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Etude sur I’Evolution de la Microstructure lors du Traitement Thermique
de I’Acier Inoxydable AISI 410

Mathieu DEVAR

RESUME

Dans ce travail de recherche, I’influence des différents paramétres sur les phénomeénes qui se
produisent durant I’austénitisation et le revenu de 1’acier inoxydable AISI 410, ont été investigués.
Grace a un dilatometre a haute résolution, les échantillons ont subi trois cycles de traitement
thermique d’austénitisation a différente température afin d’observer 1’influence de la température
d’austénitisation avec et sans revenu sur la microstructure, la taille de grains et la dureté.

Les résultats ont indiqué d’importantes influences sur la microstructure, la taille de grains et la dureté
aux différentes températures d’austénitisation méme avec et sans le revenu. Les résultats ont aussi
montré que la quantité de dissolution des carbures est influencer par la température d’austénitisation.

Par la suite, des cycles de revenus non-isothermes a 677 °C ont été réalisés avec différents temps de
maintien pour étudier 1’évolution de la microstructure lors du traitement thermique de revenu. Le
cycle complet étudié dans cette étude est le cycle de revenu du partenaire industriel Finkl Steel ou il
¢tait question d’avoir une meilleure compréhension de I’évolution de la microstructure lors du cycle
de revenu complet industriel.

Les résultats obtenus ont démontré une évolution progressive des différents parameétres étudiés
jusqu’a la fin du premier revenu. Aprés le premier revenu, plusieurs exigences industrielles étaient
déja obtenues. Comme le cycle de revenu industriel habituel d’un acier inoxydable AISI 410 est un
double revenu, les résultats ont indiqué que 1’évolution de la microstructure lors du deuxiéme revenu
ralentit considérablement et qu’il serait possible qu’un deuxiéme revenu ne soit pas nécessaire.

Mots clés: Revenu, Austénitisation, Dureté, Transformation de phase, Dilatométrie, Taille de grains,
Carbures.






Study on the Evolution of the Microstructure during the Heat Treatment
of AISI 410

Mathieu DEVAR

ABSTRACT

In this research work, the influence of the various parameters on the phenomena which occur during
the austenitization and the tempering of AISI 410 stainless steel, were investigated. Using a high-
resolution dilatometer, the samples underwent three cycles of austenitization heat treatment at
different temperatures in order to observe the influence of the austenitization temperature with and
without tempering on the microstructure, grain size and hardness.

The results indicated important influences on the microstructure, grain size and hardness at different
austenitization temperatures even with and without tempering. The results also showed that the
amount of dissolution of the carbides at the three austenitizing temperatures was directly related to the
influences noted discussed earlier.

Subsequently, non-isothermal tempering cycles at 677 ° C were performed with different holding
times to study the evolution of the microstructure during the tempering heat treatment. The complete
cycle considered in this study is the tempering cycle of the industrial partner Finkl Steel where the
aim was to gain a better understanding of the evolution of the microstructure during the complete
industrial tempering cycle.

The results obtained demonstrated a progressive evolution of the various parameters studied until the
end of the first tempering. After the first tempering, several industrial requirements were already
obtained. As the typical industrial tempering cycle of AISI 410 stainless steel is a double tempering,
the results indicated that the evolution of the microstructure on second tempering slows down
considerably and that it is possible that a second tempering is not necessary.

Keywords: Tempering, Austenitization, Hardness, Phase transformation, Dilatometry, Grain size,
Carbides.
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INTRODUCTION

L'énergie hydroélectrique, également appelée hydroélectricité, est une forme d'énergie qui exploite la
puissance de l'eau en mouvement pour produire de I'électricité. Cette forme d’énergie est exploitée sous
diverses formes depuis des millénaires. Cette production d’énergie se distingue par un impact limité
sur ’environnement. Méme si ce procédé existe depuis tres longtemps, les colits important engendrés
par sa production demandent ainsi une amélioration en continu de sa conception afin d’augmenter son
efficacité et sa durée de vie. Compte tenu de la sollicitation cyclique des charges hydrauliques, les roues
de turbines Francis en acier inoxydable sont sujettes a la fissuration en service et nécessitent des
réparations périodiques au cours de leur de vie utile. Afin de réparer ces aubes de turbines, une cavité
trapézoidale est formée pour ensuite étre remplie a 1’aide de plusieurs passes de soudure. Ces passes
successives de soudure transférent une grande quantité de chaleur au métal d’apport préalablement
déposé et ainsi force le métal d'apport a subir plusieurs cycles de traitement thermique. En utilisant
quelques dizaines de passes de soudure, il a été établi que le métal d'apport lors de la réparation d’une
aube de turbine pouvait subir un cycle de traitement thermique similaire a un revenu. La turbine étudiée
ici est une roue de turbine Francis dont le métal de base est I’acier inoxydable AISI415 avec un métal
d’apport qui est I’acier inoxydable AISI 410. Voici un schéma représentatif d’un cycle de traitement

thermique tel que vu par un cordon de soudure dans une cavité trapézoidale en cours de remplissage.

I [ ¥ Thermoccuplel

] Traitement thermigque contrdlé fait
N/ N s
N ~J 5] (&%) sur les cavités

|

j
V

3}

timin)

Figure 1.1 Cycle de traitement thermique schématisé d'une cavité trapézoidale faite sur une
aube de turbine




L’acier inoxydable AISI 410 est grandement utilisé dans 1’industrie de I’hydroélectricité autant comme
fil d’apport pour le soudage des roues de turbines hydrauliques que pour la production d’arbres de
turbines. Le cycle de production de cet acier consiste en une étape de forgeage et de plusieurs étapes
de traitements thermiques. Le cycle complet de traitements thermiques comporte deux processus de
revenu a la toute fin de de la production. Le revenu est une étape qui influence énormément les
caractéristiques d’un alliage d’acier et encore plus si cet alliage est de type martensitique comme celui-
ci. Voici un exemple de cycle de double revenu sur une barre cylindrique d’acier inoxydable AISI 410

dans I’industrie :

Température

1250°F 2e revenu

ler revenu

Vitesse de
refroidissement non
constante

Vitesse de
refroidissement
non constante

Maintien Maintien

Vitesse de réchauffement
non constante

Vitesse de réchauffement
non constante

* Les température des revenus peuvent varier

Temps =

Figure 1.2 Cycle de deux revenus sur une barre cylindrique d’acier inoxydable AISI 410 en
Pindustrie

Ainsi, le cycle de traitements thermiques que subissent une aube de turbine remise a neuf et une barre
cylindrique d’acier inoxydable AISI 410 dans I’industrie est extrémement complexe et modifie
fortement leur microstructure. Cette modification microstructurale affecte les propriétés mécaniques du
matériau mais n’a jamais fait 1’objet d’observations et analyses détaillées. Ainsi, la présente étude
découle de la nécessité de comprendre la relation entre la microstructure et les parametres du traitement
thermique de revenu et ainsi documenter l'influence du temps et de la température d’un revenu sur

différentes caractéristiques de 1'acier inoxydable AISI 410.

L’objectif principal de cette étude est d’avoir une meilleure compréhension de I’évolution de la

microstructure d’un acier inoxydable AISI 410 lors du processus de revenu.



Le chapitre 1 de ce mémoire commence par une revue de la littérature sur la métallurgie et le traitement

thermique de revenu de 1’acier inoxydable AISI 410.

Dans le chapitre 2, une explication de la méthodologie et des différents outils utilisés durant les

expériences seront présentés.

Dans le chapitre 3, trois températures de cycles d’austénitisation ont été appliqués expérimentalement
sur des échantillons, puis un revenu non isotherme a été effectué pour chaque cycle d’austénitisation
pour déterminer I'effet de la température du cycle d’austénitisation et I’effet du revenu non isotherme

sur I'évolution de la microstructure.

Au chapitre 4, un cycle de traitement thermique de revenu industriel a été pratiqué expérimentalement

afin de déterminer I’effet de ce cycle sur 1’évolution de la microstructure.






CHAPITRE 1

REVUE DE LITTERATURE

La revue de littérature présentée dans ce chapitre commence par un apergu général des caractéristiques
de l'acier inoxydable martensitique désigné par I’American Iron and Steel Institute(AISI) 410. La
métallurgie du AISI 410 sera ensuite discutée, suivie d’une revue sur le traitement thermique de revenu
et son influence sur I’acier inoxydable AISI 410. Dans la section finale du chapitre, certaines techniques
de révélations de la martensite utilisées dans cette étude afin de mieux analyser la microstructure sont

introduites.

1.1 Métallurgie de I’acier inoxydable AISI 410

Dans cette section, une vue générale sur la métallurgie de 1’acier AISI 410 et de ses caractéristiques

microstructurales est présentée.

1.1.1 Général

L’acier inoxydable est ['une des grandes découvertes faites au début des années 1900, il a ét¢ utilisé
dans plusieurs domaines. La version de base, le grade 410, a été inventée par Harry Brearley en 1913,
nommeée le premier acier sans rouille jamais produit, commercialisé et normalisé dans les années 1930
et 1940 (Garrison & Amuda, 2017). Depuis, la progression de nuance de 1’acier inoxydable 410
martensitique a grandement évolué¢ dans D’industrie. Il est le prédécesseur de plusieurs aciers
inoxydables bien connus dans 1’industrie. La figure 1.1 présente ces différentes nuances lors du
développement de cet acier soit par I’ajout de différents éléments d’alliages. Le tableau 1.1 représente
I’utilité et les différentes compositions chimiques des grades martensitiques, ces compositions
chimiques montrent I’influence des différents éléments d’alliages. 11 est possible de voir sur la figure
1.2 les différentes duretés des grades martensitiques selon leurs différents traitements thermiques. Une
explication de I’utilité¢ et du changement des propriétés mécaniques selon les éléments d’alliages est

faite dans la prochaine section (Garrison & Amuda, 2017).
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Figure 1.1 Développement du grade 410
(http://www.spiusa.com , 2018)

Tableau 1.1 La composition chimique et I'application des grades martensitiques

(http://www.totalmateria.com/page.aspx?ID=CheckArticle&site=kts&NM=199,2018)

AISI Grade

c

Min

Si

Cr A Mo

P

s Commenisdppications

410

416

420

43

4404

4408
440C

0.15

0.15

0.15-0.40

0.2

0.60-0.75

0.75-0.95
0.85-1.20

1.25

0.5

11.5-130 - -

120-140 - 0.6

120-140 - -

150170 - 1.25-2.00

16.0-18.0 - 0.75

16.0-18.0 - 0.75
16.0-18.0 - 0.75

0.04

D04

0.04

D04

0.04

004
0.04

0.03 The basic composition.
Used for cutlery, steam,
and gas turbine blades
and buckets, bushings

0.15 Addition of sulfur for
machinability, used for
screws, gears etc. 416
Se replaces sulfur by
selenium

0.03 Dental and sumgical
instruments, cutlery

0.03 Enhanced corrosion
resistance, high strength

0.03 Ball bearings and races,
gage blocks, molds and
dies, cutlery

0.03 As 4404, higher hardness

0.03 As 440B, higher hardness




L’acier AISI 410 plus précisément a grandement ét¢ utilisé dans les turbines hydroélectriques dues a
sa résistance a la corrosion en combinaison avec sa forte résistance aux contraintes a température
ambiante et au fluage a haute température.

Bien que I'on sache que l'acier AISI 410 posséde une microstructure entiérement martensitique, le
processus de fabrication de l'acier peut créer une microstructure complexe composée de martensite, de
ferrite delta, de carbures Cr23C6 et d'austénite résiduelle. Des recherches antérieures ont montré que la
composition de la microstructure finale est liée a I'historique de la composition, de la solidification et
du traitement thermique de l'acier (E. Mabruri et al., 2017)(E. Mabruri et al., 2016). Le tableau 2 indique

la composition chimique du AISI 410 dans la présente recherche, un acier inoxydable martensitique a
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4408

Martensitic
type
403, 410, 416

420, 420F
4404

440C, 440F
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=3 Temperrd

100 200 300 400 500 600 700
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Figure 1.2 L'influence des traitements thermiques sur la dureté
des différents grades d'acier martensitique

(http://www.kvastainless.com/stainless-steel.html, 2018)

basse teneur en carbone.

Tableau 1.2 Composition chimique de I’AISI 410 (wt%)
(https://www.upmet.com/products/stainless-steel/410, 2018)

C Cr Ni Mn Mo Si P
AISI 410 Min 0.13 11.5 - 0.85 - 0.35 -
Max 0.15 13.5 0.45 0.95 0.2 0.45 0.01




Une des propriétés importantes des aciers martensitiques est qu’ils ont une trés bonne trempabilité. Ils
peuvent former de la martensite avec un refroidissement a 1’air ambiant, contrairement a d’autres types
d’acier. Le AISI 410 brut de trempe présente dans sa microstructure de la martensite fraiche qui est trés
rigide et fragile ce qui oblige a pratiquer un cycle de double revenu afin de le rendre plus tenace (Porter

et al., 2009a).

