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1 Contexte et démarche
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dont le CEA fait partie, développent de nouvelles centrales électriques beaucoup plus performantes.

Le Forum International de la Génération IV a lancé un vaste programme de recherches et de
développement afin de développer une nouvelle génération de réacteurs nucléaires.

Les enjeux de cette future génération de réacteurs nucléaires sont multiples

9 Garantirla sécurité des installations

9 Améliorer les rendements

9 Diminuer la quantité de combustible utilisée, ainsi que le volume de déchets radigactifs
9 Reéduire les risques de prolifération nucléaire.

Six modeles de réacteurs nucléaires répondant a ces@ite U }vS § e« o S]}vv ¢ § (}vsS o]}
recherches approfondies.
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sont proposés.
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matériaux de structure puissent résisie ces nouvelles conditions en service.
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aciers ont été désignés comme candidats potentiels pour certaines applications sollicitées a des
températures élevéeselles que les circuits secondaires ou les générateurs de vapeur. Ces aciers
présentent plusieurs avantages, en particulier par rapport aux aciers austénitiques, tel SL&LN
matériaux utilisés pour les réacteurs expérimentaux Phénix et Superphiénipossédent une
meilleure conductivité thermique, un coefficient de dilatation thermique plus faible et une bonne
résistance a la corrosion. Leur colt est moindre par rapport aux aciers austénitiques.

<

Les applications citées sont principalement sollestéen fluage ou en fatigHtuage a des
températures proches de 525 °C.

La composition de ces aciers a 9 % de chrome a régulierement été optimisée par des groupes de

E zZ €& Z M JUE- e S v§ Ev] & « vv U ve 0[}%sS]<p [ u
U V]<p e 850 HE }p Jo]d8 X >« 85V uE+ v v]} Jpuu 8 v A v Juu }vs
}vv v§ v Jee v MAE vu v o dOiIIWOEIX WpleU 0[}%S]Ju]e S]}v % & of i}u
VIMHA 00 * VU V o [ %% E ]SE U 3 EG1Klugh ebHaked i[KluaH fdti Marries,

2001] détaillent o[ A}ous]}v 0 Ju%}e]S]tv  Z]ul<p . ] U ]Jve] <
propriétés mécaniques résultarge

> VUV 6 9 ZEIU E S VU %}UE 0 % E « VESMESpde 92%. o[ | €& 'd
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soudage entraine des augmentations de températures locales au sein du matériau qui donnent donc
lieu a des évolutions microstructurales. En particulies changements de phase se produisent dans
le métal de base lors du soudage, dans la zone affectée thermiquement (ZAT). Ces modifications de



la microstructure influencent significativement les propriétés mécaniques du matériau et en
particulier la tene en fluage.

Plusieurs études ont montré que les joints soudés en acier a 9 % de chrome sont sensibles a la
rupture de type IV qui se produit dans la ZAT, parallélement a la ligne de fusion mais prés du métal
de base, lors de sollicitations en fluage atesuempératures et généralement a basses contraintes
(Watanabe et al.jWatanabe et al.2006]Spigarelli and Quadrifspigarelli and Quadrin2002] pour
ol ] & '& Kadlietd[Kasl et al., 2009 Falat et al[Falat et al., 2009 Tabuchi etl. [Tabuchi
et al., 2010, Pétry et al[Pétry etal., 200P% } L E o[ ] E 'C&E 07X

Le graphique de Jgigurel-1{indique le lieu de rupture en fluage sur un joint soudé en acier Grade
92 [Masuyama et al., 201@n fonction des conditions de sollicitation et du procédé de soudage.

Figurel-1 W o] u E L% S U E e % E}UA 55 « SE A onclidphwds danuéesdeduage. 67U v (
[Masuyama 2010].

Ce graphigue met en avant que, pour des régimes de températures élevées et de contraintes
faibles, la rupture se produit dans la ZAT. Pour des températures plus basses et des contraintes plus
élevées, la rupture se produit dans le métal de base. A 575 °C et sur des éprouvettes travers joint en
acier Grade 92Pétry et al [Pétry et al., 200Pont également constaté la rupture en zone fondue, a
des niveaux de contraintes de 190 MPa et 200 MPa.

>} i 8]( 0 % @& + vS§ S 3 E S E]* E 0o u] E}SCEU SPUE
modéliser son comportement en fluage a 550 °C.

Les centrale sont dimensionnées pour fonctionner pendant 60 ans. Des essais de fluage de cette
durée ne sont pas réalisables en laboratoire. Afin de prédire le comportement adong, il est
donc nécessaire de se baser sur des données extrapolées a partir ceeghaourterme.

hv U% Pv [ o¢ ]° (op P S ov Ve 0O E % E}i SX >
sont évidemment courtes (entre 500h et B0 h) comparées aux durées de vie en service. Un
modele de comportement en fluage du joint suGrade 92 a donc été développé afin de prédire les
durées de vie en fluage des structures soudées en service.
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premier temps, des essais de fluage sur épattes lisses prélevées dans le sens travers du joint
soudé ont permis de connaitre les informations relatives a leur comportemeégime
[ }po uvs v (op P U u} S o] MU EPWBSPE X WIpE SRS Sp U
E o0]* ¢ % & B[ ** UPoE S * pulu u $ o U A UWE % E} plse
procédés légerement différents

9 > % E&} ]S [ ¥s%houdespheh@iér joint qui sert aux premiers essais de fluage et aux
essais de fluage a long terme. Ce joint est falfigar procédé de soudage TIG en mode

manuel;
9 > % E} U]S [ %% }ES dZ Eu v]S DA™ 0i0 <pu] ©« €S %}HE S}ue 0
% E]V ]% 0 u § E] p o[ Sp X > % E} puslole <3 o0 }p P d/

Afin de modéliser le coportement en fluage du joint soudé, la méthode utilisée a consisté a
déterminer le comportement en fluage de trois zones du joint. Les trois zones considérées sont le
métal de base, la zone intercritique (ICHAZ) et la zone fondue. La simulation de lseré@poftuage
des assemblages soudés est ensduite réalisée en utilisant une approchenaméitiaux.

Les propriétés en fluage du métal de base sont préalablement déterminées a travers des essais de
fluage sur éprouvettes lisses. Ces essais ont permis derndiéter les caractéristiques de
déformation en fluage et ainsi de formuler un modéle de comportement du matériau. Les
% E u SE « pu} o }vs § iues e o] e JUE ¢ A% EJu vS 0 X

Pour déterminer le comportement en fluage de ces zones spéesigu joint soudé, des essais de
fluage sur éprouvettes entaillées ont été mis en place et réalisés. Les données de ces essais sont
comparées aux données de fluage sur éprouvettes lisses en termes de contraintes de von Mises.
Panait [Panait, 2010 aenef U}VSE <u 0 ¢ oo Jo spE %o E}UA 5 o 0]ee ¢« 3 v
Grade 92 sollicitées en fluage a 600 °C et 650 °C sont comparables en termes de contraintes de von
Mises.

Compte§ v o P }luSE&] (]v o[/ , U puv u §Zété utilise¥poun vS ] E
lu%o § E o e /fE% EJu vs 0 X 00 }ve]es E % E} UJE o u] E]
son comportement en fluage sur un volume de matiére plus important.

La premiére partie de ce travail est dédiée a la caractérisationosticcturale et mécanique du

uso e 'E 07 S vellvv X Ve uv % E u] E S u%U pv E %o] S
92 est présenté. Puis, une caractérisation microstructurale approfondie du métal de base
détensionné esintroduite. Lecompottement mécanique du matériau a ensuite été étudié a 20 °C et
550 °C. Pour terminer, un modéle de comportement en fluage a 550 °C du métal de base est établi.

> o v % ES] <5 }ve & o] E S5 E]e S]}v u] E}8SCEY SUE o
attention particuliére a été portée a la zone intercritique, lieu de rupture en fluage des joints soudés

ARl £ X > u] E}*SEN SpE ea@|[delle du mgtallde Baseafin de comprendre les
raisons de sa faible résistance mécanique.

La derniére partie est consacrée a la description et a la modélisation du comportement en fluage du
joint soudé Grade 92 et de ses zones. Un modéle de comportesireilaire a celui du métal de base
§ uslole % }UE o[/, 30 I}v (JVHU X >0 % E usSE -+ « uk u}



ME JUE +» A% EJu vsS o <xhatéfiakixdasEprésentéeped &) validité du modéle est
finalement discuté. > « (( e *SEN SUE ve O % E}pA 88 SE A E- i)
hétérogénéités de comportement et de résistance au fluage entre les différentes zones, sont
analysés a partir de simulations par éléments finis.
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2 Etude du métal de base
détensionné : caractérisation
expérimentale et modélisation
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§8§ % ES] 5§ }ve & 0 % &  vS S§]}v of] 1 & '& 61X > wu
Su eu] o SE ]S uvsS SZ Eu]<yg %}eS etpy P ~Wt,de 12 6o0i £ X
*S %% 0 U S o . S ve]}lvv X hétal e Hase GrpdEIR non détensionné
*8 % E * V$§ Ve 0 % E u] E % ES§] Z %]S3E X dE * % u [ 3

littérature au métal de base détensionné. Une étude microstructurale du métal de base détensionné
est détaillée dans ldeuxieme partie.

21 if..<t" {t

2.1.1 Composition chimique

> uso . o[ Su S o[ X1IDCWNBVN9Eid¢lon les normes francaise et
européenne le matériauest (JHEV] % E s oo}uE § D vv eu vv e}ue (}EuU |
soudure de 219 mmde] u SE § i60 uu [ % ]Jee HEX

}vv Ve (

U

> Ju%}e]S]}v Z]Jul<p Hu S o e ' o1 o [ Talleaw2-.

C | Mn P S Si Cr{ W | Mo |V Nb N B Al Ni

Métal de

base 0,12| 0,54| 0,014 | 0,004| 0,23 | 8,68 | 1,59| 0,37|0,19| 0,06 | 0,046 | 0,002 | 0,02 | 0,26

Tableau2-1 W }u%o}e]S]}v M u S o - 'GE 0
SS tu%o}e]S]lv S }%S]Ju]e (Jv [uo]}@& E 0 % E}%E] S » Vv (0
O uvsSe [ o00] P <35 HTahlea-2{ ve o

of S ~9 Vv u ¢° X

Cr Entre 9 et 12%, cet élément alplgéne assure une bonne tenue en fluage a
gu'une bonne résistance a l'oxydation. -Aala de ces teneurs, le soudage de
alliage est rendu difficile. EIément trempant et durcissant, il diminue la tempéra
de transfamation martensitique Ms.

C Cet élément est nécessaire a la formation des carburgS§dViessentiels a la tenue €
fluage.

Une teneur en carbone comprise entrelOet 02% est suffisante pour former de
carbures nécessaires a une borteaue en fluage etnaintenirla soudabilité.

N Cet élément est nécessaire a la formation de nitrures VN et NbN. Ces pré
contribuent a la tenue en fluage du matériau.
Ni et Cu Ces éléments gamrmgenes favorisent l'apparition de la ferrite delta et diminuent

et latempérature inférieure du domaine monophasé de l'austénite. Ac
Le nickebléstabilise led,:G mais stabilie la structure en sougrains.

B Le bore améliore la résistance au fluage. Il stabilise les précipi€séil retarde leur
grossissement.

W et Mo Eléments en solution solide de substitution pour renforcer la structure.

V et Nb Eléments nécessaires a la formation de carbures, nitrures et carbonitrures: le

essentiels au renforcement visvis du fluage.

Tableau2-2 : Réle des principaux éléments[ o o Jd&hs la microstructure de I'acier Grad#2 [Klueh, 2001].

18



2.1.2 Traitements thermiques

Apres mise en forme, l'acier P92 subit un traitement thermique en trois étapes : une
austénitisation,w 3E uU% S pv E A vpX > u § E] o[ SM S peS Vv]S
im uJvus «U U] MV SE U %o o[ ]E& %opu]-e $nindEesA Goptrairéraéntt % v v
aux traitements thermiques usuellement appliqués, la température de mevest tres proche de

celle du PWHT (2h & 760 °C).

Il a été démontré que la morphologie des microstructures martensitiques obtenues affecte
fortement larésistanceau fluage et la dureté du matériau [Krauss, 1999].

>[ UeS v]S]doR Etre réalisée a es températures comprises entre 1040 et 1070 °C [ECCC,
2005] pendant une durée variable selon I'épaisseur de la pi&eeours de ce traitement, les grains
austénitiques croissent modérément.

Ainsi, la température d'austénitisation et le temps de mantdéterminent la taillemoyenne du
grain. Brachet [Brachet, 1991] explique que la taille du gpaint influer sur la structure de la
martensite obtenue aprés trempegn particulier la géométriedes paquets de latteparalléles.
% v vSU o @GS v]D]* S]}v § }v o S ]Joo e PE Jve S V]S]<u *
distributions de tailles de lattes dans la martensite résultante [Dronhofer et al., 2003].

La trempe ¢S E 0] ol ]JEX hv & (E}] ]** u vS E %] gréle dEu S 0 5
o[ S v]s Vv uUu ES ve]s X ASE'uuvsS E %] U §§ SE& ve(}E&u 8]}
processus de diffusion, ce qui génére des contraintes importantes dans la microstructure.

La martensite en lattes obtenue présente une forte densité iddations et une dureté élevée.

Le revenue[ (( SH MV S U% & SpE Ju% E ] v§E oOAi § 611 £ €
durée variable en fonction de I'épaisseur de la piece. Il est essentiel que le revenu de la martensite
soit réalisé a une tempature inférieure a Acl afin d'éviter la formation d'austénite de réversion et
ainsi de garantir une ténacité acceptable.

Le matériau s'adoucit au cours de ce traitement thermiqua restauration et la précipitatioont

lieu, ce qui réduit la dureté dealmartensite.La densité de dislocations diminue et les contraintes

]Jvs v ¢ ¢}vS E ]S X Wope § Joe *u& o[ }M ]** u vs§ 0 u SE]
ve 0 *u]S § § 8§ o[ ESX

2.1.3 Microstructure des aciers a 9% de chrome

La martensite, phase métastable, est formée a partir d'un refroidissement rapide de la phase
austénitique. L'austénite cristallise dans un systeme cubique a faces centrées. La martensite
cristallise dans une structure quadratique centrée. Cependant, pouritde$ teneurs (<0,2%) en
carbone, elle peut étre considérée comme une structure cubique centrée. A ce stade, elle est
revenue.

Les transformations survenues au cours des trois étapes de traitement thermique ont abouti a la
(}JE&u 8]}v [pv u] Edmplexer SpUE

Le grain austénitique initial se subdivise en plusieurs petites structures imbriquées, dont les
dimensions sont hiérarchisé@sigure2-1) [Morito et al.,2006,Kitaraha et al., 2006].
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1.

Figure2-1: schéma simplifié de la mrostructure imbriquée de la structure martensitique, [Kitahara, 2006].

>[v]v P PE]v pesS v]S]<p 5 0 *SEp SpPE %o0pe PE v S Joo
il § 01 ..u v (}v 8]}v 0 S U% E SPHE — peS v]S]e S]}vX vv]e
22 um la taille moyenne des anciens grains austénitiques d'unr &#82 aprés 2h
d'austénitisation a 1070°C [Ennis et al., 1997].

> % <hu S 85 }lu%o}e [MV Ve Uu O o} - o $S « €ED}E]S}IU Tiioe
{110}, est approximativement paralléle au méme plan dense {118s observations sur des

coupes du m&riau indiquent que les paquets formés au sein d'un méme grain austénitique

A E] vs «]Pv](] 8]Auvs v (JEu & v §]Joo X E vu}]veU Jve.
en trois dimensions.

Le bloc de lattes est composé de lattes de martensite d'orienta cristallines proches.

L'entité la plus fine avant le revenu est la latte de martensite. Les lattes sont séparées par des
joints de faible désorientation [Morito, 2006]. Le revenu entraine ensuite la formation de
sousgrains. La latte est alors codérée comme un alignement de segsins.

La microstructure martensitiqgue du métal de base, arrangée en paquets et en blocs de lattes, est

observable sur la micrographie optique deFigure2-2]X > ¢ § Joo ¢ [ v ] ve PE Jve pe§ v]?
o] 1 & '& 01 viv S vellvv 58 S *}vS }lu%E]e ¢ VSE Ti ¢
2010].
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Figure2-2 : micrographie optique de la structure du métal de base non détensionné [Giroux et al., 2010].

Unecartographie EBSD du métal de base 8§2présentée sur La cartographie a été
réalisée avec un grandissement de 500 et un pas de 150 nm. Seuls les angles de désorientation de
plus de 2° et les grains de diamétres supérieurs a 5 pixels, ont été considérés. La cartographie révele
la structue en blocs de lattes de la martensite.

a) b)

Figure2-3:a) ES}PE % Z] [ HEMétaEd& basaon détensionné et b) cartographie equalité de cliché de
diffraction X ré¢ntation est selon la diectionZ~v}Eu o L % 0 v [JdansdeAriahpjesatandard du cristal de
structure cubique centrégGiroux et al., 2010].

2.1.4 Evolution de la microstructure au cours du revenu

Le déplacement coordonné des atomes lors de la transformation martensitigue génére des
contraintes internes importantes. En conséquence, la stugture martensitique en lattes produite
suite a la trempe est constituée d'une forte densité de dislocatenthevétrées.

Les fortes contraintes internes et la densité élevée de défauts induites par la transformation
u ES ve]S]<nu VS %}uE }ve <p v (E Plo]s & o[ 1] & 8§ 0
(typiquement 500 HV).
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Un revenu est appliqué ala ES ve]S (]v E plE e }VSE ]JvS ¢ Jvs EV X /
of] 1] v & p]*vsS o vels ]Jeo} S]}veX

Le revenu active les phénomeénes de diffusion et de restauration grace a la montée et au maintien
en température entre 600 et 800°Ga kestauration correspond & un réarrangement des éléments de
la microstructure vers un état plus stable. Elle entraine la formation de-g@uiiss et de réseaux de
dislocations, qui constituent les frontieres de ces sguans [Ennis, Zielinskhipiecet al., 2000,
Hald, 2008 La densité de dislocations, élevée aprés I'étape de trempe, est réduite grace a la
formation des sousP (E ]v e K&aVW200}.

Par ailleurs, la précipitation de certains carbures et carbonitrures se produit au cours du revenu.
Nousdétaillerons ce point par la suite.

Giroux et al. [Giroux et al., 2010] ont évalué la taille moyenne desgmiirss du métal de base non
détensionné. Les mesures de tailles de sgsns ont été réalisées grace a des observatioas
microscopé électronique en transmission sur des lames minces. Le MET utilisé é3HIWPS

DoiiU }vs o § ve]lv | o €& S]}v § dellaimisrstidiCRirg obtenusZavec
un grandissemente 15000 etpris dans différentes zones de la lame nenont été utilisés pour
obtenir les distributionge tailles de sougrains
Les contours de souPE& ]Jve }vs § SE ¢ U VH 00O UVS % E& o us pEX |

% }u]loo u vs PCE H o}P] ] o [voCe [Ju P e s]e]o}del foumntp]s §

une estimation du diamétre équivalent des seayrains.

Des mesures de tailles de segimins issues de la littérature sont rassemblées dans le tableau
suivant|Tableaw2-3).

Références Traitements thermiques Largeur des sougrains (um)
1070°C (2 715°C (2h) 0,37 +£0,1
P. J. Ennis, A. Zielinskipiec et 1070°C (2m) 775°C (2h) 0,42 ++0,1
A. Czyrskdrilemonowicz200Q
2003 1070°C (2h)835°C (2h) 0,50 ++0,1
970°C (2h) 775°C (2h) 0,38+/-0,1
Giroux et al., 2010 1070°C (2M) 770°C (2h) 0,37+/-0,17

Tableau2-3: Taille moyenne des sotgrains dans l'acier P92ré&ception en fonction du traitement thermiques [Ennis et
al., 1997].

e }Jvv e« e}vd }Z E vs « A 00+ pHUuUSE]M o[ Su % }uE o
considéré.

Lalargeur des sougrains varietres peu avec la température de revenu entre 7157@b °C, en
particulier comptetenu de l'incertitude de mesutamais évolue adela de 775 °@Mronhofer et al.,
[Dronhofer et al., 2003] indiquent que la durée du revenu influence la taille des Hgrianas pour
des températures de revenu supérieures d 7E.
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Par ailleurs, la température d'austénitisation n'a pas d'influence sur la taille desgsains. Pour
une méme température de revenu de 775°C, les dimensions desgsains sont trés proches pour
des températures d'austénitisation de 970 et 1070°C

2.1.5 Relations d'orientation au sein de la microstructure

Il existe plusieurs relations approchant celle entre la phase "mére" austénitique et le produit de
transformation, la martensite. Aucune d'entre elles n'est cependant exactement suivie.

Les principaleselations rapportées dans la littérature sont [Barcelo et al., 2010] :
- KURDJUMGSBACHS (KS)

‘rss :sss APsss? >xss?
- NISHIYAMAWASSERMANN (NW)

‘rss :sss APrss? >sst?

- GRENINGERROIANQGT)

‘rss :SsS :*sl;ABsysyy? >Stsyw?
> %0 v —-Z ]88 0 U ES ve]S Vv o088 e ¢35 %E} Z 1 if v €ED}C
> e J((E&® vS§ e Z 00 - *SEY SHE * % E * vS vS 0 ¢ E o0 S]}ve [}E

->[ ] & WOT v[ 8§ % traderdestpd®& ndrmalisation et de trempe appliqué
V[ VSE ]Jv % ¢ 0 (}EuU S]}v PE Jve He*S V]S]<H « 8§ EASUE X

- Les désorientations entre paquets de lattes sont partiellement aléatoires. Au sein d'un
méme ancien grain austénitique, les désorientationsr&mpaquets ne sont pas aléatoires,
ceux ] S v3 0] % E <+ & o 5]}ve —-}E] v8 §]}v A o ulu PE ]v

- Au sein d'un paquet, les blocs comportent des lattBarientations cristalines proches
issues des différents variants de mars@r. Les relations d'orientation précisent la formation
de 24 variants.

- Lessousgrains sont séparés par des frontiédes faible désorientation (<5°).

La structure en sougrains de la martensite est observable grace a des micrographies réalisées au
MET|Figure2-4).
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Figure2-4 : micrographieMETen champ clair de la structure de sogsains dans lenétal de base o[ | & '& 0
S ve]}vv o[ Sp €']EIpA § oXU TiiieX

2.1.6 Densité de dislocations

Kv SE}pA ve o] ] EU uE $C% * ]Jeo} &]}ve

¥ Les dislocations mobiles, responsables de la déformation viscoplastique. Au cours de leur
mouvement, elles interagissent avec les éléments de la microstructure (autres
]*o} S]}veU % E ][%]S U i}JvSeYeX
¥ > o ]e0} S]}ve Juu} ]Jo ¢ }vS o[ EE VP -oint€ }veS]SH 0 ¢ e}pue
> ve]S ]eo} S]}ve u} Jo - ol 1] & '& 0f ¥pv Svedv
2.10"m?[Giroux et al., 2010].

Le Tableau2-4|ci-dessous rassemble des valeurs de densités de dislocations mobiles dans l'acier
P92 en fonction du traitement thermique appliquérniset al., 1997, 2000

Les densités de dislocations até mesurées en utilisant la méthode des intercepts linéaires sur
des micrographies en transmission. Cette méthode consiste a mesurer le nombre de points
d'intersection des lignes de dislocations avec un quadrillage superposé a la micrographie.

Références Traitements thermiques | Densité de dislocations (tm™)
1070°C (2h)715°C (2h) 9.0 +£1,0
P. J. Ennis, A. Zielinskipiec 1070°C (2h) 775°C (2h) 7,0+-0,9
et A. Czyrsk&ilemonowicz ,
1997,2000. 1070°C (2h) 835°C (2h) 2,3++0,6
970°C (2h) 775°C (2h) 87 +L1,2

Tableau2-4 : Densité de dislocationsnobilesdans I'acier P92 a réception en fonction du traitement thermiques

En tenant compte des incertitudes de mesure, on constate que la densité de dislocations évolue
peu pour des températures de revenu comprises entre 715 et 775°C. Par ailleurdinghee
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lorsque latempérature de revenu augmente mais reste élevé@0{>m?) quel que soit le revenu
[Dronhofer at al., 2003].

