayé d’appliquer plusietmgements thermomécaniques a nos
échantillons afin de voir I'évolution de la taillies grains.

Le microscope optique, la microdureté Vickers, ieroscope électronique a balayage et la
diffraction des rayons X étaient nos moyens d'aselyA travers cette étude, plusieurs
microstructures et courbes de dureté ont été pEsgmu nous avons montré les conditions des
traitements thermomécaniques qui permettent deeddaraille des grains la plus fine.

Nous avons trouvé que plus le taux de déformatiochaaud est grand et plus le temps de

maintien de recuit est court plus la taille desrgr&st fine.

Abstract

In this memory, we studied the refinement of thairgs in a steel hypoeutectoide

(0.19%C). We tried to apply several thermomechanieatments to our samples in order to see
the evolution of the size of the grains.

The optical microscope, the Vickers microhardned®e electron microscope with
sweeping and the diffraction of the X-rays were owgans of analysis. Through this study,
several microstructures and curves of hardness presented, where we showed the conditions
of the thermomechanical treatments which makessiite to give the finest size of the grains.

We found that the larger the rate of hot deformrmatgoand the shorter time of maintenance

of annealing is plus the size of the grains is.fine
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