1.1.2 Les effets des éléments d’alliage sur la microstructure

Les ¢éléments d'alliage sont généralement de deux types : Alphagéne et Gammagene. Ils sont classés en
fonction de leurs effets sur la stabilité de phase qu'ils fournissent. L'ajout d’¢léments alphagénes comme
le chrome, le molybdéne, le silicium et le soufre dans I’acier étudié, favorise la formation et la stabilité
de la phase ferrite (a, alpha). D'autres éléments, notamment le carbone, le manganése et le nickel, sont
des gammaggnes et favorisent la stabilité de la phase d’austénite (y, gamma) (Philibert & Vignes, 2013)
(Porter et al., 2009b). Dans les aciers martensitiques, il est important de controler la quantité d'éléments
gammageénes afin de ne pas trop stabiliser la phase austénitique et ainsi éviter la retenue d’austénite
résiduelle. Pour un AISI 410, cette phase est généralement non désirée, parce que ces aciers sont
reconnus pour leur bonne rigidité et leur grande résistance, une phase trés ductile comme 1’austénite est
donc a éviter(Garrison & Amuda, 2017). Une description des principaux éléments d’alliage et de leurs

fonctionnalités est présentée ci-dessous.

1.1.2.1 L’effet du chrome sur la microstructure

Le chrome est un ¢lément d’alliage avec quelques particularités. Pour les aciers inoxydables, le chrome
est un alphagene et il favorise donc la formation et la stabilité de la ferrite. L’effet le plus intéressant et
le plus célébre de cet élément sur 1’acier est probablement 1’amélioration de sa capacité a résister a la
corrosion. De plus, le chrome améliore la résistance en fatigue et la ténacité des aciers. Pour obtenir un
acier inoxydable, le pourcentage de chrome ne doit pas étre inférieur a 10,5% afin que les oxydes de
chrome restent stables a la surface de 1’acier et ainsi de conserver les propriétés de 1’acier

inoxydable(Philibert & Vignes, 2013) (Porter et al., 2009b).
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Figure 1.3 Diagramme de phase fer-chrome suivant BAIN and ABORN -
Metals handbook, American Society for Metals, 1948, p.1194

1.1.2.2 L’effet du nickel sur la microstructure

Le nickel est un élément gammagene et il est important dans le développement des aciers
martensitiques. La figure 1.4 présente schématiquement son influence sur 1’austénite, il aide donc a la
stabilité de I’austénite et réduit, dans le méme temps, la température de la transformation martensitique
(Ms) (Boniardi & Casaroli, 2014). De plus, le nickel est un élément qui ralentit la formation de carbure,
parce que celui-ci se dissout normalement dans la ferrite et la cémentite FezC. Il affecte indirectement

les mécanismes thermodynamiques des autres éléments en réduisant leur mobilité. (Totten, 2006).
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Figure 1.4 Diagramme sur ’influence du Nickel sur la phase gamma
(Boniardi & Casaroli, 2014, p.12)

1.1.2.3 L’effet du carbone sur la microstructure

Le carbone est un élément gammagéne. L'effet principal de 1'ajout de carbone a 'acier inoxydable est
donc similaire & 1'effet obtenu par 1'ajout de nickel: augmentation de la stabilité¢ de 'austénite (figure
1.5a)) et diminution de la température de Ms (figure 1.5b)). Cependant, la dureté de la martensite est
directement liée a la concentration de carbone qu'elle contient. Ainsi, il est important de contrdler la
teneur en carbone en fonction de la quantité de carbures de chrome voulu, parce que celui-ci est
directement li¢ a la précipitation des carbures qui sont uniquement des Cr23C6 dans cet alliage. De
plus, le carbone a une grande influence sur la soudabilité et la ténacité d’un acier, garder une basse

teneur en carbone est essentiel s’il est question de soudage (Boniardi & Casaroli, 2014; Totten, 2006).



11

a) 1600 b)
700
1400 600
O 500
;' o 400
£ 1200 )
g % 300 W,
& F 5 200 .
$ g 100 et
= © | T
- 0 i "
800 ~100 ! i
=g 04 08 12 16 20
600 &
0 5 10 15 20 25 30 Carbon content, %
Chromium, %Weight

Figure 1.5 a) Diagramme sur ’influence du carbone sur la phase gamma(Boniardi & Casaroli,
2014, p.12) b) Diagramme de Ms en fonction de la température et du pourcentage de
carbone(Totten, 2006;p.192)

1.1.2.4 Diagramme de Schaeffler

Pour les effets sur le AISI 410, le diagramme de Schaeffler est utile afin d’avoir une idée générale de
I’influence des éléments d’alliages. Cependant, ce diagramme a été caractérisé et congu pour voir la
composition grossi¢re d’un acier a la fin du refroidissement d’un cordon de soudure, il est donc souvent
utilisé a type indicatif. De plus, ce diagramme permet aussi d’identifier la famille d’un acier en fonction

de leur nickel équivalent et de leur chrome équivalent.

Le diagramme comporte deux axes, chaque valeur sur les axes est trouvée a 1’aide d’une formule
d’équivalence de composition chimique. L’axe horizontal est nommé I’équivalent chrome et 1’axe
vertical est nommée 1’équivalent nickel, chaque valeur d’axe est calculée en fonction de leur formule
respective qu’on peut voir sur la figure 1.6. Pour le AISI 410, chaque valeur d’axe a été calculée et
I’intersection de ces données est montrée sur la figure avec un point noir. Ainsi, il est possible de voir
que le AISI 410, avec la composition chimique montrée plus tot, est un acier martensitique. De plus, il
est aussi possible de voir une fraction de phase de ferrite delta qui tend vers 0%. La fraction de phase
de la ferrite delta peut étre plus importante due a la possibilité de microségrégation et macroségrégation

durant le refroidissement et la non-homogénéité de 1'acier (Boniardi & Casaroli, 2014).
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Figure 1.6 Diagramme de Schaeffler (Boniardi & Casaroli, 2014, p.19)

1.1.3 Transformation durant le refroidissement du AISI 410

La teneur choisie en carbone et en chrome pour le AISI 410 étudié dans cette recherche sont 0.15wt%
et 13wt% respectivement. Ainsi, il est possible de voir sur la figure 1.7 que cet acier inoxydable passe
par deux phases thermodynamiquement stables lors de son refroidissement a partir de son état liquide :
la ferrite delta et 1’austénite. Pour un acier inoxydable de type martensitique, 1’austénite ne se

transformera pas en ferrite alpha, mais en martensite.

La phase ferrite delta commence a se solidifier a environ 1550 °C et a une structure cristalline cubique
centrée (cc) qui croit dans la direction du flux de chaleur le long du front de solidification (Porter et al.,
2009Db). Celle-ci commence a se transformer en austénite vers 1470 °C comme il est possible de le voir
sur la figure 1.7. La transformation de cette phase en austénite se termine vers 1210°C, mais cette
température varie selon la composition de 1’acier. En dessous de cette température, la transformation

austénitique devrait étre terminée.

La transformation de 1’austénite vers la ferrite alpha débute a environ 900°C comme la figure 1.7
I’illustre. Par contre, cette transformation est trés lente et varie selon la composition des aciers (Porter

et al., 2009a). Si le refroidissement est trop rapide, la structure cristalline de 1’austénite n’a pas le temps
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de se transformer et d’effectuer le changement de phase causé par le refroidissement de celui-ci (cfc)
vers la ferrite (cc). Ainsi, pour les aciers avec un taux de carbone de moins de 0.4%, la structure
cristalline se transformera de cubique a face centrée (cfc) a une structure quadratique modifiée avec des
relations d’orientations (111), // (011),, (Lippold, 2015) (Porter et al., 2009a). C’est ainsi que la
transformation de la martensite @’ se fait. Cependant, la morphologie de cette phase change selon la

composition de I’acier. La martensite dans le AISI 410 est en forme de lattes avec une haute densité de

dislocation (Porter et al., 2009a).

De plus, un seul type de carbure peut étre vu dans cet acier et c’est les carbures Cr23C6, la teneur en

carbone n’est pas assez importante dans cet acier afin de que d’autres types de carbures se forment.
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Figure 1.7 Coupe binaire Fe-C du diagramme ternaire Fe-Cr-C avec Cr=13%; C1 carbure de
type M23C6; C2 carbure de type M7C3 (Boniardi & Casaroli, 2014, p.26)

1.14 Caractéristiques de la martensite du AISI 410

Les caractéristiques cristallographiques du AISI 410 sont un produit de la nature de sa transformation
martensitique. Cette transformation produit des imperfections dans le réseau et des reliefs en surface.
Dans ce sens, il a été vu que le mécanisme de nucléation de la transformation martensitique influengait
la morphologie finale. La transformation martensitique commence aux frontiéres d’un grain primaire

d’austénite et croit partout dans le volume du grain d’austénite (Porter et al., 2009b). Cela conduit a
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une matrice relativement uniforme caractérisée principalement par la nature de la transformation plutot
que de l'ancienne microstructure. En conséquence, les propriétés mécaniques du AISI 410 sont

fortement liées a ses caractéristiques de transformation.
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Figure 1.8 Température Ms et morphologie de la martensite en fonction
de la teneur en carbone (%) de I'acier (Krauss, 1980)

L'acier inoxydable AISI 410 a une microstructure martensitique en forme de latte, qui est la
caractéristique d'une martensite a faible teneur en carbone. Ce type de microstructure est I'une des
deux formes de base d’une microstructure martensitique: en forme de latte ou en forme de plaque. La
teneur en carbone de I'acier détermine quelle forme sera prédominante (figure 1.8). La teneur en
carbone du AISI 410 est égale ou inférieure a 0,15%; par conséquent, sa microstructure est en forme

de latte (Porter et al., 2009b).

La martensite en forme de latte est formée de paquets, de blocs, de sous-blocs et de lattes. Le début de
la transformation martensitique du grain d'austénite, également connu sous le nom de « grain
d'austénite primaire », se divise en paquets (Figure 1.9). Chaque paquet de martensite est ensuite
divisé en blocs sur le méme plan. Les blocs ont généralement des tailles de I'ordre de 50 microns et se
composent de lattes avec des orientations cristallines similaires (Morito et al., 2006). De nouvelles
recherches ont identifié¢ des « sous-blocs » qui ont habituellement une taille de I’ordre de 10 microns,

ils se situent au sein des blocs de la martensite. De plus, des études ont montré que les frontiéres des
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sous-blocs font obstacle aux dislocations, et du méme coup, augmentent la résistance de l'acier

(Morito et al., 2000).

Grain d'austénite parent

Figure 1.9 Micrographie optique montrant des paquets et
des blocs dans un grain d’austénite parent.
(Adapté a partir de (Morito et al., 2006))

1.2 Traitement thermique

La séquence de traitement thermique typique pour les aciers inoxydables martensitiques comprend le
recuit pour adoucir l'acier en vue d'un travail a froid ou d'un usinage ultérieur, l'austénitisation pour
former une structure austénitique et dissoudre totalement ou partiellement les carbures, la trempe afin
de refroidir I’acier a température ambiante et un double revenu pour améliorer la ténacité et la
ductilité de la martensite. Comme cet acier est autotrempant, la transformation martensitique
s’effectue peu importe la vitesse de refroidissement de la trempe. La microstructure finale de I'AISI
410 est trés dépendante du traitement thermique préalable que l'acier regoit, et se compose
généralement de martensite, de carbures non dissous et/ou précipités et d'austénite résiduelle. La
fraction volumique et la taille des particules de carbure présentes dans l'acier et la quantité d'austénite
résiduelle jouent un réle majeur dans la détermination de la dureté, de la résistance, de la ténacité, de

la résistance a la corrosion et de la résistance a 1'usure de l'acier (Barlow & Du Toit, 2012).
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Cette section sera subdivisée afin de mieux comprendre les étapes qu’un acier peut subir durant ses
traitements thermiques. Tout d’abord, il sera question de I’influence des différents paramétres de
Iausténitisation, ensuite la trempe ou il sera question de la transformation martensitique et pour finir,

le revenu.

1.2.1 Austénitisation

L’austénitisation est une étape cruciale lors du traitement thermique. Elle diminue les contraintes
internes que le matériau aurait gardées pendant les étapes antérieures de sa fabrication. De plus, la
température d’austénitisation indique que celle-ci améne le matériau en phase austénitique compléte,
soit monophasique. Le traitement thermique d'austénitisation réchauffe un acier au-dessus de sa
température critique, en le maintenant pendant une période suffisamment longue pour que la
transformation compléte se produise. Les différents parameétres de 1’austénitisation seront abordés au

cours de cette section.