La température d'austénitisation ne semble pas avoir d'influence sur la densité de dislocations,
pour les conditions utilisées ici.

2.1.7 Précipités

Ces éléments sont présents au sein de la microstrucligesont présents a plus de 85 % sur les
joints et sougoints de la microstructureAbe et al., 2007

/oe PJee v8 eu@E o0 Uu}pA uvd ¢ Jeo} &]}ve 8§ euE o Alops]}v
*}oo] ]85 8]}veX Jve]U ]Joe }vS pv Jv(opg v suE 0 JUu%}ES u vS u Vv]¢

Les plus gros précipité&®nt mis en évidence par attaque chimique au réatgi Villela. lls révélent
o[ £]*S v * i}]JvSejoirets. * e}pue

Il existe deux types de précipités répartis sali@s proportions différentes [Fournier, 2007, Abe et
al., 2007, Kaneko et al., 2004

x Les précipités de type MG, riches en chrome, femolybdéne et en tungsténe en petite
<Lt VS]S eU ]S ¢ cpuE }H SE * %E - O[ ve u 0o -graink]vse P
[Fournier, 2007, K. Kaneko, 20(&]gure2-5}. La micrographie en champ clair sur réplique
extractive de IgFigure2-5lillustre cette répartition. Ils précipitent au momentidevenu. Au
cours de |'étape d'austénitisation, ils sont complétement diss@es précipités retardent le
grossissement des soggains et ainsi participent a la tenue en fluage de ces matériaux.

Figure2-5: micrographie au MET en champ clair de précipités;¥ dans un acier 9%éfKaneko et al., 2004].

Certains auteurs ont évalué l'influence du traitement thermique adaille des précipitégTablea
2-5). Les valeurs ont été mesurées au MET sur des répliques extractives.

1 9Ck0,1G0,4Si0,4Mn-1Mo-0,25\Fe
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., Traitements Diametre moyen des
Références . S
thermiques precipités (nm)
1070°C/715°C 72 +l-16
P. J. Enniet al., Zielinska 1070°C/775°C 89+/-13
etal. [1997, 200D 1070°C/835°C 82+ 12
1145°C/775°C 68+/- 18
Igarashi et al, 2000 1070°C/775°C 90

Tableau2-5: diameétre moyen de précipités MsG dans un acier Grad@2 a réception en fonction du traitement

thermique.
% ES]E [pUV S u% E SuE E A v OIAE U }v }Jvedxd <«<pu o
v[ Alop %oope uv] @ «]Pv](] 3]A Anuo 3 u% E SucE E A

x Précipités de type MX, riches soit en vanadium soit en niobium [Kaneko, 2004]:

¥ Les V(C,N) de forme aplatie, ilscontiennent du niobium en faible quantitét
précipitentprincipalement pendant le reventies VN sont présents dans les lattes.

¥ Les NIC,N): de forme sphéroidale, ilsontiennent un peu de ¥d=3040nm). lls
sont répartis de maniere uniforme et homogéne dans la microstructure. Ces
précipités sont déja présents dans la microstructure avant I'étape d'austénitisation
[Ennis, 1997]. L[ péditisation et le revenune permetent pas une remise en
solutionde I'ensemble de cgsrécipités car ils sdrstables a haute température.

Ces précipités sont tres stables jusqu'a des températures élevées. L'augmentation de température
de revenu jusqu'a835°C n'entraine pas une augmentation du diamétre moyen des précipités,
comme lindique I§Tableau2-6|[Ennis, Zielinskhipiec, 1997, Igarashi, 200Qjes mesures ont été
réalisées au MET sur des répliques extractives.

Traitements Diameétre moyen des
Auteurs . f s
thermiques précipités (nm)
1070°C/715°C 14 +-1
P. J. Ennis, et akZielinska 1070°C/775°C 16 +F1
etal., 2000 1070°C/835°C 16 +-1
1145°C/775°C 16 +~-1
Igarashi et al, 2000 1070°C/775°C 20

Tableau2-6 : diamétre moyen des précipités MX dans I'acier P 92 a réception en fonction du traitement.

Les précipités majoritairement présergarmi les MX sont les nitrures de vanadium [Abe, 2007].
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Dans la structure martensitique des aciers a 9% de chrome, les plus gros précig@e&dDnm)
sont localisés au niveau des anciens joints de grains austénitiques, alors que les préciigéie M
plus petite taille (56.00 nm) sont situés aux frontieres de sayrains [Abe, 2007, Kaneko, 2004].

Comme il a été décrit précédemment, les frontiéres des anciens joints de grains austénitiques
correspondent pour la plupart a des désorientations cristefli élevées. A l'inverse, les joints de
lattes de martensite ont principalement des faibles angles de désorientation. La diffusion d'atomes le
long des interfaces dépend de la structure de cetlied es vitesses de diffusion le long des joints de
forte désorientation sont généralement plus élevées que les vitesses le long des joints de faibles
désorientations. Les anciens joints de grains austénitiqgues constituent alors des chemins de diffusion
plus rapides, favorisant ainsi la formation des carbures lg ldes anciens joints de grains
austénitiques au cours du revenu. Le grossissement de& kst donc plus rapide aux anciens joints
de grains austénitiques qu'entre les lattes de martenfitaneko, 2004 La formation des carbures
dépend également des géégations locales (chrome @& }v U 1}8 YU J(( & v§ -« Ve
différents types de joints.

> « Dy §C% E ~ U Ee %% @& Jee v3 A Vv3 0 %Z e« [ pues v]s]e 3]}
dissous au cours de cette phase et grossissent pendant laugiel. Ennis, W.J. Quadakke&@00].
Les autres précipitent & nouveau pendant le revenu. A linverse, les précipités VN apparaissent au
moment du revenu. Leite préférentiel de germinatiode ces deux types de précipités, Nb(C, N) et
VN, se situe dans les lattes de martensite, sur les dislocatioiie ¢« A vE [} & 0 ¢ A/
mouvements des dislocations et retardent le réarrangement des dislocations au cours de la
déformation en fluage.

Ces précipités épinglent les dislocations mobiles dansla@®d U }v p]e vS§ o[ pPu vs S§]}v
résistance au fluage de ces aciers.

Les VN sont pour la plupart dispersés de maniére homogéne dans les lattes [Panait et al. 2010,
Sawada et al., 2001]. Les NbC ont une taille supérieure a celles des VN.

Les préqités Nb(C, N) de forme sphéroidale non dissous au cours de l'austénitisation, peuvent
servir de sites de germination a des précipités V(N, C) en forme de lamelle lors du revenu. On
observe alors des précipités de formes et de compositions complexe¥-esdgs”. P.J. Ennis et al.,
1997. Ces précipités ne sont pas stables et évoluent fortement avec la température de revenu. Ennis
et al. ont mesuré une évolution du diameétre moyen de ces précipités de 43 a 104 nm pour la méme
gamme de traitements thermigs testée.

Le schéma de IKrigure 2-6| récapitule les différents lieux de ségrégation des deux types de
précipités présents dans un acier 9% de chrome.
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Figure2-6 : Schéma de répartition des précipités aux différenteserfaces d'un acier 9% de chrome [Kaneko, 2004].
PAGB ancien joint de grains austénitiques.

Les éléments W et Mo en solution solideatent la restauration des dislocations lors du fluaaye
génant la diffusion des atomes dier [Abe et al., 1991]Ces éléments peuvent se dissoudre dans les
carbures M3Gs, améliorant ainsi leur stabilité a haute température et favorisant la résistance e
fluage sur des longues durées.

2.1.8 Conclusions sur le métal de base détensionné

§ § 8§ o[l ES *py&E& o u s o . E]S 0 u] EB}SEN SPE M u §
o[ § S8 E %S]}v % @E& ¢ pv SE ]S u vsS §Z Eul«ppuX /o}EuPdpe Jlw
microstructure martensitique arrangée en paquets et en blocs de lattes. La taille des anciens grains
austénitique peut varier entre 10 et 80 um. Les résultatdessus montrent que le traitement
thermique de détensionnement posbudag (PWHT) ne devrait pas a priori affecter la
microstructure du métal de base. On peut donc a priori les appliquer au métal de base
« détensionné».

La taille moyenne des souB (E v e us E] n 8 o[} ®0EM). LadeénbitR u ~ =
de dislocations est estimée a environ 7*4,m™.

Deux types desecondes phases sont présents dans la microstructige précipités MG, riches
en chrome, en molybdéne ou en fer, et les précipités de types MX (M =V ou Nb, et X = C ou N).

Les MG sont localisés au niveau des anciens joints de grains austénitigues ou dgsistajst
contribuent a la tenue en fluage du matériau, en stabilisant la stugture. Dans ce matériau, la
taille moyenne de ces précipités est estimée a 89 nmi3hm).

Les MX sont répartis de maniere homogene dans la microstructure et jouent un réle prépondérant
dans la tenue en fluage du matériau en limitant le mouvement des dislocations. Dans ce matériau, la
taille moyenne de ces particules est évaluée a 16 nmiln).

28



2.2 Etude du métal de base Grade 92 détensionné

> e Sp o [ ] E 'E o1 o[ Sup  }vs § e U0 ¢ % E }p P X hv
postsoudage (PWHT) a été appliqué a la soudure afin de réduire les contraintes internes introduites
lors du pocédé de soudage. Il consiste en un revenu de 2h a 760 °C. Une caractérisation
microstructurale approfondie du métal de base détensionné, a différentes échelles de la
microstructure, est détaillée dans cette partie.

Brozda et Zeman [Brozda et Zeman, 1996] J<u v8 <u[uv SCE ]35 u vS8 §Z Eu]<hd uJv]u «
pendant 3h est requis afin de relacher une grande partie des contraintes résiduelles et de conférer
au matériau des propriétés en ténacité suffisantes.

La microstructuranartensitique du métal de basettensionné, formée en paquets et en blocs de

lattes est observable sur la micrographie dFigure2-7]X > < u E ( o[ Z v&]oo}v 5§ %o
attaquée au réactifle Villela

Figure2-7 : micrographieoptique du métal de base.

La taille des anciens grains austénitiques dans le métal de beSe o[}E& & 61 Ru A VR
dispersion importante. Ldureté mesurée est de 230 kly

2.2.1 Caractérisation e<..”'e—"— . ——"f7F% t— ex—fZ T+ ,foet Tx—Feec'eo
du bloc de lattes

hv E § EJ]* S]}v %% E}(}V ] 0 u] E}*SCEU SUE Huso .
§ & o] X >[pbdpée suf les blocs et non sur les anciens grains austénitiques car

of] Z oo pu o} 0 S§S ¢ 3 }lve] & luu S vS 0 %oopue % ES]V VS
fluage.Plusieurs zones du métal de base détensionné ont été étudiéeavers des artographies
EBSD (ElectronBackscatteed Diffraction ou diffraction des électrons rétrodiffusés). Les
cartographies ont été réalisées avec un MHBS ZEISS DSM 982 Geminisune tension de 20 kV
une distance de travail de frfim, un angle [Jv o]v de ¥0° et un courant de sonde de quelques
dixémesde nA.Trois cartographies ont été réalisées dans le métal de base et leur caractéristiques
sont données dans|Eableal2-7] La cartographie MB2 du métal de base est de dimension inférieure

ME HUSE *ule A uv % * [ v 0oCe %ope (JvX
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>[ <u]*]81}v ¢ }vv ¢ [uv ESIPE %Z] % E& v SC%]<ph u vs8 vSE
Zone Nom de la Pas [ v 0C-~ Dimensions de la | % de pixels non
cartographie (nm) cartographie indexés
(HMxpim)
Métal de base MB1 150 174x84 14
détensionné
MB2 70 43x44 4,9
MB3 150 152,7x117,6 10

Tableau2-7 : caractéristiques desartographies EBSD réalisées.

La microstructurea été caractérisée en termes de tailles de blads,facteurs de formest de
désorientations entre les blocs.

2.2.1.1 Acquisition des cartographies et méthode de dépouillement
A vs %0 E } & o[ § %de taile de galls, les cartographies obtenues ont subi
une procédure de« nettoyage».

Elle consiste a supprimer les points considérés comme signiicationphysique réelle (artefacts
de mesure). Une étapdite de « détection de graine a donc été dite sur chaque cartographie brute
préalablement a tout dépouillement. Le logiciel détecte toute succession continue de pixels formant
puv }vsSiuE ( CEu § }vs o[ vPo *}E] vS S]}v 8 eu% E] uE VRY;
étude [Barcelo, 2010]ai}vSEE «<p o €& o S]}v [} E] vardidhe (GT) émraitud mivusE
adaptée pour décrire les désorientations dans les aciers martensitiques a 9%Cr. Cette relation révéle
gue la plus faible désorientation théorique entre deux blocs de lattese8dLa valeur seuil a donc
été choisie a 5°. Le logiciel Channel 5 modélise chaque contour fermé par un cercle équivalent. La
taille de grain obtenue correspond au diameétre du cercle équivaleette étape fait apparaitre des
petits grains isolés, corigiés de un ou quelques pixels. Les grains détectés de diameétre inférieur a
0,3um (soit 2 a 5 pixels selon le pas utilisé pour la cartographie) ont été jugés sans signification et ont
été supprimés. Cette valeur de OBRuUu }EE * %o}V 0 $§ ] aosousdr@iny mesufgepar
microscopie électronique en transmission [Ennis et al., 1997, P.F. Giroux, 2010].

> VVH%O(E e Vvs o

>[ § % su]A v$§ S uv § %o E }veSEN S]}v 0 ESIPE % Z]
présentent un certain nombre de points non indexés, liés par exemple a un état deesuldac
o[ Z v3]oo}v Ju%e E( ]EX /0 % pud P o u vs o[ PIJE [puv u pA ]Je v A
grains, zones ou plusieurs clichés de diffraction se superpoeet.partie de ces pixels supprimés
Al v v }usE o[ § %[ % o econsEuetion consiste alors a remplacer les points

ES}PE %Z] Di v /W& A VS § % E « o[ § %o

viv ]v A& U pKEcpoe e & SSE] P o[}E] vS §]}v 0 HE* %Ol %o E
v }ve] & <p[nVv u]lv]upu SE}]s %o}]vsSe v A o i vse(@s$ C vsS o
quelques degrés preskest nécessaire pour représenter un bloc.

>[}usS]o % }u]oo u vs . ESIPE % Z] - fHKL} Eeboutd pBrhit] o Z vv

trois méthodes de mesurde tailles de «grains» (pour nous, de blocs) a partir de cartographiea. |
donc dans un premier temps été nécessaire de choisir et de valider la méthode de dépouillement.

La premiére est la méthodde détections de grains, décrite-dessus.
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Les deux autres méthodes sont celles dites d@gexcepts» linéaireshorizontauxet verticaux.
Une dizaine de lignelsorizortales ou verticales (le nombre varie de 12 a 16 selon la cartographie)
est tracéesur la cartographie §  Z <y ]S v vsE MAE JvS E+ S]}ve [pv O0]PvVv
est mesurée. Ces méthodes mesurent distances entre les contours détectés, qui ne sont pas
nécessairement fermés, contrairement a la premiére méthode.

Les distributions de tailles de grains ont été mesurées avec ces trois méthodes. Les premiers
résultats ont montré que les distributions abtues par les deux méthodes deintercepts» sont

SE *« % E} Z X W &E 0o *u]38 U o[uS]o]e S]}v [Lntercepis» a été jugpe’e u SZ}
eu((]e vs § o ZY|AE [ 8 €& ]SE J]E u vs %tpfEepts harEon@uwu SZ} -
>[H 8]( « & vep]s v ¢ 0 S8]}vv E <u[nuv < po uddt@&ctionude v E 0
grains» et celle des intercepts».

2.2.1.2 Cartographies réalisées

LedFigure2-8|a 2.10présententles différentes cartographies réalisées dans le métal de base. Pour
chaque zone sont données les cartographies en IPF (orientation de la direction Z dans le triangle
standard du cristal de structure cubique centrée); v P o wuler[et en contraste de bandekes

ES}IPE %Z] » v IW& *}vS % E]e » « o}v o ]JE& S]J}v sU <«pu] }EE *%}
couleurs des cartographies correspondent a celles du triangle standard. La cartographie des grains
détectes représentés en couleurs aléatoires est également introduite, de méme que la cartographie
des joints désorientés de plus de 5°, 10° et 40°, et les figures de pbles en isodensité.

On observe une morphologie en lattes, caractéristique de la microstruntareensitique.

Une portion de la cartographigiB3semble présenter une morphologie Iégérement différente, des
blocs plus arrondis». Cela est lié la reconstruction de la cartographie par traitemeaigs points
non indexégou supprimés)estimés a 10%u nombre total de points.

Certaines cartographies ne présentent pas de texture particuliere. Cependdigite de pbles de
la cartographieMB3 présente un ensemblde maxima typiques de microstructures de trempe issues
de quelques grains austéiquesseulement. Ce constat suggégae cdte cartographiecontiert peu

[ v] ve PE Jve HeS Vv]S]<u X

>[} « EA 3]}v e ES}PE %Z] + ud Pouvs v Al v o 1(( ¢+
PE ]Jve % E v E V }u%S o[ veuo &PrPREES]|veoPES|E U JHE] VS
différentes, observables sur les cartographies en IPF ou en contraste de bande, ne sont pas
distingués % & o ESIPE %0 Z] § S]}v PE JveU 0 ¢ }VvSIuE-

% E(]3uvd (Eu -+ ~0 ¢+ I}ve VEIpE <+ [uv E o lajfig@Ee2-gE o0 * (
illustrent ce constat). Les mesures de tailles de grains obtenues par cette méthode sont donc
Iégerementsurestinées.

W E ]Joo HPE-U o0 - ESIPE %Z] ¢« [}E] vS §]}v  i}]Jvie E A o v§
certainsgrains détectés. La plupart sont des joints faiblement désorientés (5°). Ces joints ne forment

%o ¢ ¢ JVSIUEe* ( Eu ¢ S 0 ¢ PE Jve V[ %% E ]** VS % * *uE O &S
~0 ¢ I}v e VvE}uE +« [pv E o Vv}]EHedgFRFure2-10|illdEtEhPceEcHs]). «
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Les cartographies des désorientations aux joints révélent une prépondérance des joints désorientés
de plusde 40°. Ce constat est en accord avec les distribatibes angles de désorientatipnédits
par la relation GT (existence de pics de désorientations entre 47 et xilleurs, le critére de
*}JE] vS S]}v Ju%o}e AE AE%o0]<u a@ibles désorientalipnss €galerfient trés
nombreux dans la structure.

Certains anciens grains austénitiques sont repérables sur les cartographies du métal de base.

[ %o @& * 0« (ES}PE % Z]FiguRe 28| e |FlQuiie 2-10) les tailles moyennes de ces
guelques anciens grains sont estimées visuell@ngeenviron 40 um, ce qui correspond aux valeurs
usuelles obtenues pour des aciers martensitiques a 9% de chrome, ayant subi des traitements de
normalisation similaires.

La figure de pbles de la cartographie MB&y(re2-9) indique que la zone observée ne comprend
<i SE * %o U [ V] vVve PE Jve ped v]8lcu » ~ VA]JE}IV T }p ieX

> e ES}IPE %Z] + v }VSE <3 v & A o vSes cArtagiaphies fevs E (e
i}JvsSe *}E] vS X > u]- v % E 00 0 . MAE SC% - ESIPE %
<u v8]S [JvS EB( « }EE *%}vV . *}E] vS S]}ve Jv( €] LE - i £
délimitent des zones dont la taille moyengst supérieure a la taille des segsains déterminée au
MET [Ennis et al., 1997, P.F. Giroux, 2010]%c E }/&A V[ *S % * v }E & *}ou itpE
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20 pm

f)

Figure2-8: cartographies de MB1a) enorientation de la normale a la surface observée, dans le repére du cristal
(«IPF»)U « v VvPo <(codage radgevert-bleu)et c) en contraste de bande. d) Cartographie des grains détecté
en couleurs aléatoires. e) Cartographies des joints désorientés de plus de 5° (en noir), 10° (en rouge) et 40°(en vert). f)
Trois projections stéréographiques en isodensité.
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S um

a)

5 pum 5um
b) c)

5 pum 5um
d) e)

f)

Figure2-9: cartographies de MB2a) enorientation de la normale a la surface observée, dans le repére du cristal
(«IPF»)U « v VvPo <codage raHgevert-bleu)et c) en contraste de bande. d) Cartographies grains détectés
en couleurs aléatoires. e) Cartographies des joints désorientés de plus de 5° (en noir), 10° (en rouge) et 40°(en vert). f)
Trois projections stéréographiques en isodensité
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20 pm

a)
20 pm 20 pm
b) c)
d) e)
f)

Figure2-10: cartographies de MB3a) enorientation de la normale a la surface observée, dans le repére du cristal
(«IPF»)U ¢ v vPo <(codgge rdHgerert-bleu) et c) en contraste de bande. d) Cartographie des grains détectés
en couleurs aléatoires. e) Cartographies des joints désorientés de plus de 5° (en noir), 10° (en rouge) et 40°(en vert). f)

Trois projections stéréographiques en isodensité.
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2.2.1.3 Taille de blocs

2.2.1.3.1 Choix de la méthode de détermination detailes de grains»
Avs [3u] & o0+ ]*3E] us]lve S ]Joo - 0} *U Jo 8 Ju%}ES v§

des distributions en termes de grains austénitiques considérés. Les tailles de graénstigues
sont comprises entre 10 et 80 pmpy Ap o ES}IPE %Z] « D i D iU }v % pus }ve]

1T 1v PE Jve peS Vv]S]cp o S Sp ] ] IX V[ S %0 ¢ spu((]* vS %o}
comme statistiquement représentatifs, on lesnsidérera donc comme indicatifs, a des fins de
comparaison avec les autres zones du joint soudé. .

Les distributions de tailles de blocs du métal de bdétensionné obtenues a partir des deux
méthodes (méthode de détection de grains et méthode dite d@stercepts» horizontaux) sur les
SE}]e ES}PE %Z] +U }v3 3}ps [ }E 3 [Figurthe-THet-2-PYELEB Z] <l U V3
courbes corresponderdaux distributions des effectifs cumulés. La distribution-tdl correspond a
o[ ve u o e }vv ¢ }lv S v X

Figure2-11: distributions des tailles de bloosesuréessur lestrois cartographies dunétal de base par la méthode de
« détection de grains», comparées avec la distributionde [ ve u o e }vv
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Figure2-12: distributions des tailles de blocs mesurées sur tasis cartographies du métal de base par la méthode des
« intercepts» horizontaux, comparées avec la distribution de@[ ve u o e }lvv

Pour les deux méthodes, les trois distributions MB1, MB3 ettd#d sont assez proches. En
particulier, pour la métode des dntercepts», les deux courbes de distributions MB1 et Bl
sont pratiguement superposeées.

Les distributions obtenues avec les deux méthodes ne présentent pas de différences significatives,
pour une cartographie donnée. Pour les deux mé#mdenviron 85% des grains mesurés ont un
diametre inférieur a 5 pm. On note que la méthode de détection de grains mesure des tailles

u £Ju o - PE Jve epu% E] uE - 00 » (}MWENY U %EEpo[ VB ]E]}S Zi
pm mesuré par la méthodeeddétections de grains contre 22,5 um environ estimé par la méthode

des «interceptsiX Wope] HE* ZC%}SZ « ¢ % HA v3 ipues](] E }ves X [M
grains passe outre plusieuj@inte %o p]e<u[ 00 Vv % E& v V }U%S <<pXO[*PIEBES}IuE-"
% ESU 0 ¢ U *upyE » } SVvpe* % & 0o u SZ} e JvS§ E %oSe *}VvS§ %o V
lignes, ici tracées horizontalement. La plupart des grains sont orientés aléatoirement et les longueurs
maximales ne sont pas systématiguement prisecompte. YL 00 <p  *}]S o[} E] vS §]}v o]
la probabilité de couper un bloc dans le sens de la longueur est faible. Cela introduit un biais
eCeS U S]cpu Ve 0 * U *UE X Ve O E o[ Sp U o[} i SJ( -8 ]

moyenv ¢ E % E « v3 S]A X >[ §p u] €}*SEN SPUE o [UV u§ E] u VvV
[ o ] E °¢]Jo] v }pu Sv ]S U v «¢]S E ]S e U *UE ¢ %oOopue % E
§ ]Joo ¢ S o[pS]o]e S]}v détectionIE Yrains shrait alors plus appropriée.