1.2.1.1 Effet sur la vitesse de réchauffement

La vitesse de réchauffement est un paramétre important pendant 1’austénitisation, celle-ci peut
influencer la microstructure et les températures de transformation d’un acier. Lors du réchauffement de
’austénitisation, la phase martensitique a’ se transforme en phase austénitique y. Idéalement, 1’acier
doit étre chauffé lentement afin que les mécanismes de transformation de phases s’effectuent
correctement. Dans un cas industriel, méme si les fours sont bien contrdlés, plusieurs recherches
démontrent des variations de température durant le chauffage. 11 est démontré que la vitesse de
réchauffement influence le grossissement des grains et la fraction de phase de I’austénite aux
températures d’austénitisation (Arlazarov et al., 2014; Coovattanachai et al., 2010). Comme il est
possible de voir a la figure 1.10, une vitesse de réchauffement de 300°C/s peut influencer ces

parameétres d’un facteur de 50% pour la seconde phase et d’un facteur de 200% pour la taille des grains.

Cependant, la vitesse de réchauffement ici n’est pas étudiée, mais elle est tout de méme prise en compte,
parce qu’elle influence la taille des grains et les températures de début et de fin de la transformation

austénitique (Arlazarov et al., 2014).
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Figure 1.10 Influence de la vitesse de réchauffement sur
la taille des grains et la fraction de phase de la seconde phase.
(Arlazarov et al., 2014)

1.2.1.2 Maintien de la température d’austénitisation

Le maintien de la température d’austénitisation est un paramétre important parce qu’il permet une
meilleure homogénéisation de 1’austénite et influence la dissolution compléte des carbures. Il est
important d’avoir un temps de maintien optimal afin que la microstructure soit en mesure d’étre a
I’équilibre. Cependant, lorsque la microstructure est a I’équilibre a cette température, la vitesse du
grossissement des grains est plus rapide comme il est possible de le voir a la figure 1.11 (Schino,
2002b). L’influence du maintien de la température d’austénitisation est trés importante, toutefois la
cinétique du grossissement des grains évolue selon une courbe logarithmique (figure 1.12) (Naghizadeh
& Mirzadeh, 2019). Ainsi, la vitesse du grossissement des grains est a son plus rapide lorsque la
microstructure se stabilise et aprés quelques minutes, celle-ci tend vers une variation linéaire, comme
il est possible de voir a la figure 1.12 (Naghizadeh & Mirzadeh, 2019; Schino, 2003a). Dans ce sens, le
temps de maintien a une moins grande influence sur le grossissement des grains que la température

d’austénitisation utilisée (Naghizadeh & Mirzadeh, 2019).
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Figure 1.12 Influence de la température et du temps de maintien sur la
taille moyenne de grains d’un AISI304. (Naghizadeh & Mirzadeh, 2019)
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Figure 1.13 Influence de la température et du temps de maintien en fonction
de la dureté du AISI304. (Naghizadeh & Mirzadeh, 2019)

1.2.1.3 Réle de la taille des grains

La taille des grains est importante parce qu’elle influence la transformation martensitique et du méme
coup la microstructure de la martensite discutée plus haut (Coovattanachai et al., 2010). Une autre
caractéristique importante de la taille des grains est son effet sur les contraintes résiduelles apres la
transformation martensitique. Dans un matériau a gros grains, la contrainte de dilatation associée a la
transformation martensitique provoque une accumulation de contraintes résiduelles importantes entre
les grains adjacents, ce qui peut méme entrainer une fissuration des joints de grains (fissuration par
trempe) et augmenter considérablement la densité de dislocation dans la martensite. Les métaux a
grains fins ont tendance a étre plus auto adaptatifs, ce qui, associé a la plus petite taille de lattes de

martensite, permet d’obtenir un matériau plus solide et plus résistant (Porter et al., 2009b, p.415).

La figure 1.13 présente 1’influence de la taille des grains en fonction de la dureté finale de 1’acier; or
méme si la teneur en carbone augmente considérablement la dureté d’un acier discuté plus tot, le
grossissement des grains de celui-ci est aussi a considérer afin de mieux contrdler et prédire cette

propriété mécanique.
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1.2.2 Trempe

La trempe est le traitement thermique ou l'on vient refroidir rapidement I'acier. Différentes méthodes
de refroidissement sont utilisées afin de contréler la vitesse de refroidissement. La trempe peut
s’effectuer dans un bassin d’eau, d’huile, de polyméres ou juste a I’air. La vitesse de refroidissement
durant ce traitement thermique influence directement la microstructure finale du matériau. Dans le cas
des aciers inoxydables martensitiques, la transformation martensitique s’effectuera, peu importe la
méthode utilisée. Cependant, si la vitesse de refroidissement influence les caractéristiques de la

martensite et si elle est trop rapide, une fissuration par trempe peut se produire.

1.2.2.1 Transformation martensitique

Durant le refroidissement d’un acier inoxydable martensitique, la phase austénitique se transforme en
martensite au-dessous de sa température Ms. Cette transformation est dite displacive, parce que les
atomes de carbone ne peuvent pas diffuser durant cette transformation. Ainsi, la phase obtenue posséde
théoriquement la méme composition que la phase austénitique dont elle est issue, soit son grain

d’austénite primaire (Porter et al., 2009b).
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Figure 1.14 Influence de la vitesse de refroidissement sur le
début de la transformation martensitique. (Tsai et al., 2002)
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La transformation martensitique est une caractéristique unique a chaque acier. Le début de cette
transformation est influencé par plusieurs paramétres comme la vitesse de refroidissement (figure 1.14),
la température d’austénitisation et le taux de carbone dans I’acier (Tableau 3) (Tsai et al., 2002).
L’influence de ces parametres sur la température de la transformation martensitique est expliquée par
la concentration de lacunes dans les matrices d’austénite et le manque de précipitation de carbures de
chrome aux interfaces de la matrice ce qui diminue les contraintes aux interfaces des matrices. Ainsi,
la précipitation des carbures ou la dissolution non compléte de ceux-ci durant 1’austénitisation a une

grande influence sur cette température, Ms.

Tableau 1.3: L'influence des températures d'austénitisation
et des vitesses de refroidissement sur la température du début
de la transformation martensitique d'un AISI 410. (Tsai et al., 2002)

Cooling rate (°C s~ ') Austenitization temperature

900 °C 1000 °C 1100 °C 1200 °C

0.5 375 360 355 340

3 360 340 340 335
10 350 335 335 330
20 345 320 320 315
40 340 300 300 290
60 335 295 290 270
80 330 250 285 250
100 320 285 280 245

1.2.3 Revenu

1.2.3.1 Effet de la température du revenu

Beaucoup de recherches ont déja été faites sur 1’effet de la température de revenu, ces recherches
visent surtout a mieux comprendre 1’effet de cette température sur la formation de I’austénite
résiduelle et la dureté de la martensite revenue. Par contre, les études sur la formation et les
mécanismes de ’austénite résiduelle restent un débat dans le monde de la recherche compte tenu de la

complexité de sa nature. La composition chimique de 1’acier, la microstructure, les traitements
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thermiques antécédents, etc., font parties des variables qui peuvent influencer ce mécanisme. La
figure 1.15 résume schématiquement le pourcentage d’austénite résiduelle formé a différentes
températures de revenu. Pour la famille d’acier inoxydable 13Cr4Ni, un sous-grade du AISI 410, il a
¢été constaté que le premier signe de formation d’austénite résiduelle peut étre détecté a des
températures d’environ 100°C en dessous de son AC1, malgré la non-homogénéité de la
microstructure. La formation d’austénite est attribuée au regroupement d’éléments d’alliages tels que
le nickel, le chrome et le manganése au niveau des imperfections du réseau, des interfaces des lattes,
et joints de grains (Y. Y. Song, Ping, et al., 2010). Le pic d’austénite résiduelle lors du revenu se
situerait autour de AC1, cependant celui-ci reste toujours trés dépendant des caractéristiques de la

microstructure de I’acier (Y. Song et al., 2011; Zou et al., 2010).
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Figure 1.15 Influence de la température de revenu sur la quantité
d'austénite résiduelle d'un 13Cr4N. (Y. Song et al., 2011)

1.2.3.2 Précipitation des carbures

Dans la littérature, il a ét¢ montré que le carbure Cr,3C, se forme aux interfaces des paquets de
martensite de 'acier inoxydable martensitique AISI 410 et aux frontieres des lattes de martensite

(Lippold, 2005). Bien que la précipitation des carbures diminue la dureté et la fragilit¢ de la
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microstructure, leur formation entraine une diminution de la teneur en carbone en solution solide dans
les matrices d’austénite, augmentant ainsi la température de transformation martensitique MS et
aboutissant a la production d'une matrice martensitique moins rigide (Lippold, 2005). Ces roles opposés
des carbures montrent l'importance des études de la formation du carbure sur les propriétés mécaniques

de l'acier inoxydable.

1.2.3.3 L’effet du revenu sur la dureté

Les propriétés des aciers sont déterminées par leurs microstructures et diverses équations sont utilisées
pour cartographier les propriétés de ceux-ci en fonction de leurs microstructures. Puisque la dureté est
reliée directement a la martensite ainsi qu’a sa teneur en carbone, il est possible de trouver cette relation
dans la littérature ou elle montre schématiquement la relation entre ces deux caractéristiques (figure

1.16) (L. Zhang et al., 2007).
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Figure 1.16 La dureté en fonction de la fraction de phase de
martensite et la teneur en carbone. (L. Zhang et al., 2007)

Le processus de revenu dépend a la fois de la température de revenu et du temps de maintien a cette
température. Une sélection incorrecte de ces parameétres lors de ce processus peut potentiellement
affecter plusieurs propriétés et mécanismes comme la fragilisation, les contraintes résiduelles, la

résistance de la fissuration par corrosion sous contrainte, la dureté, la ténacité et la transformation de
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l'austénite résiduelle (Canale et al., 2008). De plus, la sélection appropriée de la température et du temps
de revenu dépend de la teneur en carbone et de la composition chimique de 1’acier étudié. La figure
1.17 illustre l'interdépendance de la température de revenu en fonction de la teneur en carbone d'un
acier (Canale et al., 2008). Ainsi, les parametres du revenu sont importants afin de bien prédire et

obtenir les différentes propriétés mécaniques voulues.
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Figure 1.17 Dureté de la martensite aprés revenu en fonction de la
température de revenu et de la teneur en carbone. (Canale et al., 2008)

Récemment, diverses études ont ét¢ menées afin d’identifier les relations température-temps lors du
revenu afin d’accompagner les procédés industriels de revenu et leur impact potentiel sur l'effet
métallurgique recherché par I’industrie (Canale et al., 2008). La présente recherche s’inscrit dans ce
contexte et a pour objectif de mieux comprendre les interactions entre les paramétres du traitement
thermique sur la microstructure d’un acier inoxydable martensitique 410 dans le but d’améliorer les

propriétés mécaniques de 1’acier considéré.



CHAPITRE 2

METHODOLOGIE

Dans cette section il sera question d’expliquer les différentes étapes effectuées durant les expériences

faites pour les deux plans d’expérience qui seront présentés plus tard dans ce document.

2.1 Dilatométrie

L’instrument de mesure utilisé pour les tests de dilatométrie est le dilatométre DIL 805A/D/T présenté
a la figure 2.1. Cet instrument permet d’effectuer des cycles de traitement thermique sur des
¢échantillons cylindriques. Le dilatométre a deux modules possibles : un module ou il est possible
d’effectuer un cycle de traitement thermique sous contrainte mécanique et un module ou il est possible
d’effectuer un cycle de traitement thermique sans contrainte mécanique. Dans cette étude aucune

contrainte mécanique n’est appliquée, le deuxiéme module seulement a été utilisé.

Figure 2.1 Dilatométre DIL 805A/D/T
(https://www.tainstruments.com/dil-805adt-quenching-dilatomers, 2018)
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Les résultats obtenus a partir de ces tests sont sous forme de tableau avec I’élongation de 1’échantillon
en fonction de la température et du temps durant son cycle de traitement thermique. Ces résultats seront
présentés graphiquement et analysés par la suite. Il sera donc possible de voir les différentes
transformations de phases durant le cycle de traitement thermique désiré. Les différentes fonctions pour

la présentation des résultats sont mises en annexe.

2.1.1 Echantillons

Les échantillons utilisés pour ce type d’instrument sont en forme de cylindre d’une longueur de 10mm
avec un diamétre est de 4mm. Ces échantillons sont usinés a partir d’un brut donné par le partenaire
industriel avec une CNC avec le méme patron d’usinage pour chaque échantillon et coupés avec une
découpe de précision utilisant une lame d’oxyde d’aluminium de 0.5mm de largeur. Tous les
¢chantillons sont par la suite vérifiés pour leur planéité sur les deux cotés. Chaque échantillon a une
incertitude sur sa longueur et est mesuré avec un micromeétre. La différence de longueur est inscrite
dans le dilatomeétre afin d’avoir des résultats normalisés en fonction de leur longueur initiale. Il est

possible de voir a la figure 2.2 un exemple d’échantillon de dilatométrie.

L'attache du thermocouple rL; o

=N

Zone du thermocouple

Coupe transversale

aleuipnyibuo) adnon

Figure 2.2 Echantillon de dilatométrie coupé pour I'analyse de microstructure.

Pour chaque test, un thermocouple de type K est soudé proche de la mi-longueur sur I’échantillon.
Apreés le test sur le dilatometre, 1’échantillon est coupé au centre des deux soudures du thermocouple,
cette zone est la seule zone sur 1’échantillon ou le cycle de traitement thermique a bien été contrdlé
par le dilatométre via le thermocouple de type K. Le dilatometre réchauffe les échantillons avec une
conduction thermique et est contr6lé par le thermocouple. Le compartiment du dilatométre ou
1'échantillon se trouve est sous vide durant tout le cycle de traitement thermique et est refroidi avec un

gaz neutre qui est ’argon dans cette étude.
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2.1.2 Cycle de traitement thermique

Pour chaque test effectué, un cycle de traitement thermique doit étre mis en place et pour ce faire
plusieurs variables du cycle doivent étre intégrées dans le programme : température de départ, vitesse
de réchauffement, température du traitement thermique, temps de maintien, vitesse de refroidissement,
température finale. Avec ces variables, il est possible de faire un cycle avec plusieurs traitements

thermiques pour chaque échantillon.

2.2 Révélation de la microstructure

La révélation de la microstructure sur les échantillons a été faite avec une série de polissage jusqu’a 1
micron avec du papier sablé d’oxyde de silicium et des solutions diamantées. Plusieurs attaques
chimiques ont ét¢ utilisées dans cette étude, les figures de microstructure utilisées dans ce document
ont été faites a partir d'une attaque chimique d’une solution de Villela : 45ml de glycérol, 15ml d’acide
nitrique, 30ml d’acide hydrochlorique. Les échantillons sont exposés a I’attaque chimique pendant 1-2

minute avec une vérification au microscope optique apres 1 minute.

23 Analyse de carbures

Pour cette analyse, un outil de mesure d’image est utilisé. Cet outil de mesure permet d’analyser les
images avec des fonctions déja intégrées dans le programme. Pour 1’analyse de carbures, les images
ont été prises a partir du MEB Hitachi TM3000 mis a niveau avec la monture de photographie et le
mode 15kV. Un seuil de couleur a été appliqué sur chaque image afin de faire ressortir les carbures
M,3Cg qui sont ici des Cry3Cy précipités a partir du chrome de I’acier inoxydable AISI 410. Ensuite,
chaque carbure a été isolé a la main avec un outil de contour afin d’avoir des résultats plus rigoureux.
Pour chaque analyse, deux images ont été utilisées a une magnification de 7000x afin d’avoir une
meilleure vue d’ensemble pour la fraction de phase et l'analyse des carbures. Il sera possible de voir
dans les deux prochains chapitres que chaque cycle de traitement thermique influence énormément les
résultats de 1’analyse de carbures. Ainsi, ces résultats ne suivent pas de norme ISO sur la quantité
d’objets analysés. Cependant, ces résultats seront pris en compte de fagon qualitative et permettront de

voir I’évolution et la tendance de ’analyse de carbures en fonction du cycle de traitement thermique.
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Pour chaque traitement d’image, une mise a 1’échelle est faite avec 1’échelle donnée par le MEB selon
la magnification utilisée. L’image est ensuite coupée, subséquemment un seuil de couleur décisif rend
I’image en noir et blanc comme il est possible de voir sur la figure 2.3. Les résultats de 1’analyse de
particule présentent I’aire des zones de contour, le nombre de zones de contour et les statistiques de ces
zones. Un tableau de données est le résultat de cette analyse. Les différents résultats sont ensuite

présentés graphiquement (avec tous les détails en annexe).
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Figure 2.3 Etapes d'analyse de carbures

Les résultats de fraction de phase sont calculés a partir de 1’aire totale des carbures sur 1’aire de ’image
(pixels). Ces résultats sont extraits qu’a des fins qualitatives pour une meilleure compréhension de la

tendance de cette fraction de phase en fonction du cycle de traitement thermique.
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24 Analyse de dureté

L’analyse de dureté s’est faite a partir d’une série de tests sur un microscope de microdureté. Chaque
microdureté a été faite avec un poids de 200g et un maintien de 15 secondes avec un indenteur en
diamant de forme pyramidale de 136°. Ensuite, la mesure de dureté Vickers s’est faite a partir de

I’empreinte de forme carrée du test, voir figure 2.4, avec la formule suivante :

136

% ~ 0.01891 D

HV =
9.801665 - d? d?

Ou F la force [N], d la diagonal [m].

11 est donc possible de mesurer les deux diagonales d; et d> de ce carré a l'aide d'un microscope. On
obtient la valeur d en effectuant la moyenne de d; et d>. C'est d qui sera utilisé pour le calcul de la
dureté. F est calculé a partir de F = m - g ou m la masse de 200g utilisée et g la force

gravitationnelle 9.801665 m/s?.

DY

1R

Figure 2.4: Empreinte de I'indenteur pour la mesure
de dureté Vickers.(Source : Dureté Vickers; Wikipédia)
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Les diagonales ont été mesurées a 1’aide des profils de profondeur de chaque indentation prises et

analysées par un microscope a laser confocal LEXT4100 (figure 2.5).
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Figure 2.5 Profil de profondeur d'une indentation a partir de 1'outil

de mesure du LEXT4100

Tous les calculs pour la dureté ont été programmés dans Excel. Chaque échantillon a eu 15 indentations
sur trois paliers de cinq indentations afin d’englober le centre de 1’¢chantillon et avoir une mesure du
ceeur de la microstructure de I'échantillon. Sur les 15 indentations, chaque mesure extréme a été enlevée
du calcul final afin de réduire et d’¢liminer les données qui seraient aberrantes. Ainsi, 13 mesures sont

utilisées pour les calculs de dureté Vickers.



CHAPITRE 3

L’EFFET DE LA TEMPERATURE D’AUSTENITISATION SUR LA MICROSTRUCTURE
DE L’ACIER INOXYDABLE AISI 410.

Ce chapitre abordera tout d’abord le plan d’expérience de 1’é¢tude, ensuite ’analyse et les résultats et

pour finir une conclusion détaillée.

3.1 Plan d’expérience

Tout d’abord, le plan d’expérience a été fait a partir d’études préliminaires basées sur la littérature et
sur I’expérience du partenaire industriel (Finkl Steel-Sorel). Les différentes températures
d’austénitisation pour cette étude ont été choisies par le biais du logiciel de simulation
thermodynamique: FactSage. Ce programme permet d’énumérer la composition chimique exacte de
I’acier étudié afin d’avoir une simulation précise de 1’évolution des différentes phases existantes a
partir de la température ambiante jusqu’au liquidus de celui-ci. Ainsi, il est possible d’avoir une

approximation des fractions de phases aux différentes températures désirées.

Pour I’acier inoxydable AISI 410, la température de fusion se trouve aux alentours de 1400°C. Comme
la composition chimique de chaque acier influence beaucoup la température de fusion, la simulation a
donc été faite a partir de la température ambiante jusqu’a 1550°C afin de s’assurer de passer par la
fusion. La figure 3.1 représente graphiquement la simulation faite de 1’acier inoxydable AISI 410 le

graphique a été raccourci a partir de 400°C.

La température initiale utilisée est 955°C ou Ac3-28°C, soit la température utilisée dans I’industrie pour
cet acier inoxydable. La simulation permet de voir qu’a 955°C, la dissolution des carbures n’est pas
complete. L’acier inoxydable AISI 410 a environ ~3-3.5% de carbures Cr,3Cg a température ambiante,
a 955°C le tiers de ces carbures devrait toujours étre présent dans la microstructure. Toutefois, la
température d’austénitisation utilisé en industrie n’est jamais trés élevée afin d’éviter le grossissement
des grains, ce qui est une problématique dans 1’industrie ou 1’on forge des gros blocs d’acier. La
deuxiéme température visée est 983°C, cette température est la température limite de la dissolution
compleéte des carbures et donc la transformation compléte de la microstructure en austénite, soit Acs.

Subséquemment, la troisiéme température d’austénitisation utilisée est 1010°C ou Ac3+27°C afin de
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s’assurer d’avoir une dissolution compléte des carbures. Les trois températures choisies ont des hausses
similaires pour chaque température afin de distinguer plus facilement I’évolution de la microstructure

en fonction de ces températures d’austénitisation.
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Figure 3.1 Simulation FactSage de I'acier inoxydable AISI 410

Le plan d’expérience complet comporte six (6) échantillons avec des cycles de traitement thermique
différents. Trois (3) échantillons seront analysés apres la trempe et trois (3) échantillons seront analysés
aprés un revenu de 28 heures a 677°C. La température et le temps de revenu sont choisis selon les
meémes standards utilisés par le partenaire industriel. La vitesse de réchauffement choisi est de 10°C/s
pour éliminer les effets pouvant étre non désirés durant le réchauffement. La vitesse de refroidissement
choisie pour chaque traitement thermique est de 1°C/s. La vitesse de refroidissement utilisée est le
résultat obtenu d’une simulation d’éléments finis d’une trempe dans une solution de polyméres d’un
bloc d’acier inoxydable AISI 410 (Yassine Bouissa, 2018, Equipe CM2P). Cette vitesse représente le
refroidissement du bloc & un pouce de sa surface. La représentation graphique de ce plan d’expérience

peut étre vue a la figure 3.2.
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Température

)

1010°C —{ -
983°C —{ -
955°C ] -

Echantillon:

677°C —| -
* A955 * A955T677-28h
* A983 A983T677-14h
Le A1010 * A1010T677-28h

o/ —rr—— A

Figure 3.2 Plan d'expérience 1

L’identification utilisée pour les échantillons correspond au cycle de traitement thermique de ceux-ci.

La figure 3.3 sert de référence pour I’identification. La figure 3.2 sert de référence pour les noms des

échantillons.
Température Temps de maintien
d’austénitisation du revenu
A955T677-28h
Température
de revenu
Figure 3.3 Appellation utilisée pour les échantillons
3.2 Analyses et résultats

Cette section présentera 1’analyse et les résultats obtenus a partir des différents cycles de traitement
thermique du plan d’expériences. L analyse et les résultats se diviseront en plusieurs sous-sections

représentant les différents tests faits sur les échantillons, soit la microscopie optique, la dilatométrie, la

dureté et la microscopie électronique a balayage.
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3.2.1 Microscopie optique

La figure 3.4 présente la microstructure par microscopie optique des six différents cycles de traitements
thermiques présentés dans le plan d’expérience. Les figures 3.4 A), B) et C) sont les échantillons
analysés aprés la trempe des trois températures d’austénitisation a une magnification de 200x. Un
grossissement significatif des grains est remarqué lorsque la température d’austénitisation atteint Acs
et dépasse cette température (983°C, 1010°C). Les figures 3.4 D), E) et F) sont les échantillons analysés
apres le revenu a 677°C pendant 28h aux trois températures d’austénitisation a une magnification de
500x. La martensite revenue rend la microstructure plus homogéne et rend ’interface des grains

d’austénite primaire plus difficile a discerner méme a plus grande échelle.

Lors d’une austénitisation ou la martensite et les carbures ne sont plus présents, la microstructure peut
étre dite sans contrainte et est considérée comme une étape de croissance des grains (Naghizadeh,
2016). Par conséquent, on peut conclure que la cinétique de croissance des grains a 955°C et 983°C est
plus lente. Il est possible d’affirmer que la cinétique du grossissement des grains a 1010°C est rapide
pour étre en mesure de voir un grossissement important des grains aprés un temps de maintien de

seulement 30 minutes.

La figure 3.5 présente un agrandissement des images a la figure 3.4, afin de mieux analyser la
morphologie de la martensite. Les figures 3.5 A) et B) présentent une martensite similaire avec des
lattes de martensites plutot grossiéres a l'inverse de la figure 3.5 C), ou celle-ci présente une
microstructure martensitique différente avec des lattes de martensite plus fines. Par conséquent, il
semblerait que le grossissement des grains et une teneur en carbone plus élevée dans la microstructure

raffineraient les lattes de martensites aprés un traitement de revenu.
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Figure 3.4 Microscopie optique des échantillons aprés la trempe A) A955, B) A983, C) A1010
(magnification 200x) et aprés un revenu a 677°C pendant 28h D) A955T677-28h, E) A983T677-
28h, F) A1010T677-28h (magnification 500x et une luminosité différente dit au microscope)
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Figure 3.5 Microscopie optique apres un revenu a 677C pendant 28h A)A955T677-28h, B)
A983T677-28h, C)A1010T677-28h

3.2.2 Dilatométrie

Les données obtenues par le dilatométre sont sous forme de tableaux et sont ensuite traitées par des

fonctions sur python.