Pour les deux méthodes, la distribution MB2 est décalée vers les plus petites valeurs par rapport

MAE HUSE * ]*SE] pS]}veX }veS § (E epo0S ME & S E]*S]J<u »
les dimensions de MB2 soiniférieures a celles des autres cartographies. La cartographie étant plus
% 3515 U % 0} PE Vv 3 ]Joo *}vd } e« EA 0 X [ USE % ESU

celui des autres cartographies. Ainsi, plus de détails et donc de petits cordeugsains sont
observables. Cette remarquesflete en outre que le pas introduit un biais statistique dans les
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mesures de tailles de blocs. En effet, le nombre de pixels nécessaires pour former un bloc varie en
fonction du pas utilisé. Ainsi, la cartoghae MB2, réalisée avec un pas plus fin, fait apparaitre des
blocs de plus petites tailles que les cartographies MB1 et MB3.

W E ]Joo HE-U 0 « i}Jvse [uv ES}IPE %Z] E o] A puv (]o
nombre de pixels plus importapar rapport & une cartographie présentant un pas plus éleveé. Plus le

viu E %]/E 0o 5 0 A U %ope O %}ee] ]J0]3 « [} 8 V]E W E
]J(( & uu vS ¢}vS PE v X vVve O . o] S S]}v PE Jvedd 0 % E}
fermé est donc plus grande.

Les distributions MBotal obtenues avec les deux méthodes sont comparées sur le graphique de la
Ces disthiutions sont trés proches mais différent gaur borne supérieureLa méthode
§ S]}v PE Jve u cpE * S$]oo* u £AJuo v SSUVS *u% E] HCE
pm contre 30 pm).

Figure2-13: distributions des tailles de blocs de la série M&al, mesurées a partir de la méthode desirtercepts»
horizontaux et par la méthode de détection de grains.

Ces deux différences entre les distributions des données concaténées du métal de base ne sont
néanmoins pasonsidérées comme significatives

Les statistiques descriptives des distributions obtenues avec les detlmodes sont rassemblées
dans lgTableal2-8|et e Tableaw2-9
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. Nomb.re de Moyenne Ecarttype Coefficient Bornes de
Cartographies | grains (um) (um) [ *Cu 5q définition (um)
mesurés
MB1 1250 2,57 3,6 4,75 0,34/48,49
MB2 245 2,23 3,5 3,68 0,34/23,27
MB3 1126 2,99 4,3 4,43 0,34/55,45
MB-total 2621 2,72 3,9 4,56 0,34/55,45

Tableau2-8 : statistiques descriptives de chaque série de données expérimentales de tailles de blocs dans le métal de
base,obtenues par la méthode de détections de grains.

. Nomb.re de Moyenne Ecarttype Coefficient Bornes de
Cartographies | grains (um) (um) [ «Cu §d définition (um)
mesurés
MB1 795 2,51 2,5 2,66 0,3/17,85
MB2 348 1,57 1,3 1,80 0,35/7,21
MB3 821 2,87 3,1 2,93 0,3/25,05
MB-total 1964 2,50 2,7 3,04 0,3/25,05

Tableau2-9: statistiques descriptives de chaque série de données expérimentales de tailles de blocs dans le métal de
base, obtenues par la méthode desintercepts» horizontaux.

Les moyennes des distributions obtenues avec les 2 méthodes sont relativement proches. En
particulier les moyennes sur les distributions f{&Bal sont voisines.

Les valeurs maximales mesurées par la méthode de détection desgsant plus élevées par
E %o %o } E S 00+ U pE « A ol uSE u 3z} U <Hyjpes/E %o 0] <
globalement supérieures.

Chaque distribution a été représentée par une loi-tmgmale. La densité de probabilité de la loi
log-normale utlisée par Matlab estotée de la maniére suivante

(2]
m:
.
»
[N

BTéa&é, L— +
ev¥te 4

. § o olvd E *% S3]A u v3 o -tygedevia distibotion Id@drmale ajustée a partir
[Uv  ]*SE] pS]}v A% E]Ju vS o0 U <}]S ] }v v}stypede l&disfrimution} C vv
expérimentale

AL t§na;
éL £3%6;

La distribution de tailles de blocs mesurés par la méthode des intercepts horizontaux est comparée
graphiquement a la loi leagormale associée sur|kigure2-14
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Figure2-14: distributions de tailles de blocs mesurées par la méthode des intercepts horizontaux comparée a la
distribution log-normale ajustée.

Les deux distributions sont pratiguement supesées. La distribution des tailles de blocs dans le
métal de base détensionné, mesurées par la méthode des intercepts horizontaux, semble donc bien
suivre une loi de type legormale.

La fonction de distribution de tailles de grains expérimentalesua ptilisée est la loi legormale

~ E}vZ}I( E S oU Ti1TU ,pJu%ZE C+» S oXU id606+U u ]J* ]Jo v[ § 185 %o °
o[ %o%o0]<u E e 0} » 0 §S ¢ u ES ve]S]<pu U }IvS 0 u Vv]eu (} &
transformation dephase diffusionnelle.

Une étude statistique de traitement de ces données de tailles de blocs a été entreprise. Les outils
statistigues et la méthode de dépouillement utilisés sont présentés en annexe. Des tests

[ <pm 8]}v }vs § %0 %00]<u o VSE Z <y ale $H3 distiibutionAoo EJu vS
normale associée, pour les deux méthodes. Les deux tests utilisés sont le t&stlrdegorov

Smirnov (testde KSie S 0 S S p -gX

Ces deux tests sont basés sur le méme principe, a savoir la mesure de la distance entre un

échantillon de données et la loi statistique, ici la loi-lmymale, ou la distance entre deux séries de
données.

Pour chague test seront données les valeurs suivantes

f K, pour le test de KScette valeur correspond a la distance mesurée entre la valeur
expérimentale et la distribution legormale.

f YU %}uE o0 W |9 ¢ MEB 0 ]*S v B Z]iX
f PW Jo [ P]3 0 Ao PE %X 00 }JEE *%}Vv 0 %E} ]o]8 «p
% E}A] vv upv]<p u vd p Z o E of ZwE@el}lsv@Eu XU o000 E % E
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expérimentales. Cette valeur est comparée a la valeur de risque imposée (5%). Si la valeur p
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réalisées dans les distributions étudiées. Cette hy@o
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voisins Les valeurs de tailles de blocs sont caractérisées par une corrélation spatiale. Cette
corrdation, déja difficile a quantifier en 3D, est encore plus difficile a évaluer sur les coupes
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corrélations.

ESIPE %Z] -

%0

E

N X Ky v

o[ 88

Z E

Wy §§ & ]e}vU o Sp o[ sur desorepréséntatiens graphiques et des
statistiques descriptives pour valider les conclusions.
Les résultats des tests sont présentés da[alelea2-10jet g Tableaw2-11
MB1 MB2 MB3 MB-total
Test de KS Rejet Rejet Rejet Rejet
P1= 5,3876.18’ P>= 0,0168 | P3=3,4026.18* | Pr=3,0911. 18°
K1=0,0776 K2 = 10,0982 Ks= 0,0619 Kr= 0,0655
d eS8 p —| Rejet Rejet Rejet Rejet
PL=5,1763. 1&° P2 = 0,0026 P3=1,9399. 18* | Pr=3,2844.16°
Q1 =19,7377 Q2= 14,2557 Q3=13,8884 Qr= 39,0682
Tableau2-10 W & *po0S S e § e3¢ | <u §]}v VvSCE Z <u o E] tvv
obtenues par la méthode de détections de grains, et la loi lognormale ajustée.
MB1 MB2 MB3 MB-total
Test de KS Non rejet Rejet Non rejet Rejet
P1=0,0333 P2 = 0,0186 P3 =0,0391 Pr=6,1988.10*
K1 = 0,0506 K2 = 0,0816 K3 =0,0488 Kr= 0,0453
d 8§ p —| Non rejet Non rejet Non rejet Non rejet
P1=0,2181 P>=0,1511 P3=0,8426 Pr=0,2656
Q1=7,0348 Q2=18,0954 = 1,4090 Qr= 6,4415
Tableau2-11 W & epos 8¢ ¢ § e8¢ [ <<y S]}v p <A 8§ pMg v3E Z pv e« E]

de base, obtenues par la méthode desntercepts» horizontaux,et la loi lognormale ajustée.

> ¢ (E epo0S§

fixés.

é. L]

MAE S ¢Se Uu}vSE vS <u[ B MV
méthode de détections de grains ne peut étre représentée par une leidogale avec les critéres

« E] }vv

Les résultats du testde KS réalisés sur la méthode dantercepts» horizontaux valident

% v VvS o]

<H S]}v

VSE o0 ¢ » E

] .

}vv

E% E]Ju vS o0

données ajustées par une loi logrmale. Par ailleurs, lasleurs de p obtenues pour MB1 BIB3
sont relativement élevées et peu éloignées du seuil critique (5%).
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> E i 8§ eCeS U SJ<u  H 8 3 3 0] [HV % ES tudiées s taillesde « A E]
0} U § [ USE % ES pv o (( S e pJoX v (( SU o o0}] o}P v}Eu o
]*SE] usS]}ve S ]Joo - 0} *}vS o pJoo X > ¢ % véormalefil&E P ]v C
distribution expé&imentale sont donc décalées et le test mesure automatigquement un écart
important.

> § ¢85 u -2 A o] of <«pu3]}v VEE o0 <p 8E + E] mormalgvv e+ 3 0
associée. Par ailleurs, les résultats de ces tests révélent la natunotogle des distributions de
tailles de blocs dans le métal de base, obtenues par la méthode idé=rcepts» horizontaux.

"uls e % @& u] E+ }ves SeU ]Jo S ] %o }UEU]AE o Sp C
grains uniquement avec laméthode des «ntercepts» horizontaux. Cette méthode semble
E % E  v§ $]A o] ]*SE&] us]}v § ]Joo 0} - ve o uso .

distribution a une autre.

2.2.1.3.2 Etude des distributions de taille de blocs dans le métal de base détams

Les statistiques descriptives estimées a partir des séries de données obtenues par la méthode des
« intercepts» horizontaux sur les 3 cartographies du métal de base etd#, sont reportées dans
le| Tableaw2-9

On constate que les moyennes et les éctyes des données expérimentales de MB1, MB3 et
MB-total sont trés proches. Les allures des distributions semblent identiques.

En partculier, les moyennes obtenues avec MB1 ettdfal sont identiques.

Ces constats suggerent que les cartographies MB1 et MB3 sont suffisamment étendues pour
représenter la distribution MBotal. Cette distribution comporte au minimum 7 grains austénitiques

La cartographie MB2 est de dimension inférieure aux deux autres. Ainsi, les diamétres de grains
mesurés sont plus petits, la borne supérieure étant de 7,21 um, ce qui explique une moyenne de
tailles de grains si différentes de celles obtenues par MBARS.

> }((]]vSe [+sCQu SE] <}vS S}pe %o}e]S](eX > ¢ <pu p ]*SE] us]
les valeurs élevées.

Etant donnée la superficie de la zone couverte partbtBl, on considérera que ladite distribution

*3 E S E]*S]<pu 0o ofhw S O e X > u Sud& gspiconsidgréScomme
homogéneU ¢« o}v o J& }v( G v § ve O[] %o Jee WE H Sp e} X v (( 8
oXU Tiiie }vS u spE pv MHE § <Julo ]JE Ve O] %o ]Jee WE pn u'lu
§ ve]lvv U 0 (}]* % & 00 0o uvs 8§ % E% v ] po JE u vs o[ £
détensionnement de modifie pas cette homogénéitéssS Joo - PE Jve V[}VS % ¢« S U *pl

peau interne et en peau externe du tube. Néanmoins, les éprbesasont prélevées a réipaisseur
du tube la ou le matériau a été caractérisé par EBSD. Le métal de base détensionné caractérisé est
donc considéré comme représentatif du matériau testé en fluage.

~

> § o8 <A § % %0 0]< %o }UE tBqulds @urbgs experiidéntales. Les
E *uO03 S o}VvE % E s vE8 + v VvV /E X > ¢ E *uos 8¢ p S e3v A o] v
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courbes. Or, le graphique dgRégure2-12[révéle une réelle similarité des distributions MB1, MB3 et
MB-3}8 oX > « A (E]S § o8 o5 S]eSJ<u V}ipue }v 4]Se ES & o}
o[ Su e §]oo - o} X

88 % E u] & S % *c0yYSUOO U VS %o Eu]e [ %o %o EnprbalEdds E pv o0
distributions de tailles de blocs. Par ailleurs, les distributions de tailles de blocs de MB1, MB3 et MB
total semblent représentatives des distributions de tailles de blocs dans le detmse.

2.2.1.4 Distributions des facteurs de forme

Les distributions des facteurs de forme sont obtenues par la méthodedétegtion de grains. Le
logiciel Channel 5 modélise chaque contour fermé par une ellipse équivalente. Le facteur de forme

correspond i E %%} ES w PE v A O[ 00]% e °*uE O % S]S A X ve
v e JE S VIE }u%s ol EE PE Vv U]E % CE 0o u SZ} u e
inévitable ici.

Dans un premier temps, les séries de données du naiétdlase ont été comparées entre elles ainsi
<u[ A 0o o E] « }vv « MBrotdl [Figurd2-15).

Figure2-15: distributions des facteurs de forme mesurées sur les trois cartographies du métal de base, comparées avec
la distribution de la série MBotal.

On constate que les courbes des distributions cumulées des trois séries de donnéeld|BEB4t,
MB-total sont trés proches. Pour ces zones, on constate que 80% des blocs ont un facteur de forme
inférieur a 3.

La distribution MB2 ne présente pas la méme allure. On y trouve (proportionnellement) beaucoup
de blocs «allongés», comme le confirme J&igure2-16|U <u] % E ¢ vS o[ ve u O e §]oo0 -
des trois cartographies du métal de base en fonction de leur facteur de forme. Ce graphique fournit
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une idée globale de la forme des bloc®On costate que la cartographie MB2 contient
principalement des petits grains minces et des petits blocs plus arrondis mais comprend également
guelques gros blocs de forme arrondie. En outre, les blosssont presque tous de forme équiaxe.

En revanche, seulss plus petits ont des facteurs de forme relativement élevés et donc des formes
allongées.

Figure2-16: taille de blocs de lzartographie MB2en fonction de leur facteur de forme.

Comme pour la taille @ blocs, on peut supposer que la cartographie MB2 ne fournit pas un
nombre de données suffisant pour représenter entierement la distribution des facteurs de forme
dans le métal de base. En particulier, la distribution présente peu de grains de fornadldrege et
avec un facteur de forme supérieur a 10.

Les données statistiques des trois distributions du métal de base et de la sérdetdBont
rassemblées dans|Eablealw2-12

Cartographies| Nombre de Moyenne Ecarttype Coefficient Valeurs
grains [ *Cu §d minimales/
mesurés maximales
MB1 1250 2,32 1,3 2,97 1/13,29
MB2 245 3,02 1,7 1,56 1,08/9,92
MB3 1126 2,42 1,6 4,27 1/21,53
MB-total 2621 2,43 1,5 3,49 1/21,53

Tableau2-12 : données statistiques obtenues a partir des séries de données de facteurs de forme du le métal de base.

On constate que les moyennes et les éctytes sont relativement proches pour les cartographies
MB1, MB3 et MBotal.
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La borne supérieure des facteurs de forme mesurés sur MB2 est trés petite par rapport aux autres,
en raison des dimensions inférieurds la cartographie. Ce résultat a également été mis en valeur a

travers IfigureZ—lG

Le test du KS a été utilisé pour comparer les distributioqgmxentales de facteurs de forme
entre les cartographies faites dans le métal de base détensionné. Les résultats des tests sont

% @E » v§ « v vv £ X VIHA pU ¢ E *pos 8¢ v *}vs % * }ve] E -«
blocs.

2.2.1.5 Etude des désorientations

Vv % & u] € o] pU o - *}&] vS 8]}ve }EE& o < }vs 8§ ve] & X
entre chaque paire de points indexés voisins, qui correspondent §uirtg» potentiels. Le logiciel
les calcule deux a deux et fournit une distributio o[ ve u o e ¢}E] vS S]}veX

Les distributions des désorientations dans le métal de lsasgé présentées sur Ces

JME + JEE *%}v v3 o[ VA 0} %0 %o « Z]+*8}PE uu » ¢ }E] v3 3]}
de 1°. Les données traitées ont été seuillées a une désorientation minimale de 2did deleette

Ao puE <3 0] 0 % @E ]+]}v vPuo ]EO0,5. Enflpea d& 28, kavdistingtiol | E } v
entre les trés faibles désorienians et les artefacts de mesurest difficile [Panait, 2010].
Sonderegger et al. [Sonderegger et al., J068t analysé le rapport signal sur bruit a partir de
mesures de désorientations sur plusieurs échantillons en aclE29% de chrome. Leur analyse a

U}v8E <«p of vPo *}E] v3 3]}v u]lv]upu % IuE o0 <p o o V]A p
considérablementy <% [ VA]JE}v iUREX

Figure2-17: distribution des désorientations corrélées mesurées sur les trois cartographies du métal de base.

Les hauteurs de classe ont préalablement été pondérées par le rappdre ée nombre de
données de la cartographie considérée et le nombre de données de la plus grande carto(gaphie
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o[} MPEE v U D i-X 0 MO %oditectedent les di%tribiiods des différentes
cartographies.

Les courbes issues des difféten cartographies sont similaires et présentent la méme position des
pics de désorientation.

Ces distributions sont considérées commeprésentatives de la distribution des désorientations
dansle métal de base

Les désorientations non corrélées ont égalevd 5  Ju% E + (Jv [ A op & o § ASuCE
matériau. Dans ce cas, le logiciel calcule les désorientations entre deux points indexés pris
aléatoirement sur la cartographie et fournit une série de ces mesures. Cette série de données
correspond da distribution des désorientations entre blocs non nécessairement voisins.

Les distributions obtenueavecles cartographiesle la microstructure du métal de basmt été
concaténées. La distributiocompléte appelée MBotal , est comparée a la distribution théorique
de MacKenzidtexture aléatoire]MacKenzie, 198%t présenté sutaFigue 2-18

Figue 2-18: distributions des désorientations non corrélées des deux séries de donnéegdéB et ZAtotal, comparées
a la distribution théorique de MackenzieMacKenzie, 1985].

Cette distribution ne suit pdsa distribution théorique établie par MacKeniMacKenzie, 1985)Ce
constat est lié au faible nombre de grains austénitiques étudié.

La distribution présente un certain nombre de sqoisits et un maximum de désorientations situé
vers 5560°. Cette distribution des désorientations dans le matériau est cohérente avec la relation

[JE] vS 8]}v “TWoiarjow @& TE
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2.2.1.6 Conclusions

Alasu]s & %o ES] o 34 U J(( & v&e }ved &e s}vd ( ]§+X

§

djus [ }E U e Jvv e+ <y v3]8 E]A ¢ cpuE 0 ¢ ]eSE] uS]}ve S ]Joo -
blocs, ainsi que sur les distributions de désorientations entre les blocs ont été obtebadaille
u}C vv e 0} - 0 S§ ¢ ¢35 5Ju -typeWautRT pn.[Le @&teur de forme
«moyeni <3 A op T U aype-edqut 1E).5Ces données seront réutilisées dans la suite de
o[ Su X

vepl]s U pv u sZ} [ vugQE}eS@GU SPE H U S E] MU O Z oo Y o0}
définie.

V % E u] & o] pU e E]S E ¢ [ <u]*]S]}v . ES}IPE %Z] *« }vs §
% E ]* u vs e ]*SE] puS]}veU e §]oo - ES}PBOY%Zpar 18Qv]u o0 -
um sont donc requises. Le pas maximal acceptable dépend de la taille minimale des entités a
U suE EX E}ue A}ve (]85 0[ZC%}SZ » <p[uv 3§ Joo Jv( E] uE il

[uv § Joo o} X W E J]Joo waEmibimpm déurojs p@nts<ipdexés adjacents et
ayant la méme orientation, est nécessaire pour représenter un bloc. Ainsi, afin de prendre en compte
o[ v u o * 0} U pv % * u A£Ju o ifl vu 8 E& <p]eX hv % ¢ (]v %o

détails et ainsi plus de contours de grains. Les cartographies les plus grandes réalisées ici
représentent donc un bon compromis entre la résolution spatiale et la représentativité statistique
des données. Cette méthode a donc été mise en application pour leemigésttude et la
représentativité des distributions de tailles de blocs dans le métal de base a été confirmée. La plupart
des cartographies réalisées sont considérées comme de tailles suffisamment grandes et fournissent
un échantillonnage représentatif dedistributions de tailles de blocs dans le métal de base
détensionné. La plus petite cartographie, MB2, semble étre la seule a ne pas représenter fidélement
la distribution de tailles de blocs dans le métal de base, sans doute en raison de ses dimensions
insuffisantes.

En second lieu, une méthode traitement des cartographies EBSD pour ce type de microstructure a
été proposée. La représentativité de la méthode de mesures de tailles de blocs, dite des

«intercepts» horizontaux, a été validée. Cette méthode E « vS o[ A v P § § & S}u!
Jvd &E( U o[]JVA E- o u 37} § &]}ve PE Jve <u] v %0
contours fermés. Néanmoains, cette méthode s@stime la taille des grains les plus grands. La
méthode des dntercepts i § Jve EA % }UE o <p]s o[ §p X

>[usS]o]e S]}v § o8¢ o8 S]eS]<h ¢ %o}UE O SE ]S uvS S 0 }u% E ]°}
0} o § Su] X >+ (E epos S o[ Spu  Jv J<p vs8 «<pu e § oS¢ o}vs S(
telles entités dans les conditions explorées. En outre, ces entités sont des variables dépendantes et la

Ule V %% 0] 3]}v o § e8¢ ¢§ E]eS]cpu » E <pu] ES o[]v %o VvV Vv « A CE
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du sous-grain

2.2.2.1 Taille de sous-grains

La sousstructure du métal de base détensionné est observable sur le cliché ME[Firifa2-19]
Les mesure de tailles de sougrains ont été réalisées grace a des observatipasmicroscope
électronique en transmission sur des lames minces. Le MET utilisé édtlwiPS EM430, dont la
S vellv [ o E S]}v 8 il IsX

Figure2-19: micrographie au MET de la sogsructure du nétal de base détensionné.

La taille moyenne des soggainsa été mesurée sur cing micrographies, prises a différentes zones
dans la lame et avec un grandissent de 36000. La procédure de mesures de gpams est la
méme que celle utilisée par Giroux et al. [Giroux et al., 2010] sur le métal de base non détensionné et
décriteau paragraphi2.1.4 La taille moyenne évaluée est de 0,28 pm0t12 um. La taille moyenne
des sougyrains de cette étude est plus faible que celles fournies par la littérature sur des aciers
Grade 92 non détensionnés. Elle egatement plus faible que celle évaluée par la méme méthode
sur le méme métal de base non détensionné. E *pu0S S v[ *8§ % ¢ Vv JE A <u] e
comptetenu du traitement post soudage appligué a la microstructuet qui aurait dd avoir
tendarce a les faire grossir

La filiation de dureté réalisée dans la section transversale du joint soudé (présentée dans la partie
révéle une évolution de la deté entre le métal de base proche de la zone affectée
thermiquement et le métal de base situé a une plus grande distance, estimée a environ 5 mm. Un
écart de 10 Hy/sest constatée entre ces deux zones.

Les tailles moyennes de segmins dans le métal dease détensionné ont été réévaluées mais

o[ Z vS]oo}v -cié&&prdéJé a une plus grande distance de la soudure, a plus de 15 mm de
la ligne de fusion. Six micrographies ont été utilisées pour réaliser les distributions. Elles ont cette
foisci § @& o] - o[ ] [uv D d : K> iiiiU (}v 8]}vv vs§ MV S ve]}lv
kV, a un grandissement de 20000. La taille moyenne mesurée pour cette seconde distribution est
estimée a 0,45 um +/0,2 um. Cette valeur est cohérente avec lesutéats de la littérature. Cette
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par une légére restauration survenue lors du traitement pagmtidage.