Tout d’abord, les cycles de trempe des trois premiers échantillons présentent des résultats trés

intéressants. Il est possible de voir sur la figure 3.6 que plusieurs éléments de la courbe dilatométrique
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sont influencés par chaque température d’austénitisation. La zone de maintien du cycle de trempe sera

la premiére partie analysée.

Réchauffement 10C/s - Austénitisation 30min - refroidissement 1C/S
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Figure 3.6 L'élongation en fonction de la température des différentes températures
d'austénitisations; cycle de trempe complet

Les maintiens a différentes températures sont présentés a la figure 3.7. Il est possible de voir une
dilatation pour chaque maintien, néanmoins 1’échantillon A1010 semble avoir une contraction lors du
maintien. L’expansion durant le maintien peut &tre expliquée par la dilatation thermique des
échantillons a ces températures d’austénitisation. Cependant, la vitesse de réchauffement étant trés
rapide, il est probable que cette expansion n’ait pas eu le temps de se compléter durant le réchauffement
et se stabilise pendant le maintien. Une représentation graphique de 1’élongation en fonction du temps
se trouve sur la figure 3.8 B) afin de mieux visualiser les variations durant le maintien. Une dilatation
devrait étre remarquée sur chaque échantillon di a I’expansion thermique, toutefois il est intéressant de
voir un ralentissement et méme une diminution de 1’élongation pour les températures de 983°C et
1010°C. Ce ralentissement peut étre di a un grossissement des grains d’austénites lors du maintien a
ces températures. La recherche a montré que le taux de glissement des grains diminuait beaucoup avec
I'augmentation de la déformation superplastique causée par la croissance des grains (Li et al., 1997).

De ce fait, il est plausible d’attribuer la contraction de ces échantillons a ce mécanisme sachant



40

qu’aucune littérature n’aborde précisément le sujet. Le grossissement de grain s’effectue généralement
durant I’austénitisation et le taux de grossissement augmente en fonction de 1’énergie qu’on lui attribue

(Munir, 2019).

Lors du refroidissement du cycle de trempe présenté a la figure 3.6, il est possible de voir une différence
sur la contraction finale des échantillons dans la zone de la transformation martensitique. Cette
différence est mieux présentée a la figure 3.8 A), qui présente une contraction plus élevée de
I’échantillon A1010. La microstructure joue un réle important sur 1’expansion et la contraction de
I’échantillon, la figure 3.6 montre bien cette influence des transformations de phases sur 1’élongation
de I’échantillon. C’est pourquoi une différence dans I’¢longation est généralement expliquée par une
différence dans les phases présentes dans la microstructure. Cependant, 1’acier inoxydable AISI 410 est
un acier de type martensitique; or la martensite est la phase dominante dans la microstructure a
température ambiante. Toutefois, il est possible qu’avec une plus haute température d’austénitisation,
la contraction remarquée soit due a une transformation displacive incompléte. Dans le cas ou la
transformation displacive soit incompléte, une part d’austénite reste dans la structure : cette phase est
appelée I’austénite résiduelle (Hantcherli, 2010). Cependant, cette phase n’est presque pas présente
dans D’acier inoxydable AISI 410 apres la trempe. Une analyse par diffraction des poudres sur un
¢chantillon d’acier inoxydable AISI 410 apres un cycle de trempe a été faite afin de vérifier la présence
de lausténite résiduelle. L’analyse dévoile moins de 3% de cette phase d’austénite résiduelle dans
I’échantillon. Ainsi, le cas d’une transformation displacive incompléte est peu probable, ce qui appuie

le fait que la contraction est probablement causée par le grossissement des grains.

Subséquemment, la figure 3.9 présente 1’influence des cycles de trempe sur la température de la
transformation martensitique, M. Cette température indique le début de la transformation de 1’austénite
vers la martensite. Le carbone est I’'un des premiers éléments a influencer la température de la
transformation martensitique Mg. L'atome de carbone a le plus puissant effet de renforcement en
solution solide sur l'austénite que les autres atomes d'alliage (tels que le chrome, le nickel ou le
silicium), il est I’'un des éléments principaux dans les aciers qui influencent directement la température

Ms (Tsai et al., 2002).
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Figure 3.9 Elongation en fonction de la température des différentes températures
d'austénitisation; zone de transformation martensitique. Graphique démontrant les différences
de température de début de la transformation martensitique en fonction des différentes
températures d’austénitisation des cycles

Ainsi, lorsque les carbures Cr,3Cq précipitent, la teneur en carbone diminue dans 1’austénite ce qui
entraine une température M plus élevée (Tsai et al., 2002). C’est ce que la figure 3.9 illustre, avec une
température d’austénitisation de 1010°C , les carbures C1,3Cq sont complétement dissous et indiquent
une teneur en carbone plus élevée dans la matrice d’austénite, ce qui engendre une température M, plus
basse. Le phénomeéne se voit aussi avec les températures d’austénitisation de 983°C et 955°C ou les
carbures ne sont pas complétement dissous et ainsi ont une teneur plus faible en carbone dans la
microstructure.

L’analyse par dilatométrie des cycles de revenu est faite en trois parties, soit durant le réchauffement,
le maintien et le refroidissement. La figure 3.10 présente graphiquement le taux d’allongement en
fonction de la température pendant le réchauffement du revenu. Il est possible d’observer un
phénomeéne durant le réchauffement entre les températures de 320°C et 430°C. Dans la littérature, il a
¢té possible de cibler certains mécanismes aux températures ou ce phénomene se produit. Le tableau
3.1 montre les différents mécanismes de transformation se produisant pendant le revenu de la martensite
(Porter et al., 2009b). De ce fait, le ralentissement du taux d’allongement montré dans la figure 3.10

peut notamment étre expliqué par la précipitation du Fe;C. Le second mécanisme qui se présente a
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partir de 350°C est la ségrégation des impuretés et des ¢léments d’alliages. Cependant, il n’y a aucune
¢vidence dans la littérature que ce mécanisme peut influencer le taux d’allongement. Ainsi, il est
plausible qu’a la fin de la précipitation, le taux d’allongement n’est plus affecté par celle-ci et ainsi il
retrouve sa stabilité. 11 est possible d’observer que chaque température d’austénitisation influence
davantage ce phénomeéne, plus la température augmente, plus 1’écart augmente. Ce phénoméne est
expliqué par la quantité de carbures dissous a chaque température d’austénitisation, or le taux de
carbone en solution solide dans les matrices de martensite est plus élevé dans 1’échantillon A1010T677-

28h. Dans ce sens, le mécanisme de précipitation influence davantage le taux d’allongement.

Tableau 3.1 Transformation survenant lors du revenu de la martensite ferreuse

(Porter et al., 2009b)

Transformations Occurring During Tempering of Ferrous Martensites

Temperature/°C Transformation Remarks

25-100 Carbon segregation to dislocations and  Clustering predominant in
boundaries; pre-precipitation clustering  high-carbon steels
and ordering

100-200 Transition-carbide precipitation, diam.  Carbides may be 5 (Fe,C) or
2 nm (first stage of tempering) ¢ (Fe,.,C)
200-350 Retained austenite transforms to ferrite  Associated with tempered
and cementite (second stage) martensite embrittlement
250-350 Lath-like Fe,C precipitation (third stage)
350-550 Segregation of impurity and alloying Responsible for temper
elements embrittlement
400-600 Recovery of dislocation substructure. Lath structure maintained
Lath-like Fe;C agglomerates to form
spheroidal Fe,C
500-700 Formation of alloy carbides, (secondary  Occurs only in steels containing
hardening or fourth stage) Ti, Cr, Mo, V, Nb, or W; Fe,C
may dissolve
600-700 Recrystallization and grain growth; Recrystallization inhibited in
coarsening of spheroidal Fe,C medium-carbon and high-
carbon steels; equiaxed ferrite
formed

Pour la zone de maintien présentée a la figure 3.11, celle-ci montre une tendance trés similaire pour les
trois échantillons : une diminution rapide de 1’élongation pendant les 40 000 premieres secondes pour
ensuite voir un ralentissement de cette diminution pour le reste du cycle de revenu. Il est possible de

voir deux zones de fluctuations sur chaque échantillon, pour I’instant ces zones semblent étre des
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phénomenes machines. Ces zones se reproduisent méthodiquement sur plusieurs autres tests
dilatométriques d’acier différents. Il n’a pas été possible de bien expliquer ces phénomenes. La
littérature n’illustre pas de résultats similaires lors du maintien d’un revenu d’acier. 1l serait possible de
refaire ces tests plusieurs fois afin de voir la répétabilité de ces phénomenes afin de mieux les
comprendre. Puisque ces résultats ont des variations de 1’ordre du micron, il est aussi plausible que ces

variations sont dues aux manipulations.
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Figure 3.10 Vitesse d’élongation en fonction de la température; zone de réchauffement

Pour la zone de refroidissement présentée a la figure 3.12, celle-ci présente aussi plusieurs tendances
similaires pour les trois échantillons. Cependant, ces phénomeénes ont également été vus sur plusieurs
autres tests a différentes températures lors du refroidissement et a plusieurs vitesses de refroidissement
aussi. Ces phénomeénes se produisent également lors du refroidissement du cycle de trempe. Il
semblerait que ces phénomenes soient des variations lors de la stabilisation du refroidissement lorsque
le dilatométre injecte le gaz neutre. Comme la chambre du test est initialement sous vide pendant le
réchauffement et le maintien, il est plausible que ces variations viennent du systéme de stabilisation du

dilatomeétre. En conséquence, ces variations ne sont pas considérées dans I’analyse.
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Enfin, plusieurs phénoménes ont été remarqués avec les résultats dilatométriques et plusieurs ont été
expliqués par le biais de la littérature malgré que ces phénoménes n’aient jamais été observés sur un
acier inoxydable AISI 410. Il a été possible de voir I’influence des températures d’austénitisation
pendant le cycle de trempe et le cycle de revenu. Voici un sommaire des phénomeénes expliqués durant

cette section :

e Leszones de maintien lors des cycles de trempe montrent que les températures d’austénitisation
jouent un réle dans la cinétique du grossissement des grains.

e Les températures d’austénitisation influencent la température de la transformation
martensitique MS.

e [’échantillon A1010 montre une contraction a la fin de son cycle de trempe contrairement aux
deux autres échantillons. Cette contraction a été expliquée par le grossissement des grains, mais
pourrait aussi étre influencée par la présence d’austénite résiduelle dans la microstructure apres

la trempe.

3.2.3 Dureté

L’analyse de dureté s’est faite a partir des résultats obtenus a I’aide du microscope de microdureté et
de I’analyse des indentations sur le microscope a laser confocal LEXT4100 comme mentionné dans la
méthodologie. Les calculs de dureté Vickers ont été faits a partir d’Excel avec la formule présentée plus
tot. Ainsi, avec les résultats des duretés Vickers, il a été possible de représenter graphiquement la
tendance de ceux-ci présentée a la figure 3.13. Chaque cycle de traitement thermique est indiqué au-
dessus du graphique en fonction de chaque échantillon. Les différents cycles de traitements thermiques
sont représentés en arriére-plan en gris péle et les résultats de dureté Vickers en barres d’erreurs vertes
avec les moyennes et leur écart-type. Les deux traits rouges représentent les exigences industrielles
pour la dureté de 1’acier inoxydable AISI 410. De la sorte, il est pratique de voir les différentes duretés
des échantillons en fonction de leur cycle de traitement thermique et pouvoir observer leur évolution
selon les exigences industrielles. En sachant qu’un grossissement des grains se produit a la température
d’austénitisation de 1010°C, il est surprenant de voir qu’elle est la dureté la plus élevée. Pourtant, dans
la revue de littérature, il est montré que le grossissement des grains réduit de beaucoup la dureté jusqu’a
plus de 200Hv et qu’il augmente considérablement la ductilit¢ du méme coup (figure 3.14). De ce fait,
il est questionnable de savoir pourquoi la dureté de 1’échantillon A1010 est la plus élevée. Néanmoins,

il a été remarqué que selon les températures d’austénitisation, le taux de carbone en solution solide dans
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la microstructure augmente largement. Dans la littérature, il est aussi mentionné que le taux de carbones
dans la microstructure influence positivement la dureté de la martensite (L. Zhang et al., 2007). Avec
les deux graphiques présentés a la figure 3.15, il est possible de voir que la dureté est influencée par
plusieurs facteurs comme le traitement thermique utilisé et le taux de carbone de celui-ci (Canale et al.,
2008; L. Zhang et al., 2007). Cependant, méme si le grossissement des grains ramolli la microstructure,
I’influence du taux de carbone et du traitement thermique est plus importante et fait en sorte qu’il est

concevable de voir une plus grande dureté pour la température de 983°C et 1010°C.

De plus, il est possible de voir une plus petite variation de la dureté aprés le revenu de 1’échantillon
A1010 contrairement aux échantillons A955 et A983, cette diminution d’écart est expliquée par les
dislocations des grains. A 1010°C, tous les carbures sont dissous, ainsi lorsque le grossissement des
grains s’effectue, il est possible de voir une diminution de la dureté due aux diminutions des dislocations
possibles lors du grossissement des grains ce qui rend la microstructure plus ductile. Cependant, lorsque
vient le revenu, la précipitation interstiticlle des carbures Cr1,3C; diminue considérablement le
mouvement et contraint les dislocations aux interfaces des grains ce qui rend la microstructure moins
ductile (Granberg et al., 2015). Ainsi, la diminution de la dureté due au grossissement des grains est
moins importante lorsque la précipitation se fait aux interfaces des grains, le site le plus favorable pour
la précipitation tel qu’expliqué au premier chapitre. De ce fait, cette précipitation de nouveaux carbures
pourrait expliquer la diminution de la variation de la dureté de plus de 100Hv aprés le revenu de
I’échantillon A1010. Les variations des autres échantillons sont respectivement de 240Hv et 256Hv

contrairement a une variation de 129Hv apreés le revenu pour 1’échantillon A1010.

Somme toute, il est trés intéressant de voir que 1’échantillon A955T677-28h, sa dureté finale soit dans
les exigences industrielles aprés un simple revenu de 28h a 677°C. Il est possible de voir que les
températures d’austénitisation influencent considérablement 1’analyse de dureté. L’influence de ces

duretés est principalement dédiée aux différentes teneurs en carbone dans la microstructure.
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3.24 Analyse des carbures

L’analyse des carbures a été faite a partir des images obtenues par le microscope électronique a
balayage TM3000. Ces images ont ensuite été analysées par le biais d’un outil de mesure graphique.
Les résultats obtenus de ces analyses ont été présentés sous forme graphique a la figure 3.17. Chaque
cycle de traitements thermiques est indiqué au-dessus du graphique en fonction de la taille moyenne
des carbures en vert et de la fraction de phase des carbures en mauve. Chaque cycle est représenté en
arriére-plan en gris pale. Les échelles pour la taille moyenne et la fraction de phase se trouvent a la

droite du graphique.

La figure 3.16 présente les images prises par microscopie électronique a balayage des six différents
cycles de traitements thermiques présentés dans le plan d’expériences. Les figures 3.16 A), B) et C)
sont les microstructures des échantillons analysés aprés la trempe selon les trois températures

d’austénitisation. Une diminution importante de la quantité de carbures est observée a 1’échantillon
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A1010 (figure 3.16 C)). Il aurait été cohérent d’observer une quantit¢é de carbures nulle pour
I’échantillon A1010, mais il se peut que le temps de maintien de 30 minutes durant 1’austénitisation ne
soit pas assez long afin que la dissolution soit complétée. Par contre, 1’échantillon A983 ne présente
pas une diminution de la quantité de carbures, mais un grossissement considérable de ceux-ci méme a
la température critique Ac; ou la dissolution des carbures devrait étre complete. Il est certain que
I’homogénéité d’un gros bloc d’acier n’est pas parfaite; or ¢’est pourquoi il est plausible que la non-
homogénéité de 1’échantillon puisse changer la température critique Ac; et qu’il est possible d’observer

autant de carbures sur I’échantillon A983.

Néanmoins, il est intéressant d’observer une morphologie plus sphérique pour les carbures de
I’échantillon A983 ce qui est trés différent des autres échantillons méme aprés le revenu. Les figures
3.16 D), E) et F) sont les microstructures des échantillons analysés aprés le revenu a 677°C pendant 28h
selon les trois températures d’austénitisation. L’échantillon A955 présente une distribution et une taille
de carbures beaucoup plus homogene que les deux autres échantillons (figure 3.16A)). 11 est possible
d’observer les plus gros carbures sur 1’échantillon A1010T677-28h, ce qui est surprenant étant donné
que la microstructure avant le revenu ne contenait presque aucun carbure visible. De plus, 1’échantillon
A983T677-28h montre un grossissement des carbures de formes plus lamellaires que sphériques ce qui
est encore une morphologie qui est différente des autres échantillons (figure 3.16 E)). Une des
observations les plus remarquées sur les échantillons aprés la trempe sont les microcavités apparentes
sur chaque échantillon. Ces microcavités sont présentes dans la littérature et elles sont expliquées par

la décarburation de la microstructure.

La décarburation est expliquée par un phénoméne de dégradation de surface soit lors du forgeage ou
du traitement thermique des aciers. La décarburation peut é&tre décrite comme un processus
métallurgique dans lequel la surface de I'acier est appauvrie en carbone, par chauffage au-dessus de la
température critique Al ou par action chimique. Ce processus peut se produire comme un effet
secondaire pendant un processus, ou peut étre effectué intentionnellement. La recherche démontre que
la décarburation est un processus important lors du traitement thermique des aciers. Il peut étre divisé
en deux événements séparés: la dissolution des carbures et la diffusion du carbone a travers la matrice
de fer (Ronneberg et al., 2020). Cependant, comme les échantillons ont subi leur cycle dans une

atmosphere contrdlée d’argon, la décarburation ne peut se produire.

Somme toute, il est intéressant de voir que sur les échantillons A955, A983 et A1010 plusieurs
microcavités sont visibles et que sur les échantillons aprés le revenu, ces microcavités ne sont plus

visibles. Par contre, il est remarqué que sur 1I’échantillon A1010T677-28h méme aprées le revenu, ces
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microcavités sont toujours présentes, mais moins nombreuses. Il est possible que ces microcavités
soient dues a I’attaque chimique faite sur ceux-ci. Toutefois, davantage de tests pourraient &tre faits

afin de mieux comprendre d’ou viennent ces microcavités.

La figure 3.17 présente les courbes de la taille moyenne en vert et de la fraction de phase en mauve des
carbures en fonction des différents cycles de traitements thermiques. L’échantillon A1010 présente une
fraction de phase presque nulle ce qui appuie les observations faites a la figure 3.16 C). 1l est possible
de voir une augmentation considérable de la taille moyenne des carbures avec la température
d’austénitisation de 983°C, un phénomene qui mérite une explique se produit a la température critique
Acs. De plus, I’augmentation de la fraction de phase jusqu’a 3.35% de I’échantillon A955 apres le
revenu montre que la précipitation des carbures termine bient6t sachant que la fraction de phase
théorique de I’acier AISI 410 est de 3-3.5%. Pour la fraction de phase, comme mentionné dans la
méthodologie, ce résultat est seulement a but qualitatif afin de voir la tendance de cette métrique en
fonction du cycle de traitement thermique. Néanmoins, le revenu favorise la précipitation des éléments
d’alliage comme le chrome, le carbone, le silicium et plusieurs autres, il est donc normal de voir une
tendance d’augmentation de la fraction de phase des carbures aux différentes températures
d’austénitisation a la figure 3.17. Toutefois, il est intéressant de voir qu’apres un revenu de 28 heures
a 677°C de I’échantillon A955, la fraction de phase des carbures obtenue est proche de la valeur

maximale de cette métrique pour 1’acier inoxydable AISI 410.

Afin d’avoir une meilleure représentation de la taille moyenne des carbures, une distribution de la
quantité de carbures en fonction de leur taille est présentée a la figure 3.18. Cette distribution montre
bien la répartition de la taille des gros carbures. Bien qu’il semble, a la température d’austénitisation de
983°C, y avoir plus de carbures de grosse taille, la distribution selon les différents cycles de traitements
thermique montre le contraire. L’échantillon A1010T677-28h présente une grande quantité de gros
carbures. Par contre, la fraction de la quantité de gros carbures en fonction de la quantité totale de
carbures est plus importante pour les échantillons A983 et A983T677-28h. Il est possible d’observer
qu’a une température d’austénitisation de 955°C, la quantité de carbures apres le revenu est au moins

deux fois plus grande que sur les deux autres échantillons.
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Figure 3.16 Images des échantillons A) A955, B) A983, C) A1010, D) A955T677-28h, E)
A983T677-28h et F) A1010T677-28h prisent par un microscope électronique a balayage,
MEB TM3000
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Figure 3.18 Distribution de la taille de carbures en fonction de leur cycle de traitement

thermique : A955, A983, A1010.
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Enfin, les températures d’austénitisation montrent une influence importante sur I’analyse des carbures :

Les températures d’austénitisation influencent la quantité de carbures dans la microstructure
avant le revenu et apres le revenu. Une évolution considérable des carbures est remarquée apres
chaque revenu.

Il semblerait qu’avec un simple revenu de 28 heures a 677°C pour une température
d’austénitisation a 955°C, la fraction de phase des carbures de 3.35% montre que la
précipitation arrive a sa fin.

Une agrégation des carbures se produit avec les échantillons A983 et A983T677-28h.
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33 Conclusion

Pour conclure, plusieurs phénomeénes ont été remarqués par le biais des différentes analyses, soit par
dilatométrie, soit par microscopie optique, soit par microscopie a balayage électronique ou par
microdureté. Chaque analyse avait pour but d’amener un ou plusieurs éléments de réponse au

questionnement mentionné au début de ce chapitre :

Quelle est I’influence de la température d’austénitisation sur la microstructure de 1’acier inoxydable

AISI 410, sa dureté et la morphologie de ses carbures?

Il a été possible de voir quelle était I’influence de la température d’austénitisation sur la microstructure

de I’acier inoxydable AISI 410, sa dureté et la morphologie de ses carbures:

e Latempérature d’austénitisation n’influence pas directement la dureté, elle influence la teneur
en carbone en solution solide dans les matrices de martensite. Ainsi, la teneur en carbone en
solution solide dans les matrices de martensite influence directement la dureté et la
morphologie des carbures avant le revenu.

e [laété remarqué que la différence de carbone dans les matrices de martensite dii aux différentes
températures d’austénitisation influencait directement la température de la transformation
martensitique Ms.

e Latempérature d’austénitisation influence la cinétique du grossissement des grains.

e Le grossissement des grains montre un effet significatif sur la dureté de 1’échantillon A1010

apres la trempe.



CHAPITRE 4

L’EVOLUTION DE LA MICROSTRUCTURE LORS DU REVENU.

Dans I’industrie de ’acier, les traitements thermiques sont une étape primordiale afin d’obtenir les
propriétés mécaniques voulues sur tous les types d’aciers. De la sorte, avoir une meilleure
compréhension de ces traitements thermiques est une expertise désirée. Toutefois, la recherche sur les
traitements thermiques n’est généralement pas la premiére étape qu’une industrie vise a optimiser di a
ses colits. Pour ’acier inoxydable AISI 410, aucune étude n’a été abordée sur I’évolution de la
microstructure lors du traitement thermique de revenu. C’est pourquoi avoir une meilleure
compréhension de I’influence du revenu sur la microstructure de I’acier inoxydable AISI 410 est une
expertise que 1’industrie devrait avoir et qui est le sujet de I’étude dans ce chapitre. Les cycles de
traitement thermique pour cet acier inoxydable peuvent varier d’une compagnie a une autre. Le cycle
de traitement thermique étudié ici est le cycle d’un des partenaires industriels de ce projet.
Subséquemment, les variables utilisées dans ce chapitre ont été recueillies a partir des procédés du
partenaire industriel et a partir de simulation par éléments finis afin de représenter le mieux possible le

cycle de traitement thermique fait dans 1’industrie.

Ce chapitre abordera tout d’abord le plan d’expérience de 1’é¢tude, ensuite ’analyse et les résultats et

pour finir une conclusion détaillée des phénoménes observés.

4.1 Plan d’expérience

Tout d’abord, le plan d’expériences a été monté a partir de paramétres utilisés par le partenaire
industriel, de simulations par éléments finis, d’études préliminaires basées sur 1’industrie de 1’acier
d’aujourd’hui et sur la littérature. Toutefois, comme les échantillons ont déja subi un cycle de
traitements thermiques lorsque regus, I’étape de recuit ne sera pas appliquée dans le cycle de traitement
thermique de cette étude en raison que ce traitement thermique est généralement utilisé afin de réduire
les contraintes résiduelles de 1’acier apres 1’étape de la forge. Comme les échantillons ne subirons pas
une déformation mécanique comme a I’étape de forge, le recuit est donc négligé. Ainsi, les étapes
utilisées pour cette étude sont I’austénitisation, la trempe et le double revenu.

Les températures d’austénitisation, de premier revenu et du second revenu utilisées dans cette étude
sont 955°C, 677°C et 621°C, soit les mémes températures exigées par les clients industriels et présentées

a la figure 4.1. La vitesse de réchauffement pour chaque étape est de 10°C/s afin d’éliminer certains
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phénomeénes non désirés qui pourraient apparaitre durant le réchauffement. La vitesse de
refroidissement pour chaque étape est de 1°C/s, cette vitesse de refroidissement est le résultat d’une
simulation par éléments finis d’une trempe dans une solution de polymeéres d’un bloc d’acier inoxydable
AISI 410. Celle-ci représente le refroidissement d’un bloc d’acier a un pouce de sa surface. Le maintien
en température durant I’austénitisation est de 30 minutes afin d’assurer une uniformité de la température
dans I’échantillon. Le maintien durant les deux revenus est de 28 heures, soit le méme temps qu’utilisé

dans ’industrie pour chaque revenu.