LdTableau2-13|compare les tailles moyennes de sayrsins mesurées dans le métal de base non
détensionné et dans le métal de base détensionné, situé a la fois & moins de 5 mm de la ligne de
fusion et aplus de 15 mm de la ligne de fusion. Les nombres de clichés et dgrsdns considérés
sont également indiqués.

_ MB non détensionné MB détensionné MB détensionné
Matériau . A moins de 5 mm de I A plus de 15mm de la|
[Giroux et al., 2010] . . : :
ligne de fusion ligne de fusion

Nombre de clichés 3 5 7
Nombre de sous 4956 1108 642

grains mesurés

Moyenne (um) 0,37 0,28 0,45

Ecarttype (um) 0,17 0,12 0,2
Moyenne éde la

distribution log- -0,43 -0,55 -0,35
normale ajustée

Moyenne dde la

distribution log- -0,77 -0,92 -0,70
normale ajustée

Tableau2-13: tailles moyennes de sougrains mesurées dans le métal de base non détensionné et dans le métal de base
détensionné, situé a moins d& mm de la ligne de fusion et & plus de 15 mm de la ligne de fusion.

Les deux distributions de tailles de sagrains dans le métal de base détensionné sont présentées
sur IgFigure2-20] Les distributions de tailles de segiins suivent une loi de type logrmale, dont
les paramétres sont donnés dan

La distribution de tailles de sous grains examinés loin de la ligne de fusion est décalée vers les plus
grandes valeurs.

Les tailles de sowgrains mesurées dans le métal de base prés de la ligne de fusion sont donc
petites et inférieures a ce qui est attendune hypothése a étformulée (Jv [ A% o]«u E }ves§
Cette microstructure est probablement liée aux conditialessoudage. Les tubes sont bridés lors du
soudage. Une zone de métal de base, confinée entre un métal de base dans lequel la température

e Eo03]Auvd (J]o & }vd o u] E}eSEY SpE v[ Alopu % *U 3§ o
produisent des transirmations et des changements de phases. La microstructure confinée de cette
zone de métal de base a donc probablement subit une déformation plastique (et donc une
augmentation de la densité de dislocations) résultant des contraintes thermiques liées au
corfinement. Le traitement de détensionnement consécutif au soudagmit activé le phénoméne

E S uE& 38]}v O[}E]P]v -structusesOn(duraitedqne affaire a une zone affectée
thermomécaniquement (TMAZ) située entre la ZAT et le métabde Hétensionné.

50



Figure2-20: distributions en probabilités cumulées des tailles de sowgrains dans le métal de basemoins de 5 mnde
la ligne defusion (LF) et lenétal de base plus de 5 mm de la lige de fusion

2.2.2.2 Densités de dislocations

La densité de dislocations mesurée dans le métal de base détensionné est estiméeld 35
Cette valeur est cohérente avec les valeurs trouvées dans la littérature sur du métal de base en
acier Grade 92 nodétensionné[Tableal2-4).
Cette valeur a été obtenue suite a des mesures faites sur cingggairss. Ces mesures fournissent
un ordre de grandeur déa densité de dislocations dans le métal mais ne sont pas des mesures
%o E ]Jo X (Jv [uol]}J& E o %E& ]°]}vU ]Jo » & ]S %oope E]JPIUE |

O % Jee uCE O OuU ujv Z <u 0] Z X W E Joo eMfaudbaitfuE <u[ o
mesurer cette valeur sur un plus grand nombre de clichés et donc degsains. En effet, la densité

]*o} S]}ve 8 E % ES] uv] E SE + Z3 E}P vV Ve us E] u
en champ clair de X [ %E « 8§ u] E}PE %gdihstcomp@&tentve *}pe

U} %o ]*o} S]}ve 8§ [ USE ¢ V * U O VS % E *<u  Aonsdd8sU p u}]

diffraction utilisées ici.
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Figure2-21: images en champ clair réalisées au MET a) de laSolISEp SHE p u $ 0 . S vel]}vv U § o |
paroi de dislocations.

Lesclichés METe IgFigure2-21p) illustre la répartition des dislocations dans ce matériau. Le cliché
présente un enchevétrement de dislocations formé&as probablement un sodint.

Les incertitudes liées a ces mesures ont été quantifiées. Ces incertitudes sont liées aux
E S E]*S]cp o[ Z vS]oo}vU 0O u sSZ} [ voCe Jve] <u[ o
S o

% E u SE *U o[ % ]e*SpHCE v}iw ® u[]vs E+ S]}veU }vs S u} ]J(] « S
la mesure finale a été estimée.

U

>[]v ES]sSpu *UE O %o ]** UCE O OUuU ujv S PVv E 0uU VS %E
estimée de la lame a donc été modifiée de 50 nm. Les derggtélislocation sont estimées, a partir
des mémes mesures, pour des épaisseurs de lame de 150 nm et de 250 nm.

hv u}C vv AT Jvs e+ S]}ve «uE -gfaine est mesurée pdurde métal de base
détensionné «TMAZ» (proche de la ligne de fusi) avec un écastype de 8. Les calculs ont été faits

v (]e v A E] E it o viuE []Jvsd e 3]}veX 3§ ES % p3U v }p
% E o0 J((E vV - PE v Jee u vS§ e 0] Z + D dU <u] wSE ]Jv o}
différent.

Les densités de dislocations estimées ont été recalculées aprés modification de ces différents
paramétreg Tableaw2-14).
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Zone Métal de base
Moyenne Ecarttype
(10m™) (10°m?)
Valeur initiale 3,5 49
e-50 nm 4,7 6,6
e + 50 nm 2,8 3,9
n-10 2,8 3,9
n+10 4,2 6,2
e-50 nm
5,6 8,2
n+10
e + 50 nm
2,3 3,2
n-10
Tableau2-14 W ¢ ve] ]0]S o A o pE u}@ypewes densitéd de dEldcations dans le métal de base
(proche de la ligne de fusion), calculées en fonction des pagtnes utilisés pour leur estimation.
Kv } « EA <pu[pv MPu vs S]}v O % Jee UCE o owu Al vu Ju]
vel]Ss ]*o} S]}ve 119 8§ pv E p SJ}v [ % Je pE Al vu pPu

dislocation de 35%.
La modificationqt viu & []JvS &+ S]}ve u} ]1(] 7119 0 ¢ ve]§ o ]eo} $§]}

La densité de dislocations a également été calculée en modifiant cetteifi@is deux paramétres.
> EE PE Jv pl]s8 5 A oy vEE A § 01 9X

2223 fUf..—t"cof—c'e The "TE . JacdPetif Zi £ TEA

Les précipités présents dans le métal de base ont été caractérisés en microscopie électronique en
transmission par énergie filtrée (EFTEM) et en haute résolution. Les observations et analyses ont été
faites sur des répliques extractives stir des lames minces. La microscopie électronique en
transmission par énergie filtrée est une technique puissante pour la détection et la quantification de
précipités dans les acief®. Warbicheler et al., 1998Hattestrandand Andrén [M. Hattestrandand
H-KX v & vU fiiiie }v8 pSlo]e o[ &d D (]v § Gul]v B o0 ¢ ]*SE] pSs
VN, MG et des phases de Laves dans un a@emade 92dans des conditions a réception et aprés
essais de vieillissement et de fluage. Les auteutsconstaté une augmentation de 20% de la taille
desM,:G aprés vieillissement a 600 °C pendant 26 000 h et une augmentation de 70 % a 650 °C. Les
précipités VN sont stables dans ces conditions de vieillissement (environ 4MHat@strand and
Andrénont P 0 u vS }veS § 0O %o % EdEdyes a patizde 180 h de vieillissement
a 600 °C.

>e v OCee+s v &d D }vs § (]85 - o[ ] [uv u] E}e }%o o SE}v]«}
Tl «u]% [pv (JoSE [JuP '"8v ~'/&* S3E A Joovd A pv 3 ve]}v |
observations en haute résolutionontS ( ]S dinhicroscope électronique en transmission

JEOL 2010.
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Les observations en microscopie électronique en transmission révelent que deux types de
%o E ]%]5 o ¢}vS %oE& ¢ vSe Ve o US E] H 8§ <u[]oe - ]*S]vP U VS %o
plusieurs dzaines de nanométres de diametre sont observables, ainsi que des précipités de plus de
100 nanomeétres. Les précipités majoritairement présents dans ce matériau sondgseCles \N.

(v [} 8§ v]&E s § & e % E ]%]S *U meset dEERdiEinkedt]ée 1 ZE}
(]85 ¢ *uyE 0 u *=u]j]v « vuso . %00 L iA uu 0 o0]Pv (]t
cartographies, le seuil pour les deux éléments correspoidX@ > S u%oe [ <u]e]S]}v 8
secondes.

Une des zones analss est présentée surlBigure2-22]X v % E u] &E o] pU }v } « EA o]
champ cIair|lEigure2—2§la)). Les cartographies du chrome et du vanadium sont observables sur les
Figure2-22|b) et c).

a) b)

c)

Figure2-22: a)image en champ clair sur cliché obtenu dans le métal de base, b) cartographie du chrome, ¢) cartographie
du vanadium.
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On constate que deux types de phases sont présents l@amatériau Grade 92. On observe des
phases riches en chrome, qui sont des particules de grande taille, typiquement comprise entre 80 nm
et 200 nm, et des phases riches en vanadium, de taille plus petite, typiguement comprise entre 20
nm et 50 nm.

>[ vse Chimique de ces précipités est complétée par une caractérisation de leur structure
cristallographique. Pour cela, la microscopie en haute résolution est utilisée.

>[ S e ¢oSEU SUE ¢ E]*S 00}PE %oZ]<c e % E pBeidtés v[ %o o
analysés en EFTEM.

Néanmoins, seulemertteux types de précipitésnt été mis en évidence en EFTEM. Les analyses en
Z u$ &E <}ous]iv v[}vd E A o «p MAE *SEU SUE « E]*S 00}PE % Z]
analysées sont présentéesdassous.

Les précipités étudiés et les clichés issus des transformées de Fourier sont présenta
[2-23Jet IfFigure2-24X >[]v A& §]}v %o- AV Z<p~ <[RPS [puv SEp SpE
H < ( ¢« VSE + ~ & X o] Z }bv ] A o o0]Z 1((E 3]
o[ £ IlJv. ~i i ieX > % & u $E ujJoo <35 A oy iuo X /o [ P]
et al., 2000, Shen etl., 2009].

2.1A

X @
AL
ol

b)

a)

c)
Figure2-23 W « Ju P [LV % E ]%o]6licHa jssudde 1 tkdnsformée de Fourier et ¢)cliché de diffractiol

>[lv. £ 3]}v pu =+ }v 0]Z ]vicu P ouvs Figwe2-23 e digh€ 5 &
}bv ] A o o]z J((E 3]1peC Puo} % 6 A% ]3-11). Le paramétre
ujJoo <3 A oy (TUT X /o [ PMEBGIEmNIS ¢tal.92@H0, $ber &t al., 2009].
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5.9A

3.8A

b)

a)

<)

Figure2-24: a)image du précipité MsG étudié, b) cliché issu de la transformée de Fourier et c)cliché de diffraction.
Les analyses ont donc permis de caractériser les précipités présents dans ce matériau. Les phases
majoritairement présentes dans ce métal de base Gra2lalétensionné sont des précipités2¥s

riches en chrome et des précipités MX riches en vanadium. Ces résultats sont en accord avec les
résultats de la littératuréparagraphe2.1.7).

Les analyses réalisées en EFTEM sont également utilisées afin de définir une taille seuil permettant
de différencier les deux types de précipités sur des observations au MEB FEG, sans utiliser
*Ce*S u S]«<u u v destdistributions de tailles de particules ont été obtenues grace a cinqg
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cartographie®lémentairedaites dans le métal de basktensionné 72 particules riches en chrome
et 40 particules riches en vanadium ont été considérées.

Les cartographies ontS§ S@&E ]38 - o[ ] M o}P]]J]o [V oCe [Ju P ¢ s]e]o}
Z <h % ES] po S ee]Jv U VML 00 U VS P ujC v [uv *5Co §X S§§
temps été réalisée sur les particules riches en chrome et dans un second temps particules
riches en vanadium. Le logiciel réalise ensuite des opérations de binarisation puis affecte

0 S}]E u vs e }uO HMEs pAE }IVSIUE- ee]v e Ucar{dgraphiegelss [} S v]
contours de précipités. Un exemple de cartographie obtenue suite a ce traitement est observable sur
la[Figure 2-25| Pour terminer, le logiciel réise des opérations morphologiques sur les particules

ee]j]v U (]Jv [} S V]E o0+ ]*SE] nS]}ve ] usSE e« JE& po JE <]
1((] 1o <UW VS](] & % E ]e uvsS o] EE PE *PE 0 * U *YUE - S ]
c ES}IPE %Z] « (]85« v &d DX > ¢ Jv ES]SH < ¢}vS o] « o[}usS]o [}
Jvel] <u[ 0 u *pE % E o{hémeEErsSeffiedtla démarche utilisée a fait appel a des

S %o SE ]S uvsS [Ju P « §titydesgd® arbardireniémt estimée a 10%.

a) b)

Figure2-25: a) cartographie du chrome faite dans le métal de base et b) cartographie des particules associée obtenue
avec Visilog.

Les distributiongdes talles des deux types de particules sont présent&es le graphique de la

Figure2-26
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- o e e o .

Figure2-26: évolution des fréquences cumulées en fonction du diametre circulaire équivalent.
> e S ]00 * % OHe %o S]S ¢ % ES] MO ¢ u *uE < *}VvsS o[} E &
mesurables sont donc supérieures dihaite de résolution. En effet, une particule de 2 nm de rayon
est supérieure a la taille de pixels. Les diametres maximaux des particules riches en vanadium sont
o[}E& & Al vuX

On constate un recouvrement des distributions de tailles pour les dguestde précipités. Pres de
la moitié des précipités B4G présente des diametres du méme ordre de grandeur que les MX.

Il est donc difficile sans analyse chimiqgue EFTEM de différencier les plus larges MX des plus fins
M23GCs.

>[ 8 % <*p]A v$§ détermjinér une taille seuil afin de différencier ces deux types de
précipités a travers des observations au MEB FEG ou au MET, plus aisées et permettant a priori de
SE ]S E [Ju%e}E&S VS * %o}%opo S]}ve tvv X

>[ Alous]lv p ] u SE u}C en fonction@eSlh taible seuil imposée est présentée
sur lgFigure2-27,
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Figure2-27 : évolution du diametre moyende particules en fonction du diametre seuil

Les particules riches en chrorpessédent un diamétre moyen constant lorsque le seuil est entre
20 et 50 nm. Ce résultat est également observable sur la distributio AdU 0 [pvV
e ujo Al vuU o ] usSE ulC v * % ES] po *+ pPu vs X o *]Pv]i
particules riches en chrome de diamétre inférieufid vu ve 0 ]*SE&] usS]}ivU u}l]ve in19
la|Figure2-26| Pour un diameétre seuil de 50 nm, la taille moyenne des particules est de 110 nm.

Dela méme maniére, le diametre moyen des particules riches en vanadium est constant lorsque le
diamétre seuil est supérieur a 60 nm.-En [Uv * p]o oi vuU o JusSE ujCv %
diminue. Peu de particules riches en vanadium présentent umdéliee supérieur & 60 nm (10%

[ % E[Figue2-26). Pour un diamétre seuil de 60 nm, le diamétre moyen des particules est de 40
nm.

LgFigure2-28ftrace la distribution des tailles de précipités en nombre.
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Figure2-28: évolution du nombye de particules en fonction du diamétre circulaire équivalent.

LgTableau2-15(compare le hombre et le pourcentage de chaque type de particule enidondu
e u]j]o Z}]JU [ % E ¢ 0 ¢ }voesaudoE  vS o ]

MG (72 particules) MX (40 particules)
Nombre de Nof”bre de Nombre de Nof”bre de
. : particulesde : : particulesde
particulesde taille S . | particulesde taille S R
S N taille inférieurea | . . . N taille inférieure a
inférieure a 50 nm inférieurea 50 nm
60 nm 60 nm
En probabilite 7% 25 % 80 % 90 %
cumulée
En nombre 5 18 33 36

Tableau2-15: comparaison du nombre de particuldd ;G et MX dont le diametre est inférieur & 50 nm ou a 60 nm, en
probabilité cumulée et en nombre.

[ % E[Tehtea2-15] 18 particules riches en chrome £) et 36 particules riches en vanadium
(MX) ont une taille inférieure a 60 nm. Le nombre de particulegin jeu lorsque le seuil est
placé a 50 nm ou a 60 nm est de 13, et il est de 3 pour les MX. Goemptelu nombre total de
particules, deux foiplus élevé pour les MG, la proportion de particules en jeu est a peu prés
équivalente. Ainsi, il a été décidé de fixer la taille seuil a 60 nm. Cette valeur seuil est un compromis.
La taille moyenne des M5 est |égérement surestimée (20 % sont atfpibe e Dye S v Je <u[}v
sousestime la taille moyenne des MX (10 % sont attribués a dg&M

Jve]U o[ ve u o e (E *posS S % Eu S (]1£ & attriBudodlau]v]u o
phaseM23Gs & 60 nm et la taille maximale des précipit@msidérés comme MX, & 60 nm.

> ¢ JeSE] uS]}ve §]oo e u uyE - A o[ &d D § ¢ pJoo U <}vs§
initiales sur IgFigure2-29
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Figure2-29: évolution des fréquences cumulées en fonction du diamétre circulaire équivalent, en tenant compte du seuil
de 60 nm fixé.

Lestailles deprécipités MG ont ensuite § Su ] - o[ ] u] €E}PE %Z] » u D
des répligues extractives.

Cing micrographies ont été utilisées pour obtenir une distribution représentative. La procédure
[ voCe e U] E}P Enttque b eclle stillsée précédemment.

Le repérage des contours a, dans certains cas, été plus délicat. Les particules, dont le contraste par

E %% }ES n (}v o[Ju P V[ *3 % * e« 1 0 A U V[}VE % * 3§ % E]e
agrégats de pdicules sont observables sur les micrographies. Seules les particules nettement
différentiables parmi ces agrégats ont été considérées. Les particules constituant les agrégats sont
larges.Ce biais ne modifiera pas le début de la distribution de partiqpletites tailles).

Les diamétres circulaires équivalents de précipités, ainsi que les distances entre particules, ont été
obtenus gréace au logiciel Visilog. La distance entre particule correspond ici a la distance minimale
entre deux bords de particuleg42 particules ont été considérées.

LgFigure2-30g) est une micrographie faite au MEBFEG sur des répliques extractives prises dans le
métal de base étensionné. Ldrigure2-30b) correspond a une cartographie des précipités identifiés
manuellement, obtenue avec le logiciel Visilog.
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a) b)

Figure2-30: a) micrographie au MEB FEG detal de base sur répliques extractives et tartographie des précipités
1 vs](] < of] s]*]Jo}P ~ }po pE+ o S}E --

Les précipités MG sont de forme Hongée Le facteur de forme moyen estimé a partir de
o[ ve u o e % ES] po ¢ }ve] E U 5§ fuo X
> § ]Joo u}C vv e %o E ]J]%]S ¢ ] vS8](lypeestide 90dm).vu ~o[] &S

La taille moyenne des précipité423G mesurés est supérieuraux tailles moyennes de précipités

U suE * % & [ HSE » us pE- v e |TableauR-8F et adx valedrs obtenues
[ %o Fgure2-26

Le traitement possoudage a probablement favorisé le grossissement des précipités. Gao et al. et
Vivier[Gao et al., 2012Vivier, 2007] ont consta ces évolutions apres traitement thermique a 760°C
respectivement sur des aciers Grade 91.

LgFigure2-31{présente la distribution des effectifs cumég des tailles de précipitdgasGCs.

Figure2-31: distribution des tailles de précipités &Gs.
> §]Joo u &£Ju o % E ]%]5 u cpCE 3 [ VA]JE}v Al vuX
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Il est important desouligner les incertitudes introduites par cette méthode. Certains précipités de

% S]5 ¢ § ]Joo ¢ v[}VS % E} o0 U VS % ¢ %ol !SE ESE ]S Yy IuE-
plus, le polissage électrolytique est parfois inefficace et insuffisapt @ % E&u SSE& o £SE
plus grosses particules. Ainsi, les précipités les plus larges et certains précipités plus fins ne sont pas

pris en compte dans la distributionW E ]Joo PE*U o0 suE( [ Z v§]loo}vv P e ¢
grande taille @3 %o e % S]S <u o0 uCE( [ Z v8]oo}vv P e % ES] MO
La distribution de précipités MG } § v o[ ] [Ju P e (185 pD &' uy& =+ &
S Ju% & 0 ]*SE] us]iv } § v o[ ] ESWHRIES 1%ned « (]S -

minces. Les deux distributions sont présentées gkidare2-32

Figure2-32: distributions des diamétres circulaires équivalents mesurés sur des images faites au MEBFEG et sur des
cartographies EFTEM.

La comparaison met en avant que les tailles de particules mesurées sur des observations faites au
MEB FEG sont plus grandes que les dte@s mesurées sur des cartographies obtenues en EFTEM.

Ce résultat est lié au grandissement des images utilisées pour les mesures. Les observations faites
au MEB FEG ont des grandissements plus faibles. Ainsi, la densité de particules obtenues avec cette
technique est plus importante et les particules mesursestglobalementplus larges.Les particules
0 * %O0pHes 0 EP « V[ A ] VS % * %l !ISE }+ EA « ubdX

>e¢ JuSE:- % ES] HO ¢ U *UE - % v VvS }v o § Zv]«pu
H JV Su sui § v[ S VS E %o (E MG INEANMEINSG0 ECakDW%a |6t al.
[Korcakova et al., 2001] ordbtenu des résultats symétriques partir de mesures de tailles de
phases de Lavesur matériau vieill{Figure2-33). Les auteurnt constaté que lesliamétresde
phases de Laves mesuras des cartographies faites en EFTEM sont plus grands que ceux mesurés
sur des images faites au MEBFEG. Cette différence est liée au nhombre de pacbasielérées, plus
faible sur des cartographies faites en EFTEM. Par ailleurs, les phases de Laves sont des particules de
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PE v « §]Jooe+ S5 0o VviuG&E % ES] po o cpE Z <p ESIPE % Z]

représentativité statistique de laistribution de tailles de particules obtenue est donc discutable.

Figure2-33: diamétres moyens corrigés des phasge Lavesendv S]}v t S u%oe [ A% }e]S]}v <« 01l £ U < 0fili
symboks videsdésignent les données de fluage, les symémpleins déignent les données de vieillissement thermique,

sans contrainte appliquéeKorcakova et al., 2001].
* % Vv vS P ouvsS pS8C% [ Z vSs

> ¢ § Joo % ES] po ¢ u *uE
} o EA ¢« cpyE <+ 0 U U]V *}vE & Ju% ° O0}E- 0 % E % E 3$]}v

précipités observables sur répliques ont été prélevés intégralement et leur forme initiale est

conservée.
La taille maximale des particules observéadMEBFEG est plus élevée que celle obtenue avec des

cartographies EFTEM. Deux phénomenes peuvent expliquer ce constat.

0] 0 % E °* vV [ PE P S %0 (E

V % & u] &E o] pU 0 % psS !SCE
créés par la réalisation des répligs). Sur certaines images, le contour des particules est

difficilement discernable et certains agrégats ont pu étre considérés comme de larges particules. Sur

le cliché fait au MET de |Rigure2-19|des regroupementsle précipités sont observables. Ainsi, ces

% ES] PO * E %% E} Z *» %}pEE}IVS ( ]JOo u vS o[ PPo}lu E & o}E:" C
En second lieu, certaines précipitdd23G ont probadement des formes sinueuses, dont

o[} » EA 3]}v puE e OouU=* ujJv ¢ pDd <58 ]J((] Jo %op]e<p o0 ¢ % E

coupées. La forme des particules est révélée sur des répliques extractives.