Echantillon:
« A955
' « A955T677-14h
PN « A955T677-28h
sssrc - * A955T677-28-T621-28h

677°C -
621°C —|

Ny 6h 10n 1 NS 8 \_/ 77 seh=28h+28h NS,

Time

Figure 4.1 Plan d'expériences 2

Ce chapitre a pour but de répondre a des questionnements ou les réponses ne se trouvent pas dans la

littérature. Les deux questionnements pour ce chapitre sont :

1. Comment I’évolution de la microstructure lors du cycle de traitement thermique se comporte-
t-elle en fonction du temps?
2. Est-ce que la microstructure arrive a se stabiliser aprés plus de 58 heures de traitement

thermique?

L’identification utilisée pour les échantillons correspond au cycle de traitement thermique de ceux-ci.

La figure 4.2 sert de référence pour I’identification et la figure 4.1 pour les noms des échantillons.
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Figure 4.2 Identification utilisée pour les échantillons

4.2 Analyse et résultats

Cette section présentera 1’analyse et les résultats obtenus a partir du cycle de traitement thermique du
plan d’expériences du chapitre 4. L’analyse et les résultats se diviseront en plusieurs sous-sections
représentant les différents tests faits sur les échantillons, soit la dilatométrie, la dureté et la microscopie

¢lectronique a balayage.

4.2.1 Dilatométrie

Les données obtenues par le dilatométre sont sous forme de tableau et sont ensuite traitées par des
fonctions sur python.

Tout d’abord, le cycle de trempe pour chaque échantillon est présenté a la figure 4.3, le méme cycle a
été utilisé pour tous les échantillons. Ce cycle est abordé afin de montrer la répétabilité du test et de
s’assurer que la microstructure des échantillons aprées ce cycle est similaire pour tous les échantillons.
Cette étape est primordiale afin de pouvoir observer une évolution de la microstructure concréte tout
au long du cycle de traitement thermique de revenu des échantillons. Cette étape aurait pu présenter
une non-homogénéité des échantillons et exposer plusieurs variations significatives, ce qui aurait mené
a une analyse biaisée lors du revenu. Toutefois, il est possible de voir sur la figure 4.3 que 1’évolution
de I’¢élongation en fonction de la température durant le cycle complet de trempe est comparable pour
chaque échantillon et montre de petites variations qui sont négligeables pour cette étude. De ce fait, la

microstructure a la fin du cycle de trempe est considérée comme identique tout au long de ce chapitre.
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Réchauffement 10C/s - Austénitisation 955C 30min - refroidissement 1C/S
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Figure 4.3 Cycle complet de trempe pour chaque échantillon

Les résultats obtenus par dilatométrie sont divisés en trois étapes, soit le réchauffement, le maintien et
le refroidissement. Chacune de ces étapes est examinée par une analyse comparative du double revenu.
L’analyse du premier revenu ne sera pas présentée au complet pour ce plan d’expériences et les résultats
supplémentaires sont mis en annexe afin d’enlever la redondance des analyses. Toutefois, ces résultats

montrent la répétabilité des tests et renforcent les résultats des analyses faites au chapitre précédent.
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- Réchauffement 10C/s - Premier Revenu
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Figure 4.4 Graphique de la vitesse de 1'élongation du premier revenu en fonction de la
température; zone de réchauffement

Le réchauffement du premier revenu est présenté a la figure 4.4, il est possible de voir que la vitesse de
I’¢élongation en fonction de la température de tous les échantillons est similaire. Toutefois, le méme
phénomeéne, remarqué au chapitre précédent, est également visible dans ce cas, ce qui démontre que ce
phénomeéne est bien présent. De ce fait, le ralentissement de la vitesse de I’élongation peut notamment
étre expliqué par la précipitation du FezC comme mentionné plus tot (Porter et al., 2009b). Il est
intéressant de voir une grande ressemblance sur ces courbes de la vitesse de 1’¢longation en fonction
de la température, parce que 1’hypothése suggérée d’une microstructure identique a la fin de la trempe

semble cohérente avec ces résultats.

Pour I’étape de maintien, plusieurs tests ont été faits en dehors du plan d’expériences afin de vérifier
certains phénoménes observés. Cependant, ces phénomeénes ont montré plusieurs invariabilités sur la
plupart des tests. Il semblerait que les variations de 1’élongation soient différentes durant le maintien,
comme il est possible de le voir a la figure 4.5. Pourtant, il aurait été cohérent de voir une variation de
I’¢élongation semblable pour chaque échantillon sachant qu’ils ont subi le méme cycle de traitement
jusqu’a présent. Toutefois, une des caractéristiques reliées a I'utilisation du revenu est la diminution
des contraintes résiduelles dans la microstructure. Ainsi, il est possible que lors de 1’usinage des
échantillons, les contraintes résiduelles engendrées ne soient pas équivalentes pour tous les

échantillons. Si c’est le cas, il serait normal de voir des variations différentes de 1’élongation durant
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I’analyse du maintien lors du revenu des différents tests. Cette hypothése est plausible, la variation de
I’¢longation observée durant cette analyse est de 1’ordre du micron, un ordre de mesure minime

lorsqu’elle est comparée au réchauffement et au refroidissement du revenu.

- Premier Revenu
A955T677-14h
A955T677-28h
169 A955T677-28h-T621-28h
870
140 8.5
860
855
120 .0
s
840
-g 100 g 0 20000 40000 60000 80000 100000
3 £ \
dw
60
0
20
0 |
0 20000 40000 60000 80000 100000
Unité de temps [s]

Figure 4.5 Résultat du premier revenu de 1'élongation en fonction du temps; zone de maintien

Il est intéressant de voir sur le graphique comparatif de la vitesse de 1’élongation du double revenu en
fonction de la température lors du réchauffement présenté a la figure 4.6, que le phénomene expliqué
plus tot n’est plus observé durant le deuxiéme revenu. Le mécanisme identifié pour cette variation de
la vitesse de I’élongation était la précipitation du FesC. Il est cohérent que ce mécanisme ne se
reproduise pas durant le réchauffement du deuxiéme revenu, parce que la séquence de précipitation
présentée au tableau 5 de I’acier inoxydable (Fe-12Cr-0.2C) est amorcée durant le premier revenu
lorsque la teneur en carbone en solution solide était plus ¢levée et favorable a la précipitation. De ce
fait, le deuxiéme revenu contribue a I’achévement de la séquence de précipitation si celle-ci n’est pas
déja terminée. Ainsi la précipitation du Fe;C n’est pas observée durant le réchauffement du deuxiéme

revenu (Porter et al., 2009a).
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Voici les mécanismes de formation des carbures qui devrait étre observés lors de la précipitation:

(1) FesC - CryCy

(2) Cr5C3 > Cry3C

Tableau 4.1 Séquence de précipitation des carbures pour
certains types d'acier (Porter et al., 2009a)

Carbide Precipitation Sequences

Alloy (wt%) Precipitation Sequence

Fe-C &-carbide* — Fe,C (— graphite)

Fe-2V-02C Fe,C — VC or V4C3

Fe-4 Mo-0.2C FeC — Mo,C - M, C'

Fe-6 W-0.2C Fe,C — W,C - M,C, - MC

Fe-12Cr-02C Fe,C — Cr,C; - CryC|

" Does not form when C < 0.2%.

' M stands for a mixture of the substitutional alloying elements,
in this case Fe and Mo.

iz Réchauffement 10C/s - Revenu

Premier revenu(677C)
Deuxiéme revenu(621C)

0011

0010

~430°C

d(AL)/dt
§

0008

400
Température [C]

Figure 4.6 Vitesse d'élongation du double revenu en fonction de la température; zone de
réchauffement
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Cependant, il est possible de voir que les deux courbes ne se superposent pas comme le réchauffement
du premier revenu présenté plus tot a la figure 4.4. Le taux d’allongement présenté a la figure 4.6 est
en fonction de plusieurs variables, soit I’expansion thermique, les mécanismes de transformation
microstructurale et plusieurs autres. De ce fait, 1’élongation initiale de chaque revenu n’est pas
identique, comme il présenté a la figure 4.7. Au début du deuxiéme revenu, la contraction de
I’échantillon est plus grande qu’au premier revenu, ainsi avec un taux de réchauffement identique lors
des deux revenus, la variation de 1’élongation sera différente due au fait que la dilatation thermique

mesurée est fonction de la longueur initiale :
AL = Ly - a(AT) (2)

Ou AL est la variation de 1’¢longation, L, sa longueur initiale, & le coefficient de dilatation thermique

et AT la variation de température.

De plus, la quantité de données saisie lors des deux réchauffements est identique (10 000). Or, il est
possible que durant I’acquisition de données de I’ordre 10~7 pour une moins grande plage de

température, 1’erreur de la machine (£10~8) influence la dérivée par rapport au temps de celui-ci.

Pour I’analyse du double revenu, 1’hypothése de la variation de 1’élongation due aux différentes
contraintes résiduelles lors de 1’usinage mentionné plus tot ne s’applique pas, parce que I’analyse des
deux revenus s’est faite sur le méme échantillon. Ainsi, la figure 4.8 présente la différence d’élongation
entre les deux revenus, cette différence a été calculée avec les données du dilatométre afin de mieux
représenter les variations lors des deux revenus présentés a la figure 4.9. Un agrandissement de
1’¢longation relative en fonction du temps lors du maintien du double revenu est présenté a la figure

4.9.

Une courbe dilatométrique de 1’élongation relative en fonction du temps de 1'acier étudié soumis a un
revenu a 677 © C pendant 28h et un deuxieme revenu a 621°C pendant 28h est représentée sur la figure
4.9. La longueur de 1'échantillon diminue considérablement pendant le maintien isotherme du premier
revenu. Ensuite, la diminution de la vitesse de 1’¢longation de 1'échantillon ralentit lors du deuxiéme
revenu, et enfin, la longueur de I'échantillon reste presque constante au-dela de 51 heures. Ce
phénoméne signifie que la précipitation des carbures, la sphéroidisation de I'austénite, le
ramollissement de la matrice martensitique peuvent ne pas étre terminés aprés le premier revenu (S.
Zhang et al., 2015). Par contre, ceux-ci semblent se terminer aprés 51 heures a la fin du deuxiéme
revenu. Les résultats montrent aussi une vitesse d’élongation plus importante au début du premier

revenu. Celle-ci est causée par la quantit¢ de martensite se transformant en austénite pendant le
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processus de réchauffement et de maintien (c'est-a-dire la quantité d'austénite inversée) et de sa
composition chimique (Kapoor & Batra, 2004; Y. Y. Song, Li, et al., 2010). De plus, il est admis que
dans l'acier inoxydable similaire au AISI 410 (AISI415), la transformation de la martensite vers
I’austénite se produisant pendant les étapes de réchauffement et de maintien du revenu est une
transformation displacive (Kapoor & Batra, 2004; Nakada et al., 2011; Y. Y. Song, Li, et al., 2010).
Par conséquent, en raison de la transformation de phase de la martensite vers 1’austénite en fonction du
temps parallélement a un long temps de maintien, cette transformation atteint progressivement un
équilibre thermodynamique. De ce fait, la variation la plus importante de 1’élongation se trouve avant
les 6.9 premiéres heures présentées a la figure 4.9. Cette variation est apparemment causée par cette
transformation a’ — y durant la fin du réchauffement et le maintien. Il est aussi possible de voir
qu’apres les 6.9 premiéres heures du premier revenu, la vitesse de 1’élongation ralentit jusqu’a la fin du
premier revenu. Subséquemment, il est possible d’observer que le taux d’allongement a partir de 26
heures du premier revenu est similaire au taux d’allongement du second revenu sans prendre en compte

les pics qui ont ét¢ identifiés par des effets machines au chapitre précédent.

Enfin, plusieurs phénomenes ont été¢ remarqués avec les résultats dilatométriques du deuxiéme plan
d’expériences. Plusieurs résultats démontrent et soutiennent les analyses du premier chapitre. 11 a été
possible de voir I’influence des différents cycles de revenu. Voici un sommaire des phénomeénes

expliqués durant cette section :

e Les cycles de trempe et de réchauffement du premier revenu montrent la répétabilité des tests
sur les échantillons.

e Laséquence de précipitation des carbures commence lors du premier revenu. Celle-ci n’est pas
visible lors du deuxiéme revenu, ce qui pourrait signaler que cette séquence de précipitation
est complétée ou presque complétée apres les revenus.

e Un phénomene particulier observé dans la littérature d’acier inoxydable sur la transformation
a' = Yinverse €St aussi observé pour I’acier inoxydable AISI 410.

e Un ralentissement considérable du taux d’allongement a la fin du premier revenu et durant le
deuxiéme est observé jusqu’a une vitesse d’élongation presque nulle a la fin du deuxiéme

revenu.
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Figure 4.7 Analyse de 1'élongation du double revenu en fonction du temps
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4.2.2 Dureté

L’analyse de dureté s’est faite a partir des résultats obtenus a 1’aide du microscope de microdureté et
de I’analyse des indentations sur le microscope a laser confocal LEXT4100 comme mentionné dans la

méthodologie et au chapitre précédent.