>[ Alops]}v o[]v ] } v ulés]én fonetids d€HEL} diameétre du cercle équivalent
JEE %o}V U E %ol&sSHeE 5 o[ ]

a été étudiéelFigure2-34/s X >[]v ] v A3
0 % ES] po X

o[ |E o[ VA 0}% % }VA &£
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Figure2-34: A}ous3]}v o[]v ] puctign]du cerclegquivalent.
Une fraction importante de plus grossearticules ont un indice de concavitéttement inférieur a
1 par rapport aux plus petites particules. Cette évolution indique que certaines particules de
diameétre supérieur a 200 nnprésentent des formes sinueuses. Ces particules correspondent sans

doute a des précipités de forme dendritiqug-igure 2-30). En outre, certains agrégats ont
probablement été considérés comme des particules a part entiére

Les clichés faits au MET sur lame mince ne permettent pas de révéler la forme des particules. Le
diamétre maximal de certaines larges particules sera donc systématiquementsime.

> e« § ]JooO %o E ]%]S ¢ Dy }vs § S (Hait3\au MET syr fles répliqjeg -
extractives. La procédure utilisée pour obtenir la distribution est identique a celle utilisée pour
obtenir la distribution de précipités MG U o[ ] U olP]] o s]e]Jo}PX

La|Figure 2-35[ présente la distribution de précipités MM egqFigure 2-36/ a) et b) sont des

micrographies obtenues au MET sur des répliques extractives. La taille moyenne des précipités MX
est estimée a 20 nm-40 nm.Sawada et a[Sawada et al., 200Hnt évalué la taille moyenne des

MX dansun acier Grade 92 (Austénitisation a 1070 °C penddm@iLes et revenu a 780 °C pendant 2
heures) lls ont étudié les tailles de 150 a 250 particules sur des clichés au MET sur répliques
extractives.La valeur moyenne mesurée est @i&8 nm. Cette valeur est cohérente avec les résultats

de notre étude.

La J*SE] u8]}v <+ S ]Joo - % E ]%]5 e Dy } $vh A o[ &d D «pE o
la distribution des tailles obtenues a partir de clichés MET sur des répliques extractives. La
]*3E] ud]lv 3 0 A Ee 0 %o0ue PeEey tadled nesurées X paftivde u o
cartographies EFTEM, est supérieur de plus de 10 nm. Ce résultat est trées probablement lié aux

0 EP ¢« ]Jv ES]SU * %%}ES *» % E o u uyE A o[ &d DX
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Figure2-35: distribution en probabilitécumulée des diametres circulaires équivalents des précipités de tailles inférieures
a 80 nm dans le métal de base détensionné.

N

M23Gs

A

MX

100 nm

Figure2-36: image en champ clair sur répliquextractivesprélevées dans le métal de base

2.2.2.4 Conclusions

Wopue] HE* }v Oope]}ve ¢}v8 } S vu « PE o] E 5 E]e S]}v u] E}-S
grain de martensite :

¥ La taille moyenne de soypains dans le gétal de base Grade 92 détensionné est évaluée a
0,45um. Cette valeur est légérement supérieure aux tailles moyennes degsains
SE}HA « ve 0o 0]35 E SpE ve o ulu 38C% [ ] & u]e v}v 8§
% E} o0 u vs 0] au taitenognt de] détensionnement.
¥ La taille moyenne des précipitésbls est estimée a 178 nm. Cette taille est Iégérement plus
o A <« 00 * U sHE *» % E [ USE ¢ U pEe+ pE p 'E 0
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traitement de détensionnement a probablemefavorisé la croissance de ces précipités. La

§ ]Joo e % E ]%]3 * Dy 5 [ VAJE}v 11 vuX > « § ]Joo « } § v
ulu }E & PE v pEX > SE& ]S u vSs S vellvv u vS v[ %o
croissance de ces précipités

Vivier [Vivier, 2007] a comparé les microstructures du métal de base Grade 91 (Austénitisation
1070°C pendant 4h et revenu de 5h a 760 °C) détensionné et non détensionné. Il a constaté que ces
microstructures étaient trés peu différentes. Le traitement diétensionnement (750 °C pendant
T1iZe v u} J(] % e« o § 8 % E& ]%]S S]}v v] o MHE § HusSE] ux ™
taille de souggrains est constatée.

e« E *puos 3+ }vd8 Pouvd E A0 0 %E vV [nv tal He base&®tE u
o I}v Ju]l X 8% l}v i uu 0 EP UE VA]JEIVU % E 058 pv
et est inférieure a la dureté mesurée dans le métal de base détensionné situé plus loin de la ligne de
fusion. Elle présente des tailles deusgrains inférieures a celles mesurées dans le métal de base
loin de la ligne de fusion (la taille moyenne est de 0,28 um). Des contraintes thermomécaniques
e ] e 0] ¢ pAE }v ]S]}ve elp P ¢}vs % E} o0 u vs o[}@&E4P]v §
zone sera appelée zone affectée thermanécaniquementi ~dD ¢¢ ve 0 *u]$s o[ Sp X

1 1E
pa

2.2.3 Conclusions sur la microstructure du métal de base détensionné

La microstructure du métal de base Grade 92 détensionné a été caractérisée a différentes échelles.

L[ ve u o e Jvv ¢ <p Vv3]3 S]A c U cuE - ve 0 u$so . S
rassemblée dans|[Eableal2-16
Microstructure a
ol Z oo (e Sousstructure Etat de précipitation
lattes
Taille Taille moyenne
Taille Facteur moyenne | de sousgr'ams o Tailles de Tailles de
de sous | dans le métal dg Densité de s e
moyenne | de forme grains base & plus de| dislocation précipités précipités
?:';) blocs de(irt:]l)o €S dans la| 15mmdela (10 m?) '\(/Irf;% '\(/Irffn%
TMAZ ligne de fusion
(Hm) (Hm)
2,5 2,43 0,28 0,45 359 178 20
~eATUQ ~cAiU| ~<AiU] ~eAiUTe ’ ~eAODie ~eAfle

Tableau2-16: donnéesguantitatives (moyenne et écartype) mesurées dans le métal de base détensionné.
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2.3 Comportement mécanique du métal de base

2.3.1 Comportement mécanique en traction

2.3.1.1 Résultats des essais de traction

VRN VAVARNCR N SE S]}v *u&E 0o u S o . S vel]lvv v[ § (]85 veoO
Cependant, des essais de traction ont étélisés au sein du laboratoire sur le méme métal de base
Grade 92 mais non détensionné.

Le comportement en traction & 550°C du métal de base Grade 92 non détensionné a été étudié par
Giroux et al., 2010 [Giroux et al., 2010]. Des essais de traction & S6M%€té réalisés a différentes
vitesses de déformation initiatede 2,5. 1§s*a 2,5. 10 s*.

LqFigure2-37)% & + v3 o[ A}ous]}s « v}3y8@ v v (}v 3]}v ofLb@)}VvP u v§
o[ 1] EBU p&E J(( E vd ¢ A]E oo « (JEuU §]}v Jv]8] 0 X > o o ]
éprouvettes cylindriques prélevées a-épaisseur dans le sens longitudinal du tube. La longueur
utile estde 30 mm et le diamétre est de 4 mm. Le déplacement du vérin est mesuré au cours de
o[ <+ Jrid#é de la machine a été prise en compte pour chague courbe.

Figure2-37: évolution de la contrainte nonjv o v (}v 3]}v o[ 00}VP U VEU % }PE J(( E vE o A]3 oo o
initiale, a 550°C [Giroux et al., 2010].

"TEINAE & oX €']EIUAE § 0oXU Tiiie }vs 204044 Iwo lquidhgsde of ] G

O[ % ]J*s HE pn S Jve] <«n Ve 0 ¢ ¢ S]}ve % E 00 0 * da% E% VvV

HE S8 ve 0 u S o . S vellvv U u puE Ve 0 ¢ &tvde% E 00 O

230 Hv1. Comptéenu des incertitudes liées la différence de la charge appliquée pour mesurer la
dureté, les valeurs de dureté du métal de base détensionné et non détensionné, sont similaires. Les
données obtenues sur le métal de base non détensionné sont domsidérées commapplicables
au métalde base détensionné.

Les résultats des essais de traction sont présentés ddisbeau2-17] Les points A et B sont

repérés sur lEigure2-38/<u] % E » v8 o }IuE SE 3]}v “e[ e+ ] & o] iU
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Figure2-38 W} uE SE

3] Fémlisé 0, 5:207s™.

Tableau2-17: résultats des essais de traction a 550°C sur le métal de base Grade 92 non détensionné [Giroux et al.,

2010].
Les propriétés en trag]}v *}vs }Z E v3 « A 0 ¢ % (] 8]}ve ol ] & '&
Les données sont rassemblées dafifdbleau2-18
[z}puVvP Rm,2 Rm
20 °C 191 440 620
550 °C 130 350 400
Tableau2-18 W % E}% E] & « v SE §]}v o[ 1] E 'E& 67 ~s"DU 1ifieX

Les résultats de ces essais mettent en évidence la dépendance a 550°C du compogement
traction du matériau envers la vitesse de déformation imposée. Pour des plus grandes vitesses, la

}IVSE ]vs

u £Ju o

A vs

EU%SuE *3

%00 |Le

o A U

ulu <«

phénomene est lié aux changements microstructuraux et aux etfetviscosité intervenant aux
températures élevées (supérieures a 500 °C). Des constats similaires ont été faits par plusieurs
auteurs sur des aciers Grade 92 [Panait, 2010] mais également sur des aciers Grade 91 [Vivier, 2007,
Gaffard, 2005Yaguchi and kahashi 199p

>[]ved ]o]%
O[ %o %o CE]§]}V
2%.
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*SE] S]}v
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Les valeurs de striction suggéremtie la rupture est ductile. Ces valeurs diminuent légérement
lorsque la vitesse de déformation initiale augmente.

2312 T'Z——cte ec, eV — " f7F f— ' —"e tF Ziteefc tE —Vf . —c'e
'"TEIMALE S oX }vs A u]lv o[ v }uu P u v3SU o % % & Hidbhy 0 o8
u] €}*SEP SPUE o0 - Ve UV % E}UA 85 epls MAE <}oo0] ]85 S]}ve

o[ }H ]Je* u vs8 <p] = % E} u]S AAIEpardinepente négat]eorstante sur une
portion relativement longu&le la courbe de traction, uniis la contrainte maximale atteinte.

>S[Uv e eo Je UV HV  A]S oo *}1o0d]s13 ¥]J¢ o[FWRBXIiJuv Su
métallographique a différentes échelles.
>[} « €A 3]}v |piggre2-39~E A 0 0 % E Vv H% U0 » E § E]*3]cp

ductile du matériau.

Figure2-39 W ( ] -« E U %o 8ud@kvettd sollicitée en traction a 550°C.
"TEIUAE €']JEIUA § oXU fifiie } « EA 0 u] E}+8Epu SpE ol 1 &
Ve 0 % ES] o[ % E}uA 33 (}Eu uv]  Z}u}P v U C vs
uniaxiale.
En premier lieu,ilacots § <p o[ v }uu P u v8 ve o[ %E}pA 35 o0}]v o 1}

est négligeable. La croissance des cavités au cours de la déformation uniaxiale est presque
Jv £]*8 vS ipe<u[ o %% E]S]}v o *SE] S]}v o} o] X

En second lieu, il a observé la] E}*SEN SUE ol 1 & ol Z oo H o} 0 ¢
cartographies en EBSD. Ces analyses ne révélent aucune évolution de la microstructure aprés
sollicitation en traction & 550°[Bigure2-40). Les cartographies en IPF sont prises selon la direction Z,
<u] JEE *%}v radaldl tupdE S Z}
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Figure2-40 W ¢ ES}IPE %Z] }pA 330 B EuU v S& S8]}v puv] £] o U } [ % E « 0o |
o[ Z vsS]Joo}v veo & % E pnu EJ]*SoU § « ES}IPE %Z] Vv <u 0]8 p o] z 1(
direction normale a la surface analysée, qui correspond[a/e }ESZ}P}v o p Sp X
En dernier lieu, il a observé la microstructure a une échelle plus fine a travers des clichés en champ
clair réalisés au MET.

Il a constaté une augmentation de 21% de la taille des-90E Jve % E * O *° ] ARTE X /o
la taille moyenne des sou® E Jve 1Ui6 Ru A v3 o[ *+ ] & iUdT Ru % E « of *
est donc notable. La sos$ructure avant et apres essai, est observable sur les micrographies de la
Figure2-41,

Figure2-41: micrographies réalisées au ME]J échantillon prélevé dans le métal de base a réception et b) échantillon
prélevé loin de lal } v *3E] $]}vU ve 0 I}v (}Eu uv] E Z}u}P v X > JE §]}v C
% E% Vv ]| Ho JE& KL %0 Vv o[Ju P X

2.3.2 Comportement mécanique en fluage

2.3.2.1 Résultats des essais de fluage
Aucun essai de fluage a 550°C sur éprouvette en métal de ba§ ve]}vv v[ § & o] Ve
cadre de cette étude. A nouveau, des essais de fluage a 550°C réalisés paf@ioaxx 2011}Bur
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du métal de base non détensionné vont étre utiliséa.légére évolution de la sosfucture, mise

en évidence dank partig2.2.2.JU v[ % + []Jv(opu v *]PVv](] 3]A <uE o
AR £ of | € & 51X

}U %o} E &

Les essais ont été menés au CEA/SRMA. lls onméaliéés sur des éprouvettes cylindriques de
longueur utile de 30 mm et de diamétre 8 n{Figure2-42). Les éprouvettes ont été prélevées & mi
épaissyE o o}vP ol £# o}vP]Sp]lvo u Spu X > (JE&uU 38]}v
extensometre capacitif attaché sur la partie utile.

£l o

Neuf essais de fluage a 550°C ont été réalisés pour des contraintes nominales entre 145 a 235 MPa.
Certains sont enceren cours. Les résultats de ces essais sont rassemblés (Eaisldau2-19| Les
courbes de fluage sont présentées SLrFigure2-43 et lgFigure2-44

Figure2-42: schéma degprouvettesde traction.

Etat de Contrainte Début du stade| Début du stade Temps & Vitesse de
o[ * ] appliquée de fluage du stade de U tLE)re fluage
(MPa) secondaire (h) | fluage tertiaire P secondaire
Termine 235 310 850 2037 20.8.10°h
(rupture)
Termine 220 1500 4100 6337 6.27.10° h'
(rupture)
Termine 210 2760 8450 15257 2.46.10° h
(rupture)
En cours 200 4000 17800 >24239 0,321.1¢F h*
En cours 190 10330 >34282 - <0,176.10 h*
En cours 185 13000 >34288 - <0,194.10 h*
En cours 175 9400 >34050 - <0,140.10 h*
En cours 160 10300 >32063 - <0,142.10 h*
En cours 145 12500 >31509 - <0,031.10 h*

Tableau2-19: résultats des essais de fluage sur le mét&50 °C de base non détensionné Grade 92 [Giroux, 2011].

Le stade tertiaire représente environ 30 & 60% des durées de vie des éprouvettes.
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Figure2-43: E 0SS Se [ oo ]e (opn P ARTE v JHEes HuE&E u § o e Vv}iv S ve]}

Kv }ves§ § uv]  JvssSvypuy «<p o IUE -0dsaus de caliefa DWW S

DW X v }uS@E U o A]S e« u]v]u o (op P od aela itesddmindndle <3 11 %o
de fluage & 190 MRdans le cas ou le stade secondaire est atteint sous 185 MPa.

Figure2-44: E *pu0S Se [ oo ]e (op P ARTE § Bu]v ¢« spuE u S o e V}v S ve

]
[ %éﬁz{FigureZ-44U }v }ves § <«<u o[ oo}vP u vs EUu%RSUE e % E}IHA 53
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Ces données de fluage sont comparées a des données de fluage desla littérature [Vaillant et
al., 2009, Pétry et Lindet, 2008] sur un acier Grade 92 a 550 °C et & 575 °C, et a celles de la base de
o[ [Figure2-45). Les résultats de fluage de cette étude a 550 °C sont en accord avec les résultats
de la littérature.

Figure2-45 W Z epuo0S Se [ oo ]e (op P epE u S o e '(E °Ceetb5rpvC \aillanpval., A
2009, Pétry et Lindet, 2008, Giroux, 2011].

2.3.2.2 Ecoulement en fluage

La vitesse de fluage minimale, obtenue a partie des courbes expérimentales, est tracée en fonction
de la contrainte appliquée sur Cette évolution peut étre modélisée par une loi
puissance de Norton, formulée de la maniére suivante

. -
Y& #A-A
€4

Ou Yést la vitesse de fluage minimale b, Pest la contrainte appliquéeé, est la contrainte de
référence, ici choisie a 150 MP#,et J sont des paramétres dépendant du matériau et de la
température.

Sur laFigure2-46| les données de cette étude sont comparées a des données issues de la littérature
sur un acier Grade 92 a 550 °C et 600 °C.
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Figure2-46: vitesse de fluage minimale efonction de la contrainte appliquée

Les données de cette étude sont cohérentes avec les valeurs obtenues par Chen et al., [Chen et al.,
2012] a 550 °C.

W v ]S €W v JSU Tiiie E o] o oo Jo (op P OIIE suE of ] & "¢
JVSE Jvs «X >[ Alopus]}v o A]8 e+ wu]v]u o (opu P v (}v 8]}v
révéle un changement de la pente. Ce constat indique un changement de mécanisme de déformation
en fluage. Pour des contraintes appliquées élevées, supése 160 MPa dans le cas des résultats
W v ]JSU o (}JEuU S]}v *[}% E& % E o0 %0 U VS * Jeo} S]}veX
*}vs O[}E @ u ]*d % pA vd 383 v E « A 020En forficNhoA]dESV {0
mécanismes intervenant dara déformation en fluage.

](( & v8e %o}eSpo 8¢ }vs §  %oE&}%}e ¢ (]Jv [ £A%o0]<py E 0 ¢ u
déformation en fluage. Cadek et &. I § oXU i0d6e %oE}%}e VS8 pv u v]eu []VvS
les dislocations et les précipités. Dinemet al., [Dimmler et al., 2008] indiquent que la vitesse de
fluage est liée au mécanisme de montées de dislocations et pour des contraintes plus élevées, au
u vieu [KE}Al v X3 et al €~10 kalet al, 2003]et Orlova et al. [Orlova et al1,998]
considérent que la déformation en fluage est contrblée par le réarrangement des dislocati@ns et |
grossissementles sougyrains Ces auteurs estiment en outre que la satrsicture de dislocations

joue un rdle prépondérant par rapport a la précijpiten.

LgTableaw2-20[rassemble des valeurs du coefficient de Norton et de A pour quelques aciers Grade
92, a différentes températures et pour les dedgimes de contraintes.
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s Température A (fortes " (fortes A (faibles n (fa|ples
Réferences [ e+ ]+ ~1 contraintes)(H!) contraintes) contraintes)(H') contraintes
' (MPa) (MPa)
Panait, 2010 600 5,18x10™° 18 1,19107 6
Wang et al., 23
2009 650 - 3,98¢10 8,66
550 - 18,6 - -
cheneral. 600 : 155 : .
650 - 12,7 - -
Ennis et al.,
1997 600 - 16 - 6
Kim et Lim,
2008 600 - 13,2 - -
Giroux et al., 1 48
2012 550 2*10 18 - -

Tableau2-20: valeurs des parametres A et n pour des différentes conditions de fluage.

La valeur du paramétre de Norton n obtenue sur le métal de base Grade 92 non détensionné de

o[ Su 3§ }Z & vs A 00 0 0]838 & SPE X > alp@antsS]}v v (c

liée au mouvement de dislocations.

2.3.2.3 Mode de rupture

Pétry et Lindet [Pétry et Lindet, 2008] indiquent que les examensosgtem des éprouvettes

Elu%op » AOA £ }vE E A0 0 % @E v [UV *3E] 8]}V u E<p % E -
EPUWBoSUE %oE * VS * UBoHO * E S E]*S]<p * [Uv CEUuBSUE

O}VvP]Su Jv o V[]V J<Hu %o * 0 % E ¢ Vv [ Vv Juu P uvs ve o[ %oE}uA &

été observées dans la zone de striction, prés du facies. A 9a0Upture en fluage du métal de base
S SCE » % &} o0 u vs 0] o[]Jved ]0]3 A]e }%o0 *3]cu X

Figure2-47 W «3@E] 8]}ve U *uE =+ uE % E}UA 85 o v

[Haney et al., 2009].

] @ 'E  idsilhagE ](( E v§ o

Ce mode de rupture se produit généralement lors de sollicitations en fluage a des régimes de fortes
contraintes. Vivier [Vivier, 2009] et Haney et al. [Haney et al., 2009] ont mis en évidence ce mode de
rupture sur éprouette a 500 et 550 °C et a des niveaux de contraintes élevdigae 2-47]
présente des valeurs de striction mesurées en fonction de la vitesse dé fluu]v]u o

~

o[ =] S
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de la température appliquée. Ce graphique confirme que des strictions marquées (80 %)
apparaissent pour des régimes de vitesses de fluage minimales élevées ou pour des températures
basses, inférieures a 600 °C.

Le graphique de I&igure2-48| % & « v o[ A}lous]}v o A]8 e« Wjydu o v (
fonction du temps a rupture, Ces données sont reliées par l&ation de MonkmarGrant:

RYbyaL $

Ou m est une constante du matériau proche de 1 et B une constante valable sur une gamme
étendue de températures

> e lvv e §§ Spu *}vsS lu%e E - o E *p0S S [ e ] } S vue
du Grade 92 et du Grade JFigure2-48). Dans chaque cas, les essais ont été réalisés sur des
éprouvettes lissed.es géométries d'éprouvettes sont proches (variant de 30 a 40 mm en longueur
utile et de 4 a  mm en diamétre)

Figure2-48: vitesse minimale de fluage en fonction du temps a rupture.

La ligne en pointillés (longs) est obtenue par interpolation linéaire d'un ensemble de données issues
d'essais de fluage sur un aci@rade 91 pour des températures variant de 500 a 625°C, réalisés par
Haney et al [Haney et al., 2009].

> o Jvv e Jeep o [ oo e (op P uCE 'CE 01 ¢« &E % ES]*s vS 0 O
guelle que soit la température. Les parameétres de MonkmeanGsont donc valables sur une large
gamme de températures et de vitesses de déformation. Néanmoins, on constate que les vitesses de
(op P u]lv]u o ¢ U *puE * %}UE of ] E 'E& (o} o[ S *}vs o P &
autres données de la littéture sur des aciers Grade 92.
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[ % E PE %Z]<p U 0 ¢ A]S se ¢« u]v]ju o = (op P of] 1 E 'E (
ol] 1 & '& 6iX viu E pA usS pE- V3o %3 et a.$2003,Bnntssaid €
Czyrska Filemonowicz, 2Z]0

2.3.2.4 Métal de base: évolutions microstructurales au cours du fluage

Au cours d'essais de fluage a des températures élevées (entre 500 et 700°C), la microstructure du
métal de base et des différentes zones de la soudure évolue et les propriétés mécas@ues
dégradent.

Sous l'effet de la t@pérature et de la déformation, les tailles geécipitéspeuvent croitre

Hald [Hald, 2008] illustre I'évolution de la taille des précipités d'un matériau P92 sollicité en fluage a
600°dFigure2-49|et| Figure2-50).

a) b)

Figure2-49: Evolution du diamétre moyen des B4Gs en fonction du temps d'exposition en fluage a 600°C dans un acier
Grade92 [Hald, 2003Enniset CzyrskaFilemonowicz, 2002CzyrskaFilemonowicz et al., 2006].

Figure2-50: Evolution du diametre moyen des MX en fonction du temps d'exposition en fluage a 668A€ un acier
Grade92 [Hald, 2008].

Les études réalisées par Hald montrent que, au cours du fluage a 600°C, la taillesGes M
augment o P (E u vS €, o U TiiiX §§ Alopus]}v v[ 3 % V VS %o o ]
graphique de IfFigure2-49] «X hv  A}op3]}v [ vAgdt@EHsenide, waleur relativement
faible comptetenu des incertitudes liées a la mesure. La vitesse de croissance des MX semble étre
guasi nulle [Hald, 2008].

Les travaux d'Ennis et al. [Ennis et al., 1997, 20a0]l¢éaw2-21) sont en accord avec ceux de Hald.
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Traitement thermique | Temps d'exposition en| Diametre moyen des | Diamétre moyen
fluage (h) précipitésM,,G (nm) des précipitésvix
(nm)
1070°CZh)/ 775°C (2h) 1500 119 ++8 18 +/-1
1070°C (2h)/ 775°C (2h 10 000 125 +£10 21 +-1
1070°C (2h)/ 775°C (2h 33000 131 +£12 30 +-16

Tableau2-21: Evolution du diamétre moyen des précipités avec le temps d'exposition en fluage a 600°C [Ennis, Zielinska
Lipiec, 1997, 2000].
Le grossissement des M |1 }HEe [Hv <}oo] ]S &k} VYunwe$ anécBnismes de
dégradation les plus important#ald, 2008, Cerri et al., 1998]. Le graphique d&itare2-49p)
Ujv8@E v }uSE <«pu o[ A}lous]}v =« 8 ]Joo o % E 13 Palte utileede %o0 e JU
o[ % E}uA 33 «p Ve 0 ¢ SIS eX >[ %% 0] S]}v [pVv }JvSE Jvs e
grossissement de ces carbures.

La croissance des M est contrélée par le mécanisme de mdrissement d'Ostwald [Lee et al. 2006,
Spigarelli, 2002]La vitesse de grossissement deg® est beaucoup plus grande aux abords des
anciens joints de grains austénitiques qu'a l'intérieur des grains. Lg% pus gros favorisent une
restauration inhomogéne de la microstructutlee réle majeur de ces prédigs lors de sollicitations

v (op P S [ %]vPo E o-graind]etSde limite} deur mouvement. lls réduisent
également les interactions entre les dislocations mobilegggler,1989] Lorsque les précipités
grossissent, leur efficacité en tagti'obstacles au mouvement des dislocationsbilesdiminue et la
restauration de dislocations en excés est facilitfdéttestrand and Andren, 2001]Leur
grossissement entrag alorsune augmentation de la taille des segsins et une diminution de la
densité de dislocationfEnnis et al. 1997, 2003, Cerri et al. 198B¢ et al., 2007Shen et al.2009.
Ces changements microstructuraux occasionnent une diminution de la résistdackformation en
fluage[Pe'l ka et al., 2003, Abe., 1997].

Abe et al. [Abe et al 2004] ont observé l'effet du bore sur I'évolution de précipitg§sMIs ont
montré que le bore réduit l'effet de la vitesse du phénoméne deissementd'Ostwald, altcours du
fluage a 650°C et ainsi stabilisent les précipités. Le bore ralentit la croissance des préciliés M

La taille moyenne des précipités MX n'évolue pas de maniére significative, et ctanpteles
incertitudes de mesures, I'évolution est congiéé comme négligeabliCerjak et al., 1999

Au cours de sollicitations en fluage, de nouvelles réactions de précipitation se produisent. Des
phases de Laves (Fe, &Rlo, W)apparaissent rapidement dans la structure pour des sollicitations a
600 et 650°C[Ennis et al., 1997, Hald, 2008p précipitation des phases de Laves entraine une
diminution de la quantité de W et de Mo présente en solution solidatrainant donc une
diminution de la tenue en fluage.

Ennis et al[Ennis et al., 1997pnt montré que les phases de Laves peuvent également contribuer
au durcissement structural, si leurs dimensions sont faibles et si leur répartition est homogene. Leur
présence aux frontieres des segmins peut contribuer au renforcement en fluage enitamt la
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déformation des grains eta$ sousgrains, ce qui compense la perte de durcissement structural par
solution solide.

Abe [Abe et al., 2001] a montré que la précipitation des phases de Laves diminue la vitesse de
fluage secondaire jusqu'a la phase cfoissance et de coalescence. A partir de ce moment, la vitesse
de fluage secondaire augmente & nouveau. Les grosses particules de phases de Laves favorisent la
formation de cavités au cours de la déformation en fluage.

Les phases de Laves grossissent@aurs de I'exposition en fluage a ces températyfregifre2-51).
Lee et al., [Lee et al., 2006] divisent I'évolution des phases de Laves en déex sia stade F

désigne la germination et le croissance des particules, alors que le stade C désigne la coalescence.

Figure2-51: Evolution de la taille moyenne des phases de Laves au cours du flualigégentes températures [Lee et

al,, 2006].
[ % & o S > Fgure X%1), lesphases de Laves apparaissent au cours du
fluage a FAI £ [V ] € 'GE 01 % }pCE e S U%°* — A %}*]S]}v o}vPe
} « EA §]}ve E 0] ¢ Ve O E 0 % @E »vd 3y eeuE o[ ] E

comme sur les différentes zones du joint soud€} vE %o e I&Eprésence de telles phases pour ces
durées de vie.

Au cours du premiertade de fluage, la microstructe est stableOn assiste au déplacement et a
o[ vv]Z]o S]}v * lesimésadnismis de durcissement ldestructuresont efficaces. d
vitesse de déformation en fluage diminue.

Laprincipale évolution microstructurale dans la zone de fluage transitmrée réarrangementles
dislocations en exces vers les frontieres de lateda migration des frontieres. Ces évolutions
entrainent le gros]ee u vS§ e 0 85 ¢« § o}vs o[}&]P]v-grains «&d@opms u E VAR
équiaxe. La vitesse de fluage augmente fortement.

[ %0 E|Fgwe2-52[ au cours d'une exposition au fluage a haute température, on observe que la
densité de dislocations diminue jusqu'a une valeur limite et la taille desgmairss augmente.
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Figure2-52: évolution de la densité de dislocations et de ltille des sougyrains dans le Grad®@2 au cours d'une
exposition en fluage a 600 et 650°C [Ennis, Zielinskaec, and Czyrskgilemonowicz 2003.

2.3.3 Conclusions
A 550 °C et pour les contraintes considérées, la déformatiofiuage est probablement liée au
mouvement des dislocations.

La plupart des données microstructurales présentée dans cette partie a été obtenue a partir

[ %o E}UA 33 « «}00] ]85 « v (op P 0ii 8§ OAIE X > «p v3]$ J VAV
essais de fluage a 550°C, est faitdeus avons vu que lesatnétres des précipités MG et MX

Alopu VS %o U %o @E o o 3 U%e* [ A%}*]3]}v MiZoX P fifoi £ U~duApgpd)
de ces deux types de phases est donc trés probablement négligeable.

Les données de la littérature indiguent uagagmentation rapide des tailles de segiins au cours

[pv E %}*]S]}v v (op P U % ES]E iz [ e ] ARTE X W &
Jeo} 38]}ve Julvp X >[ A}ous]}v-grainsSef de la densit¢ jde dislocations a donc

probabl u v§ o] p AARTE U % ES]E [pv ES Jv upE&E [ A% }]5]}vX

2.4 Modélisation du comportement en fluage du métal de
base

>[} i §]( §8 % ES] S [ S o0o]CE upv u} o Ju%}ES u vs v (o
base Grade 92, qui pourra ensuite étrglisé pour réaliser des simulations par éléments finis du
comportement du joint soudé. Le modéle doit ensuite permettre de prédire les durées de vie en
fluage.

> (}&upo S]}v P v E o e < 8]}ve }ve3]3ud]A ¢ [puv u} aos [ }po u
e UuS E]l pAE Vv * E %o E]S ] ]X Kv [ §§ Z & MAE <u S]}ve
viscoplastique avec un écrouissage isotrope.

~

S C %o u} o [ }po uvs v (op P i § Ju%o u WBessone 0 0}P]
and Foerch, 1997affard et al., 2004 et Panait, 2010 ont utilisé ce modele de comportement pour

E]E 0 JUu%}ES uvs v (Op P E *% 3]A u vd [pv i}]vs }p v o]
métal de base Grade 92 a 600 °C.

ARl £ U o ¢« (E *n0osS S jssus (e la litigogiur® semblent indiquer une rupture des
éprouvettes par instabilité viscoplastique. La déformation est controlée par le mouvement des
dislocations.
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2.4.1 Equations constitutives

> u} 0 %Z viu v}o}P]l«<u 8] v8 }lu%es [LVv de déciisaula défgrrt@tick u $
viscoplastique en fluage pour des contraintes élevées. Panait [Panait, 2010] a également établi un
u} o [ }po u vd8 v (op P ol 1 & '& 07T u Je oii £ X Ve e}v
intervenir un mécanisme supplémentaidit «basse contrainte qui permet de prendre en compte
o PE 3]}v puusd E]u o] o J((ue]l}v 0O pv X p Ap o uE
régime ne sera pas considéré.

> § ve pE . (JEuU 8]}ve % uS v [ &E]Ensegrude déformation U

élastique et du tenseur de déformation viscoplastique.
Y& YBE Y

Ypreprésente le tenseur des vitesses de déformation élastiquefgtreprésente le tenseur des
vitesses de déformation viscoplastique.

Yge[ E]5 ctior(Yle laloi de Hooke tel que

&L Y@y
ou% S o § ve uE E]P] ]S &g &Ens@ur deg cOFaintss.

Le régime quasPo0 *S]<pu Vv[ (]Jv o u v8 % ¢ S v PE Ve 0 u} o X > Z
description du comportemant au cours du stade secondaire. La suppression du régime-quasi
plastique aura pour conséquence une surestimation systématique mais trés faible du temps a
rupture.

Le tenseur des vitesses de déformat@iﬁi responsable de la déformation en fluage eslkié a la
vitesse de déformation équivalente telle que

00, ¢

Gé* 5

Y6i L L6

Ou 04 est le potentiel viscoplastique tel que
641 L &F) F 44

Ouds S o }vSE ]vs [ }H:JQ\,Iachrﬁrairﬁe effective scalaire, correspondant a la

}vSE ]vs A}v D] - Ve O e [pv u S ] p v}v Vv }luu P X Ve L
[uv &]S & [ }po u vS ]J}SE} %o A}v D]etenu o fait@Gueum U }u %o
microstructure du meériau est homogeéne.

La déformation permanente se produit lorsquig ;> 0.

i S }vv % E pv o0}] SC% E}ES}VX /0 [ /£ % E]u

BAI
L6 L -5 Al A
€4
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é, la contrainte de référence et 4jest un paramétre du matériau correspondant avitesse de
déformation du matériau pour une contrainte appliquée égale a la contrainte de référence. La
}vEE ]vs E (E v 3 (1A inlt DW ve $}us of Spu

>[ }uo u v3 Ale }%0 *3]<pu % }UE 0 u Vv]eu e Z usS o }JvSE JvS ¢ ¢
451D =4rs; E341ksEATIFE>L; 0
Ou 4r 4 5 34 £t >sont des constantes €T la déformation cumulée irréversible.

> e« lv § Eu o[ <u S]}v CE % E « vS o] E&}u]ee P ol ] & o]
fluage.

2.4.2 Procédure de calcul par éléme nts finis

Le modéle a été implémenté dans le logiciel de calculs par éléments finis Zef@dsson and
Foerch, 1997)

> e]Jupo S]}v o oo ]e 5§ 0[}%S]u]e S]}v e % E uSE -+ Y u} o }v
élément linéaire a intégration réduiténéaire intégration réduiteen deux dimensions. Une force est

Ju%o}e MV v u U v (Eipure2-58ul& déplacement est mesuré au niveaudlip v

guestion.

y
[
» X
Figure2-53 W « Z u o[ o uvsS psS]o]e % }pE o eJupo 3]}vX

On impose que les déplacements se produisent dans la direction x a droite et dans la direction y
vers le haut. Une Z u [JvS PE S]}v Ju%eo] ]8 § ps]Jo]e X >[ 0 u vs 8§
e o}v o[ £ CX
243 V2t —"% tictte—<T f—<"e
Les paramétres du modeéle ont été identifiés par comparaison avec les courbes de fluage
expérimentales. Les trois essais terminég,ve] <gu O *¢« ] v *§ s ES] ]J& ~T1ii DW

utilisés pour optimiser les paramétreBans un premier tempdes courbes ddluage représentées
% @& o[ A}ous]}v o[ oo}vP u viIws (}& S|E&}vuus Bl.%%..(p[

2.4.3.1 Déterminati on de la vitesse minimale de fluage
(Jv [} S V]E pv % E u] E %% E}A]Ju S]}v £ led parametres deop P u v
o[ <pu 8]}v i }vs 8§ ineS o %}UE u} o] E 0 ¢ ¢85 < % E]JU JE « § -
E]A vS o A}o[p®Id¥vP u v3 v (}v 3]}ve Ut S U%oe O}Ee = UE % E u]
est:

AR LLL AEAISF S @AE AP eq.1
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iAA S o[ oo}vP u vS Aucepdlpddd a la déformation instantanée induite par les

déformations élastiques et plastiques suite au chargement en fluage. Le ténseF A T @~A

décrit le stade primaire de fluage,i8orrespond a la durée du stade primaire Afcorrespond ad

Al ..

> ¢ (E ep0S S

(opn P o

o[ ip*S u v§

]JE X >[ iges u vS§

* % E U SE * %}UE Z <[TableayE

. }um_%o S E

2-22
Contraintes Temps a <8(%/h) <{%) 1(h) <y(%)
(MPa) rupture (h)
200 24239 3,27.10° 0,62 1324, 0,46
210 15256 2,50.10* 0,81 629 0,25
220 6337 6,67.10" 0,60 258 0,2
235 2037 2,11.10° 0,43 81 0,25

Tableau2-22: ajustement des parameétresé. <; 1, <yen fonction des essais de fluage & 550 °C.
Une premiére approximation de la vitesse minimale de fluégest ainsi obtenue. Cettdonnée va
enep]S % Eu SSE [] VvS](] E o+ USE *» % E u SE » pu} o X
hv % @E u] E A o pE v ¢§ S]Ju deY%a \@eS$eHe fluage Aininedd ku
fonction de la contraintgFigure2-54). La valeur de n obtenue est évaluée a 18. Cette valeur est fixée
dans un premier temps.

Figure2-54: évolution de la vitesse de déformatiominimale en fonction de la contrainte nominale.

2.4.3.2 lIdentificationde };m, w,. et "~
Les mécanismes de déformation en fluage secondaire sont modéksphteune loi de type
Norton:

. BF 44 .
YQL-*OATA"%
A
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biE % E » v8 o] E}u]ee Btelqe] | E ~Z
4520 =3iksFATIE>U0L;0
[ % @E » 0 ¢+ JUE - (op P o oo l& stade secendaire débute
pour des niveaux de déformation proche de 3%.
A p = 3%, le stade primaire est pratiquement terminé, gqjts= 0,99 *34 »

44,5099 %345 34 kSEATIE>Urédu;o

[} 1
. 6(1:54
Soit > L PR,
b=154

Pour p = 3%, on considére donc qdg C34 = €, est fixée a 150 MPa.

[}
. EF 345
\@L-*OATA%
i
5
L5 -
B L% aF3i.
4
(Jv [ *3]Ju & o A o p@E34le% valeurs déHa contrainte vraie ont été tracées en

fonction de la vitesse de déformation minima@ telle que(Figure2-55) :

€asoudgbisEU ;

Les contraintes vraies sont utilisées du fait que le calcul numérique utilise un formalisme de

grandedransformations.
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(h?)

Figure2-55: évolution de la vitesse de fluage minimale en fonction de la contrainte vraie.

S[ <p §]}v. o E}E  «<¥ = Py0019xBl 4.

Jve]U o (E *pH0S S % (Eu SS vS [} S V]E PV % E u] et Ue% E} A ]Ju
34 tels que:

Wi, "
L -0,0039

u

et
WUYa
be L oua

Aprés avoir obtenu une premiére approximation des paramétesé&3 £t - 4 Ll€e logiciel réalise
0[}%S]ule S]}v o ] o }JUE ¢ A% E]Ju vS 0 X

>[}%S]Jule S]}v § (]85 v MAE S % *X Ve UV % et] (HOS u% U o0 o
S (]J£ <« S 0[}%S]u]e §]}v S (n]Bans urESecondsterdps,ua ¥ a@eur de n a été
(14 S 0[}%S]u]e S]}v §8 (}]* S PoBu@dt<ilip HMAE % E u SE -

> u §Z} [}%S]u]e §]}v puS]o]e de LegenbegMaddliprdt, implémentée dans le
o}P] ] o pu>}EX > o0}P] ] 0 ipeS o0 ¢ % E u S@EuadratiquegjtréHes E un]E
courbes de fluage simulées et les courbes expérimentales.

Les parametres du modeéle de fluage a 550 °C obtenu suif@ ZolSJu]e S]}v ¢}vS % E * vS «

Tableaw2-23
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Paramétres identifiés Pare_lm'et,r es
optimisés
e E (GPa) 130 130
Propriétés élastiques 0.3 0.3
: 444 $MPa) 0,001 0,001
viigz)oplf:si%guee 34 &MPa) 60,23 49.8
> 154 336
T 6,44.10° 8,33. 10/
Ecoulement ART)
viscoplastique Ja e 18 13,75
€1 AMPa) 150 150
Tableau2-23: % & u SE « P u} o }u%}ES u vs v (op P ARl £ <pE of] ] & &

2.4.4 Reésultats des simulations

Les courbes simulées avec le modele de comportement obtenu sont comparées avec les courbes
expérimentales sur |gigure2-56

Figure2-56: courbes de fluage expérimentales et simulées du métal de base a 550 °C.

[ %o & « ¢ }@uCEu}leWb < uo0 E %E& « v§ E o[ }HOo u vS p 8§ %0 CE Ju
de maniére satisfaisante.

Le début du stade tertiaire est prédit un peu trop tét. Les temps a rupture sont surestimés.

Les temps a rupture obtenus avec les simulations sont compakex ceux des essais
expérimentaux en fonction de la contrainte appliquée, s|Fitpure2-57
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Figure2-57 : contraintes en fonction des temps a rupture des essais simulés et expérimentaux sur le métal de base.

Néanmoins, la surestimation des temps a rupture par les simulations ne constitue pas un obstacle a
la présente étude dania mesure ou la rupture du joint ne se produit pas dans le métal de base.

>[ AJopus]}v « A]S e ¢« u]v]u o o (opu P e JUE < cJupo o+ e}V
temps a rupture, aux données expérimentales sur le métal de base issues de let@ésele et de
la littérature. Ces données sont comparées sur le graphique de Monidnamt de IgFigure2-58
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Figure2-58: vitesse minimale de fluage en fonction du temps a rupture.
> e Jvv e % E}A v v e sJupo 8]}ve ¢[ o]Pv v8 0o o}vP [uv u'u E )
contraintes considéré, la pente de cette droite semble paralléle aux dmnrexpérimentales.
Cependant, les données sont décalées puisque les temps a rupture sont surestimés.

2.4.5 Conclusion
Un modeéle de comportement viscoplastique du métal de base non détensionné a 550 °C a été
établi et validé. Dans le domaine de contraintes expldr o u} o E]S }EE S u vsS o[ 1}
v (op P H usS E] uX > ¢ S U%oe EUWBSUE <}vS v vul]ve cuE SJu -
dans la mesure ou la rupture du joint soudé ne se produit pas dans cette zone.

Le modele sur métal de base ndétensionné sera intégré dans le modeéle du joint soudé complet.
Les examens métallurgiques ont montré que les parameétres microstructuraux des métaux de base
détensionné et non détensionnésont similaires. Ainsi, les comportements en traction et en fluage
des matériaux sont considésécomme comparables. Le traitement posjpu P v[ % ¢ u} ]J(] o
comportement mécanique du métal de base.
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3 Etude des joints soudes :

caractéerisation microstructurale
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3.1 Lesjoints soudés

3.1.1 Composition chimique

Les codes fournis par l'autorité de slreté nucléaire imposent le procédé de soudage Tungsten Inert
Gas (TIG). Il s'agit d'un procédé de soudage npatses.

Cette technique permet d'assembler des pieces d'épaisseur importante tout en obtenant un joint
soudé ne présentant pas ou tres peu de porosités.

Pour cette étude, deux joints soudés ont été réalisgs > }E S} E e d Zv]<p e [e*uoO
(LTA) du CEA,partirde HAE % E} H]Se [ %o %bAEISs dopipaRitiorssedont données dans
le| Tableau3-1

x BOhlerP92IG pour le premier joint qui sert aux premiers essais de fluage et aux essais de
fluage a long terme

x Thermanit MTS 616 qui sert potous les autres essais et qui est donc le principal matériau
o[ Sp X

C | Mn| P S Si| Cr|W|Mo| V Al Ni Nb | N B

Thermanit
0,099 0,73/0,0100,004 0,25| 8,64(1,72| 0,49|0,198 0,02 | 0,50 |0,0640,042 -
MTS 616
Bohler
0,109 0,46|0,0080,001 0,38| 8,76|1,55| 0,40|0,201 - 0,53 | 0,06/0,044 -
P92 IG

Tableau3-1 W }u%o}e]S]}v Z]Jul<pg ~ Vv QU ee]<pu » . MAE % E} p]Se [ %o %} ESX

Le métal d'apport a approximativement la méme composition chimique que le métal de base
(Chapitrg2.1.) u ]J» v }vS] vS %o ¢ [ i}usS 1E X

3.1.2 Réalisation

Le joint soudé de I'étude provient de l'assemblage par soudage TIG de deux tubes en configuration
bout & bout de longueur chacun 150 mm. La forme du chanfrein est en "V" a double pente avec un
talon de hauteur 1 mmLa torche de soudage est fixe au desdas tubes a assembler qui sont en
rotation.

Trois phases de soudage caractérisent la réalisation de la soudure : le pointage des tubes, la passe
de racine et le remplissage du chanfrein.

Les conditions de soudage retenues sont rassemblées ddrbleau3-2
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:}]vs e}u A % E} pls :}Jvs <}p A % E} puls
IG Thermanit MTS 616
Phases de Po&rgsge Passe de | Passes de Po&rgsge Passe de Passes de
soudage tubes racine remplissage tubes racine remplissage
Mode Mode Mode Mode Mode Mode
Mode manuel, manuel, manuel, | manuel, | automatique,| automatique,
courant courant courant courant courant courant
continu continu continu continu continu continu
un mélange
de 100%
Gaz de Argon Argon Argon Argon Argon d'argon et de
protection (100%) (100%) (100%) (100%) (100%) 70%d'argon
avec 30%
d'hélium
o Entre 200 et
Intensite, \ 120 2170 220A, 1LV 5304, entre
tension et 120a 170 A, N - et 10
. - R . A,5a9 ) 115et 12V
vitesse de 5a 9 cm/min . cm/min.
soudage cm/min et entre 9 et
g 10 cm/min
Quatorze
passes de
remplissage
Assemblage Assemblage| nécessaires
préchauffé a préchauffé a| pour remplir
210°C, avan{ . ,. 210°C, avant] le chanfrein.
Vingtdeux .
cette passe. cette passe.| La séquence
g passes de ;
. Température . Température de
Température remplissage )
. entre passes . : entre passes| remplissage
minimale et . nécessaires )
nombres de - maintenue our - maintenue est
asses entre 210 et rer?w lir le entre 210 et | composée
P 250°C Pir 250°C d'une passe
. s chanfrein. . .
jusqu'a la jusqu'a la par couche
derniére derniére pour les 3
passe de passe de premieres
remplissage. remplissage.| passes puis
deux passes
par couche.

Tableau3-2 : procédés et conditions de soudages TpGur les deux joints

Plus de détails sur le procédé sont donnés dandossier des Techniques dedi€nieur intitulé

Soudage a I'Arc

e u

cette zone.

EIPE %Z] »
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derniéres passes de soudage sont visualisables. On distingue une microstructure plus grossiere dans



Zone

fondue
Métal
de ZAT ZAT Métal
base de
base
a)
Zone
fondue
Métal Métal
de ZAT ZAT de
base base

b)

Figure3-1 W u E}PE %Z] » + i}]v8e e} U +dA EUER N8 "JiBo %I ESA % E} pld [ %o
P92IG.
Les valeurs de résilience (KV) requises pour des aciers de nMaocrWMoVNDb2 selon les
normes ASTM sont de 4bcm2dans le sens longitudindles valeurs de résilien¢KV)des produits
[ %o %quEl8 la zone fondusont de 41 J/lcm#a 20 °C.Elles sont donc en accord avec les
spécifications.