Une courbe de dureté Vickers en fonction des cycles de traitement thermique est présentée a la figure
4.10. Les différents cycles de traitement sont représentés en arriére-plan en gris pale et les résultats de
dureté Vickers en barres d’erreurs vertes avec les moyennes et leur écart-type. Les deux traits rouges
représentent les exigences industrielles pour la dureté de 1’acier inoxydable AISI 410. La dureté des
échantillons diminue en fonction des revenus et du temps de maintien, le plus grand changement de
dureté est observé apres 14h du premier revenu, ensuite un ralentissement considérable de la diminution
de la dureté est remarqué a la fin du premier revenu de 28h. De plus, la dureté n’a aucune variation
considérable entre le premier et le deuxiéme revenu en regardant les résultats obtenus et leur écart-type.
Néanmoins, ces résultats de dureté avec leur écart-type sont dans les exigences industrielles. Il est
possible de voir que plus la microstructure est dure, plus I’écart-type est grand, toutefois tous les écarts-

types sont en dessous de 4% d’erreur.

Pendant le revenu, le carbone en solution solide dans la structure martensitique a I'état sursaturé
précipite en carbures. Méme a basse température, le carbone a suffisamment de mobilité pour se diffuser
et précipiter sous forme de carbure. Dl au fait que le carbone diffuse plusieurs dizaines de fois plus vite
que le fer, le chrome ou d'autres éléments d’alliage pour la formation de carbure, le carbone a tendance
a précipiter avec les atomes de fer abondants en premier, soit le Fe;C (Dossett & Totten, 2014; Porter
et al., 2009a). Cependant, a des températures plus élevées et des maintiens plus longs, la formation de
carbures plus stables thermodynamiquement, tels que Cr,C3 et Cry3Cq, se produit (Dossett & Totten,
2014). La formation de carbures est une fonction complexe de la température, du temps et de la
composition chimique de 1’acier. La croissance de ces carbures réduit la déformation et la dureté des
aciers comme il peut étre remarqué a la figure 4.10. Il y a bien slir des exceptions, comme la
précipitation du Mo, C présente dans le AISI 410, dont la morphologie produit un durcissement par
précipitation, ou un durcissement secondaire (Dossett & Totten, 2014). Le vanadium qui est aussi
présent en petite quantité dans 1’acier étudié¢ forme également des carbures impliquant une dureté plus
¢levée a toutes les températures de revenu. Dans tous les autres cas, des températures de revenu plus
¢levées influencent la cinétique de précipitation et se traduisent en une dureté généralement inférieure

de I’acier.
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Somme toute, il est trés intéressant de voir qu’avec un simple revenu a 677°C pendant 28h, la dureté de

1I’échantillon est dans les exigences industrielles.
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Figure 4.10 Dureté Vickers en fonction des cycles de traitements thermiques

4.2.3 Analyse des carbures

L’analyse des carbures s’est faite a partir des images obtenues par le microscope électronique a

balayage, TM3000. Ces images ont ensuite été analysées par le biais d’un outil de mesure graphique.

Les résultats obtenus de ces analyses sont présentés sous forme graphique aux figures 4.11, 4.12 et

4.13. Chaque cycle de traitement thermique est indiqué sur I’axe x du graphique en fonction de leur

taille moyenne en vert et de leur fraction de phase en mauve. Le cycle de traitements thermiques est

représenté en arriere-plans en gris pale. Les échelles pour ’aire moyenne et la fraction de phase se

trouvent a la droite du graphique.

La figure 4.11 illustre 1’évolution des carbures Cr,3Cq et la microstructure martensitique de 1’acier

inoxydable AISI 410 durant différents cycles de traitements thermiques. L’échantillon A955 présente
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des carbures qui n’ont pas été dissous durant I’austénitisation a une température Ac; — 28°C, ensuite
I’échantillon A955T677-14h présente une quantité plus importante de carbures apreés le revenu a 677°C
pendant 14h, enfin les deux derniers échantillons, A955T677-28h et A955T677-28hT621-28h,
démontrent une quantité similaire de carbures comparés a 1’échantillon A955T677-14h tandis qu’il est
possible de voir un grossissement des carbures a la fin du premier revenu et un grossissement plus
important & la fin du deuxiéme revenu. Toutefois, la figure 4.11 illustre bien la différence de
microstructure entre les échantillons avec et sans revenu, 1’échantillon A955 a 1’état trempé montre de
petites porosités contrairement aux trois autres échantillons. Ces microporosités ont aussi été

remarquées et analysées au chapitre précédent.

A955 A955T677 — 14h

N D37 x7.0k  10pum

A955T677 — 28hT621 — 28h

Y o vy S Ny

Tt Ol ) T

D3.8 x7.0k  10um

D3.8 x7.0k 10 pm

Figure 4.11 Images des échantillons A955, A9S5T677-14h, A955T677-28h et A9S5T677-
28hT621-28h prisent par un microscope électronique a balayage, MEB TM3000
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Les courbes de la taille moyenne et de la fraction de phase des carbures en fonction des différents cycles
de traitement thermique sont présentées a la figure 4.12. L’échantillon A955 présente la plus faible
fraction de phase et la plus petite taille moyenne de carbures. Toutefois, une évolution significative de
ces deux métriques est remarquée avec les échantillons qui ont subi un traitement thermique de revenu.
Il est intéressant de voir que la variation de ceux-ci est moins importante entre Oh-14h de revenu et 14h-
28h de revenu. La variation la plus importante de la taille moyenne et la fraction de phase des carbures
s’effectue aprés le premier revenu pour ensuite présenter un ralentissement considérable lors du

deuxiéme revenu.

Ce délai observé de la formation des carbures est généralement dii aux atomes de chrome. La formation
de carbures de chrome Cr,3C¢ utilise des quantités significatives de chrome a I’interface et pres des
joints de grains, rendant ainsi la matrice pauvre en chrome (Andresen, 2010). De plus, les atomes de
carbone (C) diffusent beaucoup plus rapidement que les atomes de chrome, et la croissance des carbures
produit aussi un profil d'appauvrissement en chrome pres de I’interface des grains (Andresen, 2010).
Puisque la diffusion a I’interface des grains est plus rapide que dans la matrice, 1’interface des grains
s’appauvrit plus rapidement ce qui peut engendrer un ralentissement de la précipitation et du

grossissement des carbures.

Par contre, la vitesse de nucléation est la plus rapide a une température plus haute et maximale a environ
750 °© C (selon la composition de l'acier) ou la dissolution des carbures commence. L’interface des
grains est le site préférable pour la nucléation. De ce fait, une fois les carbures nucléés, ils peuvent
croitre sur une large plage de températures. Deux facteurs clés sont 'activité du Cr a l'interface des
carbures et la cinétique de diffusion du Cr. Au-dessus de 750°C, l'activité du Cr a l'interface du carbure
est plus élevée que l'activité du Cr dans la matrice et les carbures se dissolvent (Andresen, 2010). Ainsi,
il est cohérent de voir un ralentissement de la précipitation et du grossissement des carbures durant le
deuxiéme revenu a une plus basse température (621°C) méme s’il est possible que la quantité de carbone

soit rendue limitée ou méme discontinue durant ce revenu.
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Caractéristiques des cabures en fonction du traitement thermique
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Figure 4.12 Caractéristiques des carbures en fonction des cycles de traitements thermiques

Malgré que la taille moyenne des carbures est une information concréte sur la morphologie des
carbures, ce résultat présente seulement une vue d’ensemble des carbures. Une distribution des tailles
des carbures en fonction des cycles de traitements thermiques présentée a la figure 4.13 illustre une
meilleure représentation de la morphologie des carbures. Le début de la distribution présente bien
I’évolution des carbures entre les cycles en illustrant une quantité de petite taille des carbures vers la
hausse. L’agrandissement de la distribution démontre une quantité comparable de gros carbures pour
le simple revenu et le double revenu. Par contre, il est remarqué que le double revenu génére une
quantité supérieure de gros carbures, la différence entre les deux échantillons est minime méme si I’un
des échantillons a un simple revenu et 1’autre un double revenu, soit un revenu supplémentaire a 621°C
pendant 28h. Il est plausible que la température de revenu de 621°C ralentit considérablement la
cinétique du grossissement des carbures, ce qui peut remettre en question cette température utilisée
dans I’industrie. Il serait bon de faire une étude sur la cinétique de la précipitation et du grossissement
des carbures en fonction des températures de revenu pour 1’acier inoxydable AISI 410 afin d’avoir une

meilleure compréhension de celle-ci.
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Représentation graphique de la distribution des carbures
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Figure 4.13 Distribution des tailles de carbures en fonction des cycles de traitement thermique

Somme toute, plusieurs phénoménes ont ét¢ distingués par le biais des différentes analyses, soit par
dilatométrie, par microscopie a balayage électronique et par microdureté. Chaque analyse avait pour
but d’amener un ou plusieurs éléments de réponse aux questionnements mentionner au début de ce

chapitre :

1. Comment I’évolution de la microstructure lors du cycle de traitement thermique se comporte-
t-elle en fonction du temps?
2. Est-ce que la microstructure arrive a se stabiliser apres plus de 58 heures de traitement

thermique?
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11 a été possible de voir quelle était I’influence du cycle de traitement thermique en fonction du temps
de la microstructure de I’acier inoxydable AISI 410, sa dureté et la morphologie de ses carbures:
e Un ralentissement significatif de I’évolution de la microstructure lors du deuxiéme revenu a été
remarqué par dilatométrie, microdureté et microscopie €lectronique a balayage.
e L’analyse de dureté démontre qu’aprés le premier revenu, les exigences industrielles sont
atteintes.
e [’analyse de carbures montre un ralentissement significatif de la morphologie des carbures
apres le premier revenu.
e L’analyse de la distribution de la taille des carbures montre que la taille des carbures entre le

premier et le deuxiéme revenu est similaire.



CONCLUSION

Diftférentes étapes et transformations de phase durant le revenu d'un acier inoxydable AISI 410 ont été

étudiées dans cette recherche en simulant expérimentalement les conditions de revenu industriel.

Dans le chapitre 3, trois températures de cycles d’austénitisation ont été appliqués expérimentalement
sur des échantillons, puis un revenu non isotherme a été effectué¢ pour chaque cycle d’austénitisation
pour déterminer I'effet de la température du cycle d’austénitisation et I’effet du revenu non isotherme

sur 1'évolution de la microstructure.

Ensuite, au chapitre 4, un cycle de traitement thermique de revenu industriel a été pratiqué

expérimentalement afin de déterminer 1’effet de ce cycle sur 1’évolution de la microstructure.

L'étude actuelle a mené une recherche approfondie sur les effets de différents traitements thermiques
d’austénitisation et de revenu sur 1’acier inoxydable AISI 410. Les principales contributions de cette

recherche sont:

e Latempérature d’austénitisation influence la dureté finale, la température de la transformation
martensitique MS et la cinétique du grossissement des grains.

e Le grossissement des grains montre une influence significative sur la dureté de 1’échantillon
apres la trempe.

e Unralentissement considérable de I’évolution de la microstructure lors du deuxiéme revenu est
remarqué dans toutes les analyses, et il a été remarqué qu'avec un simple revenu les exigences
industrielles de dureté sont atteintes.

e [’analyse de carbures montre un ralentissement considérable de 1’évolution de la morphologie
des carbures aprés le premier revenu et montre que la morphologie de ceux-ci entre le premier

et le deuxiéme revenu est similaire.






RECOMMANDATIONS

Cette recherche s'est principalement concentrée sur les cycles de traitement thermique d’austénitisation
et de revenu de 1’acier inoxydable AISI 410. Les recherches suivantes sont recommandées pour
améliorer les connaissances sur les phénomeénes remarqués en dehors du plan de travail de 1’étude.

o Vérifier I’influence de la température d’austénitisation au-dessus de la température critique
Ac3+28°C sur la microstructure de 1’acier inoxydable AISI 410, sa dureté et la morphologie de
ses carbures.

o Effectuer des tests sur les propriétés mécaniques de I’acier AISI 410 avec le plan d’expérience
du chapitre 4, soit le cycle de traitement thermique industriel afin de vérifier si ’influence du
double revenu est significative sur ses propriétés et vérifier si le double revenu est nécessaire.

e [l serait bon de faire une étude sur la cinétique de la précipitation et du grossissement des
carbures en fonction des températures de revenu pour I’acier inoxydable AISI 410 afin d’avoir

une meilleure compréhension de celle-ci.
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