>« Ao uE- E <]Jo] v e}v§ o[} E & di X 00 ¢ }EE %}V \
Andrén et al., 1995 [Andrén et al., 1995] pour les aciersl®r. Cette valeur est relativement basse

§ 35 0] 0 % E vV ES Jve 0 u vSe S 0° <p O &E }v U o v]} |
P ouvs o ZEIU €, pe & 8§ :} ZpueX >[ i}pus ES Jve 0 U vSe
manganése ont poE (( 8 [ pPu vd E o+ A o uE- S§v ]§ X E vu}]veU
o uvde }JA VS ISE JVEEE0 *U %}pE A]S E o pues v]s E A E-]
que:

Dv = E] GiUfi 9
E] GiUd 9 veo uSo .
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E] G i9

Vallourec & Mannesmann [V&M, 2000] indiqgae les valeurs de résilience du métal fondu sont

o[}E &

> ¢ % E u SE -

durée du PWHT. Par ailleurs, des passes de soudage plus fines amélioreront également la ténacité

Ve O [ l%o%o(}CEé

Al

[Heuser et Jochum].

U S u% €& SPE u ] vs X

tp P S SCE ]S uvs §Z CEu]«p

La température entre les passes doit étre comprise ent@ 2D et 350 °C.

v }uSCE

U o i

}1vE 11§ E (E}] ]E ipe<gelca dee 180 UG paEr ueE lae

transformation martensitique soit complete.

Les soudures subissent un traitement pessudage (PWHT) qui consiste en un revenu a 760°C

pendant une deée variable selon I'épaisseur. Wt,d e« i}]vSe <}
760°C pendantd Z %o }uE o0 i}]JvSsS }u A % E} U]S [ %38 paHrSle diat /'

ju A

Ce traitement permet de rether les contraintes induites par le soudage et la deuxieme

% E} U]E [ %%} ES dZ Eu v]E DA™ 610

transformation martensitique.

}JA vE 1SE
propriétés de tdacité souhaitées. Les valeurs de ténacité augmentent avec la température et la

up feggnu a *$§

3.2 Caracterisation microstructurale de base des joints
soudés.

3.2.1 Hétérogénéités microstructurales

>[}% & S]}v
ligne de fusion. Sur une section de métal de base le long de la ligne de fusion, la température
maximale atteintevarie de 750 a plus de 1400 °C.

Grace a des essais de soudage instruméRitgufe3-2(a)), Bauer et al. [Bauer et al., 2010] ont pu
réaliser une cartographie des distributions de température vues par le métal au cours du soudage
Figure3-3). L'opération de soudge a été réalisée sur un acier Gra@e Le procédé utilisé est le
}p P uvpo

joint soudé de |

a)

tp P Jv p]S pv  pPu vs S]}v  de baSepbachd&ds jaE

of E X Y]Vl %o e o lu P }vs

H-igure3-2

D), on estime la largeur de la ZAT a environ 5 mm.

S

%0 %0 0] < U

b)

Figure3-2: a) mesures de températurepar 15thermocouples positionnés a différentes distances de la ligne de fusion.

b) Macrographie du joint soudé.
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Figure3-3: distribution des températures maximales atteintes au cours dioudage [Bauer et al., 2010].

Ainsi, différentes transformations de phases se produiderg du soudage, liéeaux différents
cycles thermiques subis [Mythili, 2003t en particulier en rapport avec les températures de
transformations Acet Ag, quidépendent a leur tour de la vitesse de chauffagesi, différentes
microstructures sont observables dans le joint soudé.

Les hétérogénéités microstructurales sont révélées pacrtographie de duretédes deux joints
surlal Figure3-4|et Ia|Figure3-5| Ces cartographies ont été réalisés au Laloratoire des Techiques
[ *«u o0 P ~>d X

HV1

2 mm

Figure3-4 W ES}IPE %o Z] HE § Hit]vs <}lu A %k géénsipniieeptES dZ Eu v]sU
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HV1

Figure3-5: ES}PE %0 Z] HE S ML i}Jvs <}p A % E} puld [ %Bo%}ES WET /'U % E

Différentes microstructures sont observablesr ces macrographiedepuis le centre de la zone
fondue jusqu'au métal de base.

Les trois zones principaléaditionnellement distinguéedans un joint soudé sorEFigure3-6 :

X La zondondue.

X La zone affectée thermiggment (ZATYui est une zone ola microstructure
du métal de base est affectée par un chauffage lodauwcycle thermique.

X Le métal de base.

Figure3-6 : schéma du joint soudé.

Une filiation de dureté a mépaisseu du joint soudé et sur une moitié seulement, a également été
réalisée(Figure3-7). Cette filiation de dureté est complémentaire a la cartographielaadureté a
été mesurée sur une plus longue distance dans le métal de base
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Figure3-7: filiation de dureté surune demio}vPu pE& p i}Jvs «}jp 'GE 87 A % E} uU]S [ %% }ES dZ
ami-épaisseur.

[ %o E ¢ 0 -« ESIPE % Z] - ME S U o« 0 &GP pE- e I}v o ((
particulierement des zones adoucies, sont similaires.

[ % E|Figure3-4| laFigure3-5|et la[Figure3-7| la zone la plus molle, appelée zone adoucie, a
pv - pE S 0[}E& @. Cettd zbne se situe dans la ZA&s largeurs des zones adoucies
sont comparables entre les deux joints soudés (1 a2 mm).

> usSo . VRY; L @N 20 Hu#]5 HW U [ %e€tartographis. La filiation
de dureté révele néanmoins que la dureté continue de croitre dans le métal de basEs<pu o[}V
[ 0}]Pv p i}]wefaméint plidt une valeur proche de 230 HY

Le gradient de durté entre le métal de base et la zone adoucie est inférieur au gradient entre la
zone fondue et la zone adoucie. En particulier, un fort gradient de dureté est observable dans la
FGHAZ.

Les cartographies de dureté métent en évidence les différentes passes de soudage dans la zone

(v u X v (( 83U o %% 0] S]}v * %o e o s ee]A ¢« VSEE ]Jv pvV HPu
des msses précédentes, favorisant un recdé la microstructure des passes inférieures. Ainsi,

[ % E + © ES}IPE %Z] U o HE § 060 Et\280( HvluLesAéw@itiony S E 1
microstructurales dans la zone fondue lors du soudage seront détaillées par la suite.

Pétry et al. [Pétry et al.,] ont également réalisé une filiation de durgt@gv i}]vs «}p 'CE oTuU
réalisé par un mcédé de soudage a I'arc SMAW. Aprés un détensionnement de 2h a 70 °C, |
HE S HusSo o o5 0 {3 (Ea @ureté dahs la zone fondue varie entre 240 et

260 H/1. La zone adoucie atteinine dureté proche de 190 iAl.

La dureté dans la zone de plus faible dureté, la zone adoucie, est donc réduite de 15% par rapport a
0 ME S M uso e X [ % @& « 0 ° ESIPE %Z] « S o0 * (]Jo] 8]}ve
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zone est estimée entre &t 2 mm.On remarque une dureté particulierement élevée de la zone
(Jvu o pA i}vSe of Su X

3.2.2 Microstructures a différentes échelles

Mythili et al. [Mythili et al., 2003fécrivent la microstructure @ la zone de métal fondu avant le
traitement de détensionnement,comme une zone constitué& la fois de grains primaires
austénitiques de forme colonnaireet de grains plus équiaxes. Les zones constituées de grains
équiaxes ont subi un recuit lors du dépb6t de la passe suiva@tdte zone correspond B
microstructure du joint qui a subi des températures supérieures au liquidus et qui a été refroidie
rapidement.> 1}v (}v p (]S o[} i S [pv E S Edns Bjparti@lv3u S Joo

La zone a gros grains dans la ZAT (CGHAZ), a c6té de la zone fondue correspoédiandamns
laguelle la température maximalelargementdépassé Ac Ainsi, la transformation austénitique est
compléte et les grains austénitiques croissent, éventuellement limités par des précipités de NbC.
Mythili et al [Mythili et al., 2003] estiment la largeur moyenne de ces grains larges a 72 uym. A la suite
o[ u*S v]8]e S]}v }lu% o S § gpide, lgGtiuctliire augressgrans présentupe
précipités [Kasl et al.,, 200%] ~ poO-e &S ]Jve E V[}vS %o ¢ § Jeleg ue o0} E-
détensionnement qui suit entrae la précipitation des gros carburesd[Spigarelli et al ., 2002].

Apres le dénsionnement, la CGHAZ est la zone ou la densité de grosses particules est la plus
faible. La densité de dislocations est élevée et de fins précipités intragranulaires sont détectés, en
particulier des carbures de vanadiulres carbures orgrécipité au cars du cycle thermiqufKasl et
al., 2009] La taille des sougrains est plus élevée que dans le métal fondu et le métal de base [Kals
et al., 2009, Jandova et al., 2009]. La microstructure de la CGHAZ est observatEigurelzs]

[ %o @E& ¢« 0 u] E}PE %Z] U }v A op o0+ 35]Jooes [V ]vVe PE ]Jve pes v]

Figure3-8: Micrographieoptique de la CGAZ p i}]vs <}pu A % E} pld8 [ %%} ES dZ Eu v]s Dd”
Plus loinde la ligne de fusignon observe une zone soumise a une températoraximale
[égérement supérieure a Acla FGHAZ. A cette température, au cours du cycle, de fins grains
austénitiquesgerment a partir des joints de forte désorientatigilasegawa et al., 20D9La
transformation austénitigue est complete mais le temps de maintien inférieur et la température de
pic plus basse semblent avoir empéché la croissance des grains. La taillsmendgeces petits grains
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mesurée par Mythili et al. [Mythili et al, 2003] sur un acier-9KIo° est de 18 pm. Abe et al. [Abe

et al., 2007] estiment la taille moyenne de grains de la FGHAZ d'urdaci&raded?2 inférieure a 10

pm. Le joint de son étude*S (}EuU % & o[ ** u o P S€o0 ¢« v ] E- i uu
procédé de sndage Gas Tungsten Arc (GTA) avecameegie de soudage de JokJ/cm.

La microstructure de la FGHAZ est observable aunicrographie de IfFigure3-9| Il est difficile
[ *SJu E 0 * S ]Joo ¢« [V ] Vve PE Jve peS V]S]cp ¢ % ES]E

(723
(V)3
.

vy

Figure3-9: Micrographieoptique de la microstructure & laFGHAZ
LalFigure3-10|présenteune cartographie en IPBr{entation de la directiorcirconférentielle du
tube dans le trangle standard du cristal de structure cubique centrd&)cartographie en contraste
de bandes associée et quelques figures de pbles. Les dimensions de la cartographie sont de 123
um*117 um. La cartographie a été réalisée avec un pas de 150 nm.

a) b)

20,356Mn, 0,072C, 0,021P, 0,265Si, 0,008S
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Figure3-10: cartographies dda FGHAZ a) en IPF, bn contraste de bandeet c) Trois projections stéréographiques en
isodensité.
Les tailles de blocs dansH&HAZont inférieures a celles mesurées ddas autres zones du joint
etp X > S ]Joo u}C vv * 0} e u puE ‘nE SS ESIPE % Z]
intercepts horizontaux estdé U606 Ru ~tgge vali &,7um). Le choix de la méthode de mesure
de tailles de blocs et des parametrde dépouillement a été présenté dans partie Les
(JPpE - %0 € 0 0 &', * V[]V J<H VS %o S ESPE % ES] po] E X

Au cours du cye thermique de soudage, les fins carbures se dissolvent a nouveau dans la matrice.
Cependant, le faible temps demssaged hautetempérature dans la FGHAZ empéche la dissolution
complete de certains gros carbures. Geuxestent sous forme de carbures aiveau des anciens
joints de grains austénitiques de fortes désorientations [Hasegawa et al., 2B09aison du
grossissement des carbures et de la faible densité de dislocaliomgcrostructure de cette zone est
restaurée en une microstructure de ®grains polygonaujors du traitement de détensionnement
consécutif[Kasl et al., 2009).escarbures nouvellement formés a partir des anciens carbures non
dissous, ont grossi. [Spigarelli et al.,, 2002, Hasegawa et al., 2009].efficacité en tant que
stabilisateurs de la microstructure est réduite [Jandova et al., 2009].

Ainsi, dans la FGHAZ, on observe une structure degrairss de forme polygonaligure3-11). La
taille des sougyrains est plus grande que dans les autres zones du joint soudé. Cette zone présente
une grande quantité de grosses particules mais la densité de fins carbures edlilpiigjfie dans la
CGHAZ [Kasl et a2009.
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Figure3-11: cliché en champ clair de la sogsructure de la FGHAZ
> &', *U I}v (] 0o % ]Jee HE ~ vEE iUl § fuuebn flijagesdés » o 0]
joints soudés en acier Grade 92 a 550 °C et son comportement en fluage ne sera pas modélisé en
Sv3 cuy S oX WIHE 885 €& Je}vU o u] E}SEY SPE V[ % * (]S o[} i &

<

Plus loin de la zone de fusioon trouve I'NEIAZ, a proximité du métal de base, zone soumise a une
température maximale comprisentre Ag et Ag au cours du soudage. La martensite revenue est
partiellement transformée en austénite au cours du cycle thermique. La température est trop basse
et le temps de maintien trop court pour permettre une dissolution compléte des précipités [Jandova
et al., 2009]. La microstructure de cette zone est observabldasmicrographiede IfFigure3-12]

Elle est constituée de paquets et de blocs de lattes, et est trés similaire a la microstructure du métal
de base a cette échelle. Xue et al. [Xue et al., 2012] ont également constaté la ressemblance des
u] €}*SEPY SPE ¢« pu sSo » rvées suodlés mictbgfaphies optiques.

Figure3-12: micrographieoptique de la microstructure d o HAZ
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B. Kim et B. Lim [B. Kim B. Lim, 2008] ont évalué aniQa taille moyenne des anciens grains
austénitiques dans la FGHAZ eta R o 3§ ]Joo u}C vv e v]ve PE Jve ve o[/,
] & WOTX > % E} pslole ¢S o0 e}p P o[ & o[ o SE} vE}

Dufatdesa & o 3]A (] o s v (op P U o I}v (v E]H S EJ]18]0M}
approfondie, détailléalans la partig8.3

3.2.3 Densité de dislocations dans les différentes zones du joint soudé

Les densités ddislocations varient [puv  1}v oqu joinEsoudé [Kasl et al., 2009, Jandova et
al., 2009].

Jandova et al. [Jandova et al, 2009] ont mesuré la densité de dislocations dans igesmigans
les différentes zones fin joint soudéGrade91 aprés WHT (750°C pendant 2h3ablead-3). Les
mesures ont été réalisées sur des micrographidgenues par microscopie électroniquen
transmission. Le métal de basegadt été austénitisé a 1050°@endant 1,5 htrempé a I'huile pis
revenu a750°C pendant,3h.

Zone du joint soudé Densité de dislocationsnf?)
Métal de base 2,7.16%
CGHAZ 2,7.10*a6,4.16"
Métal fondu 1,0.10%a1,9.16*

Tableau3-3 : densités de dislocations dans différents zones d'un joint souBkade91 [Jandova et al., 2009].
Les densités de dislocations dans le métal de base et dans la zone fondue sont similaires. La CGHAZ
est la zone qui comportla plus grande densité de dislooattis.

Les sougrains dans la FGHAZ et I''CHAZ wéstpauvres emlislocationsLdFigure3-13fillustre ce
constat : la densité de dislocations dans I'CHAZ est nettement inférieure a celle du métal de base.

1pum

Figure3-13: Micrographies MET en champ clair de I'évolution de la microstructuhengoint soudé Grade91 a I'état de
réceptiona) métal de base, ICHAZ, et)anétal fondu [Watanabe et al., 2006].

3.2.4 Précipités

Vivier [Vivier, 2009] a montré que les précipités dangoint soudéGrade91 de forte épaisseur
~ %o (E } lp P o[ E spntldu@Emertype que ceux observés dans le métal de
base. Les MX sont toujours répartis aléatoirement a l'intérieur des lattes.
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Vivier [Vivier, 2009] a tenté de mesureslailles des deux types de précipi{,:G et MX)dans la
CGHAZ d'un joint soud8rade91, par des observations au MEB sur répliques extracm
. Lestaillessont comparables a celles mesuréns lemétal de base. Il évoque des difficultés
rencontrées pour régpérer les précipités de petitiille, ainsi il n'a estimé que les tad#l maximales
de chaque type de précipités. Les plus groagysont estimés a 600 nm et les plus gros MX a 40 nm.

Figure3-14: estimation des tailles de quelques précipité@bservés surépliques extracties (MEB) CGHAZ [Vivier et al.,
20009].

Des observations au MET lui ont permis de caractériser la forme des pré{iiiféseg-15).

Figure3-15: Micrographies MET sur répliques extractivpeglevées dans un joint soudé en acier Grade[9ivier, 2009].

Les MG sont de forme allongée, probablement en forme de batonnets et les MX de forme
circuldre, supposés sphériques.

3.3 Caracterisation microstructurale de la zone intercritique

331 f'f..—x"<eof—<'e o Zix..St7272% t— ,Z'... t1 Zf-——1%-

ve 0 e<ulsd ol 4 U o[/, « « E %% o I}v Ju] X E}lpe A EC
température maximale subie péa zone adoucie au cours du @yde soudage se situe effectivement
dans le domaine intercritique.

Cette partie présente une étude comparatigaantitative des microstructures dealzone adoucie
et du métal de basealétensionné o[ Z oo H o0}eX >¢}SiS Sdé casactériser la
microstructure de & zone adoucieet plus particulierement de déterminer les différences
u] E}+3EpN SUE o « VSE o imterpreter 1€} wifiéreates de propriétés en fluage. La

& S &E]- S]}v «ur«es cartographies EBSD.
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Quatre cartographieEBSDle la zone adoucie ont été réalisgasur caractériser les blocs de lattes
Leurs caractéristiques sont données dad§d&>leau3—4| Les cartographies de la zone adoucie sont
repérées sur la cartographie de dureté du joint so{Eigure3-16

Zone Nom de la W e [V OCe Dimensions de la | % de pixels non
cartographie (grille carrée) cartographie indexés
(HMxpim)
Zone adoucie ZA1 150 165,6x159,6 5.4
7A2 150 134,85¢135,75 130
ZA3 150 163,65¢<102,15 3.0
ZA4 150 156,75<124,8 58
Tableau3-4 : cartographies réalisées dans la zone adoucie i}]vS <} u A % E} U] [ %% }ES dZ Eu v]S§ I

Figure3-16: cartographie de dureté du joint SoudéA % E} U]S [ %o %0} E S d ZLEE pointkhodslindiguent
o[ v E}]S}Toe ESIPE %Z] « ~ }vs § & o] X
LedFigure3-17)a 3.20 présentent les différentes cartographies réalisées dans la zone adoucie. Les
E S E]*S]<u . ESIPE %Z] U 0o %E} pE [ <u]*]S]}v § cC

sont identiquesa celles utilisées pour le métal de base et décrite danshiitre[2.2.1.7 De la
méme maniére que pour la caractérisation microstructurale duahée base, pour chaque zone
sont données les cartographies en IPF (orientation de la directioonférentielle du tube (axe du
cordon) ve o SE&] vPo <35 v & B E]J*S o *SEN SHE M ]<u vSE
contraste de banded.es artographies des désorientations des grains et les figures de pdles sont
également présentées.

La surface de la cartographie ZpEiglre3-17) présentedes rayures. Ces zones ont été mal
Jlv. £ « § }vs (15 o[} i 8§ [puv SE ]S u vsS % ES] po] & ve o[ § %
apparaissent en blanc sur les cartographies. La présence de ces défauts ne modifie probablement pas
les distributions de tdits de grains obtenue®ar conséquent, cette cartographie a été gardée dans
la base de données analysée
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[ %o E - . ESIPE %Z] » S 0 -« ES}IPE %Z] « (]85 ° ve 0 u S o
notable de morphologie des blocs entre les deux zones*s }ve3 § X Kv } « EA puv u}E %oZ
en lattes, caractéristique de la microstructure martensitique.

La cartographie ZA2 semble présenter une morphologie légérement différente, des blocs plus
«arrondis». Cela est lié au remplissage des points nalexés, estimés a 13% du nombre total de
points. Le nombre de points non indexés est relativement élevé par rapport a la plupart des autres
cartographies. §3§ ESIPE % Z] Stus (}]e 8§ Jve EA % }UE o Su XS
blocs.

Certainescartographies ne présentent pas de texture particuliére. Cependant, les figures de poles
des cartographies ZA2 et ZA3 présentent des ensembles de maxima. Ces deux cartographies
}v8] vv v8 % 4 [ v ] ve PE ]vlees magima) appararssent du fales relations

[E] vS S]}v VvSE o pes v]s S 0 uES vel]S U ]e v *}vS %E} o0 L
o[ ve u o o § ESuE o I}v ju ] X

Les cartographies des désorientations aux joifdsec seuil bas a 5f¢velent une prépondérance
des joints désorientés de plus de 40°, comme le ptdaagelation GT.
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a)

b) c)

d) e)

f)

Figure3-17: cartographies de ZAW +« v /W&U « v VvPo ¢ [ po E § v Cartopreplie des grains v X
détectés en couleurs aléatoires. e) Cartographies des joints désorientés de plus de 5° (en noir), 10° (en rouge) et 40°(en
vert). f) Trois projections stéréographiques en isodensité.
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a)

b)
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b)



e)

f)

Figure3-18: cartographiesde ZA2V « v /W&U + v vPo ¢ [ po & § v ¢ }VSE °§
détectés en couleurs aléatoires. e) Cartographies des joints désorientés de plus de 5° (en noir), 10Adehet 40°(en
vert). f) Trois projections stéréographiques en isodensité.
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a)

b)

c)

d)
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e)

f)
Figure3-19: cartographiesde ZAWV ¢« v /W&U + v vPo ¢ [ po E § v Cartogrepliie des grains v X e

détectés en couleurs aléatoires. e) Cartographies des joints désorientés de plus de 5° (en noir), 10° (en rouge) et 40°(en
vert). f) Trois projections stéréographiques en isodensité.
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a)

b) c)
d) e)
f)
Figure3-20: cartographies de ZAWN +« v /W&U « v VPO ¢ [ po E § v ¢ }VSE -3 Y

détectés en couleurs aléatoires. e) Cartographies des joints désorientés de plus de 58i@nl@° (en rouge) et 40°(en
vert). f) Trois projections stéréographiques en isodensité.
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3.3.1.1 Etude des distributions de taille de blocs dans la zone adoucie

Les distributions de tailles de blocs de la zone adoucie, mesurées par la méthodmidesepts»
horizontaux sur les quatre cartographies, sont comparées ~ Les courbes tracées
correspondent aux fonctions de distributions cumulées. ¢ (E] o[ ve u o e }jvv
concaténées a également été tracée, et appelée par la sutetah

Figure3-21: distributions destailles de blocs mesurées sur les quatre cartographies de la zone adoucie, comparées avec
la distribution de lasérie ZAtotal.

> e Jvc ]eSE] uS]}ve }vS SE ¢ % E&} Z ¢ O ¢ UV * e USE X >
[ Z vS]oo}lvv P [upv EHSpB E& % LR Rs@rtoguaphies seraient de dimensions

et ((]* uu v8 PE v * %}pE E]J]E [pUv UV] E E %E « v3 3]A o ]
dans la zone adoucie.

Les parameétres statistiques des séries de données de tailles de kldaszdne adoucie, évaluées
par la méthode des intercepts», sont donnés dans|Eableau3-5

Cartographies | Nombre de Moyenne Ecat-type Coefficient Valeurs
blocs ~..Uue ~..Uue [ *Cu §{ minimales/
mesurés u A£Ju o A
ZAl 1110 2,5 24 23 0,3/212
ZA2 575 2,6 2,6 3,1 0,3/22,7
ZA3 1003 2,2 2,5 2,8 0,3/25,2
ZA4 1318 2,3 2,3 24 0,3/19,2
ZAtotal 4006 24 2,4 2,6 0,33/25,2

Tableau3-5 : différents parametres statistiques évalués pour chaque série de données de tailles de blocs de la zone
adoucie.
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On constate que les moyennes et les éstypes de chaque série de données sont trés pescite
qui suggeére des allures de distributions analogues.

> e } ((]]1vSe [ *Cu SE] <}vS S}pue %}e]S](*X « 5 Joo - PE Jve
moyenne sont donc mesurées. Ce résultat est confirmé par les valeurs des bornes supérieures,
ne$s8 u v %ope PE v « <p 0+ Ao HE- u}C wviype. ]3]}vv -« ol &S

Comme cela a été évoqué dans la partie ou la caractérisation microstructurale du métal de base est

% E&  vS8 U e § o3¢ o5 §]eS]<p » }vE 8§ E o] ntre(dvdidributops. E o[ <
> (] ]o]8 e § o8¢ %}UE o S ]*SE&] us]}ve § Joo ¢ [ vS]S -
doute. Les résultats de ces tests sont donc reportés en annexe.

WIWE o -+pu]s o[ $§ dotalest cheidiE tommedistribution de référence des tailles de
blocs dans la zone adoucie.

3.3.1.2 Comparaison des distributions dans le métal de base détensionné et dans la zone
adoucie

Les deux distributions expérimentales de tailles de blocs dans leszdeex,ZAtotal et MB-total,

sont représentées en probabilités cumulées sur le graphique|Biglae3-22

Figure3-22: distribution des données de Miotal comparée avec la distribution de la série Zétal.

Les deux distributions sont trés proches, pratiguement superposées au vyHigula3-22| On
peut en déduire que les distributions des tailles de blocs dans ces deux zones sont identiques.

3.3.1.3 Tailles de blocs: conclusions
SE A E+ 385 % E u] E % ES3] tsodnt&Eté fdids. ] (( € vSe }ves
La représentativité des distributions de tailles de blocs dans la zone adoucie &aétie. La
plupart des cartographies réalisées sont de tailles suffisamment grandes et fournissent un
échantillonnage représentatif des distributions w@dles de blocs dans la zone adoucie. Les figures de
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%o€0 o i 8§ 0V %E ¢ VvS VS %o S ESPE % ES] po] E U o[]
* iU <U] ujvsE® <«yu 17 8§ o1 }v38] vv VS % U [V ] Vve PE Jve u°§
suggere<pt %o }pE } § V]E pv  ]*SE] pS]}v S ]oo - 0} ¢« E % @& * vS &
<U O ESIPE % Z] }u%o} ES M }u% [ v ] ve PE Jve HeS V]S]<p
distribution représentative de la texture du matériau, il est toutiefessentiel que la cartographie ne

présente pas une orientatiomorphologique % E ( € vS] oo $§ }v <u[ 00 }u%}ES %o
austénitique.

Les distributions de tailles de blocs dans le métal de base etldah}v M ] U uspu& « o]
de | méthode des «intercepts», ont été comparées.>[ Su V[ % o @E A o 1(( &
significatives entre lesleux distributions malgré le passage par la phase austénitidues tailles
moyennes de blocs dans le métal de base et dans la zone adoteigieb expérimentalement, sont
respectivement de 2,5 um et 2,38 pm.

3.3.1.4 Etudes des distributions de facteur de forme
Les distributions des données de facteurs de forme dans la zone adoucie ont également été
Ju% E ¢ VvEE 00 U ]Jve] <u[ A o <« E] -total (Bigwe323)ee u 0 U -«

Figure3-23: distributions des facteurs de forme mesurées sur les quatre cartographies de la zone adoucie, comparées
avec la distribution de la série Ztbtal.

Les courbese}vs SE ¢ %E} Z X > o ]eSE] puS]}ve = u o vS§ % E u] E A
méme distribution de probabilité de facteurs de forme en zone adoucie.

Les moyennes et écartgpes de ces cing distributions sont également trés proghableaus-6).
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- Valeurs
. Nombre de Coefficient .
Cartographies , Moyenne Ecarttype . minimales/
blocs mesurés [ *Cu §d .
maximales
ZAl 2131 2,4 1,3 2,3 1/11,1
ZA2 732 24 14 3,4 1/135
ZA3 1892 2,6 15 2,4 1/13,7
ZA4 2357 24 15 3,8 1/18,2
ZAtotal 7112 25 1.4 2,9 1/18,2

Tableau3-6 : données statistiques obtenues a partir des séries de données de facteurs de fdeni@ zone adoucie.

>+ Ao UE* %}e]8]A « ¢« } ((1]1v8e [+Cu SE] ]v]cuvs <p o ]e
valeurs de facteurs de forme relativement élevées.
Les résultats des tests statistiques sont présentés en annexe.
La série ZAotal sembleassez grande pour décrire les distributions de facteurs de forme en zone
u] eeve ((S [ Z v8]loo}vv P U g u}]ve <] o[}v }ve] E <«g o0
«homogenei ol Z oo <UL O<h ¢ VS Jv e u] €lu SE& <X coome «S ps]o]e-
distribution de référence pour représenter la répartition des facteurs de forme dans la zone adoucie.

Les distributions de référence des deux zones sont ensuite compigese3-24).

Figure3-24: distributions des facteurs de forme des séries de données de référencetdfdd et ZAtotal.

Les courbes sont pratiquement@erposées. Ce constat indique que les deux zones possédent des
géométries de blocs obéissant a la méme distribution statistique de facteurs de forme.
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ve &3 HE] U % ES3] o[ 0 U o & % E + v §]A]S e ]+3E]
dans lazone adoucie a été établie. Les cartographies sont suffisamment étendues pour étre
représentatives des distributions facteurs de forme dans les zones étudiées.

>[ Ju% E 3]A %% 0]<p UAE ]SE] us]llve ¢ }Jvv e ( 8 UE-
pas permis de mettre en avant de différences évidentes entre ces distributions. Les géométries de
blocs des deux zones sont similaires. Les blocs sont légerement allongés (facteur de forme moyen de
2,4 environ) sur ces vues en deux dimensions

3.3.1.5 Etude desdésorientations
Les distributions des désorientations entre les deux zones, métal de base et zone adoucie, ont été

tu% E  (]v § Gu]v & ¢[]Jo A£]3 ]8 e J(( E v - ve o[ P v u
dans la densité de soysints. Ces dewparamétres sont en effet aisément représentables, de

uv] & ud3tu 8] U A] o0 ¢ Z]*8}PE uu - *}E] vS 8]}v VSE % ]A
EBSD.

En premier lieu, les désorientations corréléeatre pixels adjacent®nt été considérées.

Les digributions des désorientations dans la zone adoucie sont présentées|§igure3-25| De
méme que pour les distributions de désorientations dansé&al de base présentées danspartie
22181« JuE * }EE *%}v V3 o[ VA 0} %o %o o Z]+*3}PE uu s+ e
largeur de classe de 1°. Les données traitées ont été seuillées a une désorientation minimale de 2°.

Figure3-25: distribution des désorientations corrélées mesurées sur tpstre cartographies de la zone adoucie.

ulu <pg % }uE of Sp (18 ve o u S o e Uoe° Z ps pE- o]
été pondérées par le rapport entre le nombre de données de la geafmhie considérée et le
nombre de données de la plus grande cartographiev o[} HEE vV e jeX
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Les courbes issues des différentes cartographies sont similaires et présentent la méme position des
pics de désorientationst des hauteurs relatives de pisenilaires

Ces distributions sont donc représentatives de la distribution des désorientations dans la zone
adoucie. Les séries des données de désorientations ont été concaténées et la série de données
résultante, considérée comme distribution de réfécerdans la zone adoucie, &stcoreappelée ZA
total.

Les distributions de référence du métal de base et de la zone adoucie, ont été comparées entre
elles(Figure3-26).

Figure3-26: distributions des désorientations corrélées des deux séries de donnéegdid et ZAtotal.
g uv  J(( E v <]P]J(] 8]A vVv[ 3}« EA o0 v@®bserve dgsflics tle3E] pus]

désorientations identiquesun grand nombre de désorientations inférieures a 5° (ce nombre variant

(}JE&S u vs J[uv ESIPE % Z] o[ USE U o - ESe v *}vS %o ¢ }ve]
pics autour de 55° et 60°. Cdsrniers sont en accord avec les désorientations prédites par la relation

[JE] vS §]}v “Toiarjo (@ TE

Les désorientations non corréléésntre tous les pixelsgntre les deux zones ont également été
compareées.

Les distributios obtenues pourtoutes les cartographiede la microstructure de la zone adoucie
ont été concaténée®t la distribution résultante est appelée Zdtal. Les distributions complétes,
appelées MBotal et ZAtotal, sont comparées sur le graphique dg-igue 2-18
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Figure3-27: distributions des désorientations non corrélées des deux séries de donnéegditB et ZAtotal, comparées
a la distribution théorique de MackenzieMacKenzie, 198b

M puv J((E V Vv}S o0 Vv[ *§ }ves § v E e MUAE ]SE] pS]tveX
De méme que la distribution des désorientations entre blocs dans le métal delaatistribution
des désoentations entre blocs dans la zone adoucie ne suit pas la distribtitémrique établie par
Mac KenzigMacKenzie, 1985]Les distributions présentent un certain nombre de sjmiists et un
maximum de désorientations situé vers-66°.
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3.3.1.6 Discussion
Cette étude quantitative @& A o <p[]Jo Vv[C A ]§ %significativesfe Gailleset de
facteurs de formale blocs entre le métal de base et la zone adoucie.

U JUE-. 0[}% & 35]}v ‘Ju P U o I}v Ju]l I ISubi dpgs E E]3]
températures maximales comprises (pour la vitesse de chauffage considérée) entrteA&c Ainsi,
cette zone a été partiellement réausténitisée.

La zone a petits grains (FGHAZ), située a proximité de la zone adoucie, a été complétement
réausténtisée au cours du soudage mais a des températures légerement au dessus éé Ac

% V VS UV S U%e SE o JUESX 85 I}v v (]J**HE E % * u IuE- [
(15 }v % ¢ o[} i § v}S&E Su X E vu}]veU AZiet JauukBHAZloathby P U o/
des températures maximales proches pendant une durée identique. Ainsi, on peut supposer que les
§]Jooe [V ]vVve PE Jve pes v]S]<h ¢ ¢}vd8 pulu }E & PE v pEU ]
grains austénitiques ditde soudage> (Cesta- |E (}E&u ¢ H IHE* Y ¢}y P o o[/ , =
taille inférieure a celle des anciens grains formés dans la FGHAZ.

> (] o 8§ u%oe ujvdl] v v3S u% & SHUE S 0 %E& Vv [ V] Ve %E&
la croissance des nouwvea grains austénitiques formés dans ces deux zones [Laha et al., 1994,
Gaffard, 2005].

Comme cela a été évoqué précédemment, la taille des anciens grains austénitiques du matériau de

o[ 3 3 +3]Ju  Al]ep 00 u v3 avee Af€EdispedsiorRimp@ante. Ennis et ses

}oo Pu ¢« € vvl]e 8§ oXU i60606 }vS <3Ju o S ]Joo u}C vv [pv Vv ]V
] & Wot VAJE}V 1T Ru % @E * 7Z [ pued v]s]e 8]}v 1{ioif X

Les différences de tailles moyennes entre les anciens grains austésitigumétal de base et ceux
nouvellement formés dans la zone adoucie, ne semblent pas suffisamment grandes pour modifier
significativement les distributions de tailles de blocs dans la zone adoucie. Elle pourrait en revanche

]« & 0o S ]Joo rpphie «sta@EstigBPement représentative de la zone adoucie par
rapport a celle du métal de base.

Les similitudes entre ces deux zones sont également trés probablement liées a un autre
phénomene, appelé «(( § u u}]E o [»uB4g fait)de la miatexture du métal de base, il
existe trés probablement un effet ®@1émoire» des anciens grains austénitiques du métal de base,
<u] E v €& ]S o[}E] vS S]}v + Ri&Esdudegepncn aléatbirp. ¢ h
Grace a des observations in situ, Liu eflal et al., 2010] ont pu observer ce phénoméne sur un
acier martensitique 13GAE] 8§ % &} %o} V8§ puVv U V]eu % }uE S vs E o[
«mémoire i o[ u¢S v]8 ¢ % &} pu]s P }pEe+s » SE ve(}EU S]}ve E A G
quecet (( § 3 0] o (}&u S]}v [puv ]JvS E( nouvéauxggraiss austedie o * h
(JE&uU ¢« g }uEs p Z u(( P S 0 e 0 85 » u ES vel]sS (] ouvs }E]
Jvs E( }Z & vS o]u]sS &€ ]5 o v}en@ons popdibles Higs noupklEy phases
austénitiques, dont la croissance va ainsi étre orientée dans la direction des grains austénitiques
initiaux. Au cours du refroidissement, les paquets de martensite existants, déja en relation
[JE] v8 §]}v té austénite de woudage», vont croitre de maniére & retrouver leur
géométrie initiale.

ol £AESE'!'u U Jo 8 P o uvVvsS %E} o0 <«udeosoudage Joientppoches |S]<p * h
~v § CEBGu « [}E] VS S]}v E]+S oo0]vVv anciens piod gusténmitiques du métal de
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base. La microtexture de la zone adoucie formée apres transformation martensitique serait alors trés
proche de celle du métal de base.
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3.3.1.7 Conclusions

Leu § o e« S o0 I}v W] }vs & Ju% E + S3SE A E- o[ 5u
termes de distributions de tailles, de facteurs et de désorientations entre les blocs. Ces premiers
résultats nous ont permis de caractériser quantitativementnligrotexture en zone adoucie, dans
0[}%S]<u E % E} u]E §§ u] E}+SEU SUE U ]Jve] «p Ju% E &
microtextures du métal de base et de la zone adoucie.

Une méthodologie de dépouillement de ces cartographies a été mise%o 0 (Jv [HV % ES
déterminer la méthode de mesure la plus représentative des distributions de tailles de blocs, et

[ MSE %o ES %}IUE Ju% E E o0 - MAE u] E}SEU SUE X §§ u
observations, sur des données qualitatietguantitatives.

La nature loghormale des distributions de tailles de blocs a été vérifiée dans le métal de base, bien
gue ces «rains», issus de microstructures de trempe, se soient formés par des mécanismes tres
différents de ceux des transformatisre phase diffusionnelles.

> §]oo u}C vv [pv o} v i}v Ju ] pm 8t le facteyr de foirbkei Goyen
az2Aa.

Huv J((Ev Vv}s o v[ & E Ao VEE 0+ u] E}eSEpP SPE » u
o] o[ Z oac deyattes, que ce soit pour la taille et la forme des blocs ou pour les
distributions de désorientations cristallines.

Du fait que la résistance au fluage du métal de base et de la zone adoucie sont trés différentes et
gue la microtexture de ces deuwres semblent indiscernables o] Z oo o[ ~ L u] E}e }9
électronique a balayagda caractérisation microstructurale doit étre poursuivie a une échelle plus
fine, celle du sougrain de martensite. Des outils tels que la microscopie électronique e
transmission doivent donc impérativement étre utilisés dans cette optique.
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3.3.2 Etude de la matrice dans la zone adoucie * &chelle de la latte de martensite

La sousstructure de la zone adoucie est présentée sur les micrographies|Bigliae 3-28| Les
clichés ont été faits sur deux lames différentes.

a) b)
Figure3-28: clichés erchamp clair de la zone adoucie, pris dans deux zones différentes.

La micrographige IgFigure3-28|a) révele certains sotgrains plus larges, indigs par une fleche
sur le cliché.

La taille moyenne de soypgainsdans la zone adoucia été mesurée sur 515 sogsains. La
procédure de mesure est la méme que celle utilisée pour le métal de base. ElEenvaon 0,39 um
~o[ -ty@e &aut 0,18 um).

Cette valeur est du méme ordre de grandeur que la moyenne de tailles dgysains dans le métal
de base loin de la ligne de fusion (0,45 pm).

Les distributions de tailles de segrins dans la zone adoucie, le métal de base et dans le métal de
base pés de la ligne de fusion (TMAZ) sont comparées griglae3-29
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Figure3-29: distributions destailles de souggrains dans le métal de base, la zone adoucie et la TMHAZ, aprés
détensionnement.

Les tailles de sougrains dans la zone adoucie sont Iégérement inférieures aux valeurs obtenues
dans le métal de base, mais restent proches. Par aillelies, ont supérieures aux tailles de sous

PE Jve ve 0o dD X >[ }u ]Jee u vs ve o[/, ¢« V[ 8 }Vv %% E uu vs
taille de sougyrains.

3.3.2.1 Densités de dislocations
La méthode utilisée pour mesurer les densités de dislocations matdles la zone adoucie est la
méme que celle utilisée pour évaluer les densités de dislocations dans le métal de base.

Les valeurs ont été mesurées sur des clichés MET dans quatrgraings La valeur mesurée est de
1,1 x 16'm™. Elle est inférieure aldensité de dislocations dans le métal de base.

>e¢e Ao UE- vel]3 o Jeo} 8]}ve ¢}JvE§ P v E o u vs Jv] S]JA ¢ %u
évaluer précisément, compttenu des différents paramétres dont elles dépendent du fait de la
u $Z} sfimation utilisée.

Les incertitudes liées a ces mesures ont cette-¢oiété quantifiées poural zone adoucie, en
utilisant la méme démarche que celle décrite dans la pfa®2.3X >[]v(op v © % E u §E -
les mesures finales a de nouveau été évaluée.

ve o[ ve u 0  -grafrjquconsidéré dans la zone adoucie, une moyenne de 45 intersections
a été mesurée avec un écdytpe de 14.

Lesdensités de dislocations estimées dans la zone adoucie ont été recalculées apres modification

o[ %o ] LE ou § p v}u ETablgphu3-7fEaved lgsvincertitudes données

dans la partiéz.z.z.q Ces mesures ont été comparées aux calculs faits pour le métal de base
détensionné (parti.2.2.3 (Tableaw2-14).
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Zone Métal de base Zone adoucie
Moyenne Ecarttype Moyenne Ecarttype
(1014m'2) (1013m'2) (1014m'2) (1013m'2)
Valeur initiale 3,5 49 1,1 41
e-50 nm 4.7 6,6 1,5 54
e + 50nm 2,8 3,9 0,87 3,3
n-10 2,8 3,9 0,85 3,9
n+10 4,2 6,2 1,3 4.3
e-50 nm
5,6 8,2 1,8 5,7
n+10
e +50 nm
2.3 3,2 0,68 3,1
n-10

Tableau3-7 : valeurs moyennes et écatiype des densités déislocations dans les deux zones, calculées en fonction de
deux paramétres différents.

d}us [ }E U-tehu thes écartdypes, on constate que les valeurs de densité de dislocations

Jvi8] o u v8 u suE <+ ve 0 WA I}v e v et €Rtrelged GeuxFalre X >[ @
semble donc significatif.
veu]s U ulu «<p <u] S *S]u ve o usSo e U pv  pPu vs

de la lame de 50 nm diminue de 20 % la valeur de la densité de dislocations et une réduction
[ % ]e+ p@® nm dugmente la densité de dislocation de 35%. Les valeurs des densités de

]eo} S§]}ve Ve O UWAE T}v o }vs u} J(] - 11 9 0}Ee+<p o vVviu E
modifié de 20%.
V § Vv vVvs }u%sS e Jv ES]SH ° 0] ¢ uAE %n G a |l& @@esure, oo Z vS]o

constate que les distributions des valeurs densités de dislocations entre les deux zones ne se

E }Hu% VS % *X WIHE o u 3 o e UoO¢ Ao uUE:* 10} BB E]e « v
10*m?, et pour la zone adoucie[]vE EA oo 1€ iILDIDRM2eX >[ EE vEE o0+ Ao
moyennes semble donc significatif.

/o 3 Ju%}ES v3 E %% 0 E <g 0 HE I}ve Sp] * % E}IA] vv v
matériaux différents dans le modeéle). Par ailledssdémarche expérimentale est identique pour les
deux zones. La comparaison des mesures pour les deux zones semble donc pertinente.

3.3.2.2 Etat de la précipitation dans la zone adoucie et comparaison avec la précipitation
dans le métal de base
Les précipités ggsents dans la sotstructure sont les mémes que ceux présents dans le métal de
base: les M3Gs et les MX(Nb(C,N), V(N,C)).

Afin de différencier ces deux types de précipités sur des micrograpbées microscopie
électroniquea balayage (donc a partite grandes populationsgans utiliser une analyse chimique,
une taille seuil a été déterminée. ldgmarche utilisée pour déterminer cette valeur seuil est
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identique a celle utilisée pour le métal de base et décrite dans le chapitre |. Des cartographies de
compositions réalisées en EFTEM ont été utiligEmgire3-30).

Figure3-30: a) image en champlair prise dans la zone adoucie, b) cartographie du chrome, c)cartographie du vanadium.

Les distributions obtenues sont présentées sur|Hmure 3-31 Elles sont comparées aux
distributions obtenues dans le métal de base.
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Figure3-31: distributions des tailles de particules riches en chrome et riches en vanadium présentes dans le métal de
base (MB)et ve o I}v W] ~* U % ES]|E o[ \Les Effectiff [de dhagque Hapuladion sont
donnés entre parenthéses.
Les distributions de tailles de particules riches en vanadium sont trés proches pour les deux zones.

Les extrema sont égalemesimilaires.

Les distributions de particules riches en chrome sont également similaires entre les deuXrones.
ES VSE o0+ JUE + 3 5}us (}]* } « EA o v§E dAi § iAl vuU
considéré comme significatif comptenu du nanbre de particules considérédse mininum mesuré
dans la zone adoucie (20 nm) est plus faible que celui mesuré dans le métal de base (50 nm). De
méme, une différence de 100 nm est mesurée entre les deux maxima. Cette valeur est relativement

élevée. Cettalispersion est trés probablement ] 0 % @E * vV [Uv %ope 0 EP % ES]
Kv }ves 3 Pouvs «u e JUE ¢ o Z A pZvVEX ]Jve]U o ve oO[p!
Zlu]<u A o[ &d DU Jo <35 ]((] ]o 1(( & v ]esken censidgdt S C %o
uniquementleur taille.
De la méme maniére que pour le métal de baes,thilles moyennes de chaque type de particules

ont été évaluées en fonction de la taille seuil imposée, variant entre 20 nm et 100 nm. Leur évolution
est tracée endnction de cette taille seuil et représentée Sliﬁgure3—32
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Figure3-32: moyennes des taillede particules riches en chrome et celles riches en vanadium, en fonction de la taille
seuil imposée, et dans les deux zones.

Kv }ved § «u o[ Alous]}v e §]Joo * u}C vv e v (}v S]}v H * plo Juf
celle observée dans le métal dade, a la différence@res que les tailles de particules riches en
chrome, considérées comme des#&, sontsupérieues dans la zone adoucie. Ainsi, le sehdisi
pour différencier les deux types de particuls les images MERst maintenu a 60 nm.

Ainsi, la taille minimale considérée des précipités=® est de 60 nm et la taille maximale des MX
est de 60 nm.

La[Figure 3-33[{a) et lalFigure 3-34|a) présentent des observations faites au MEB FEG sur des

répliques extractives prélevées dans le métal de base et dans la zone adoucie.

LaFigure3-33|b) et IgFigure3-34|b) sont des cartographies des particules dont le contour a été

tracé manuellement. La démarche est similaire a celle utilisée pour le métal de base et décrite dans
la partig2.2.2.3

De méme que pour les particules observées dans le métal de base, les particules qui présentent un
JVSE 5 % U 0 A % E E %%} ES [ (}v U V[}IVS % * & % E]Je « Vv }i

[ % E « o -raphie& JdA observe que les plus grosses particules présentent une forme
sinueuse. Les particules de taille plus petite sont de forme plus globulaire. Sur la micrographie de

o[/ , - Figure3-34|a), on observe également des particules de forme allongée et alignées,
% E} o uvsS o o}vP [puv Vv ] Vv i}]vs PE JveX
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a) b)

Figure3-33: a) micrgraphie au MEB FE@plique extractive en électrons secondairgsise dans le rétal de base et b)
ESIPE % Z] * % E ]%]S * ] VvS](] * uvp oo uvs of] M o}P] ] o s]e

a) b)

Figure3-34: a) micrographie au MEB FHEf@plique extractive en électrons secondaireggise dans lezone adoucieet b)
ESIPE % Z] * % E ]1%]8 «] v3](] * uvp oo uvs o] W o}P]] o s]e
Lestaillesmoyenresde particules M3G mesurées sur des réglies observées au MEB Fi#bs la
zone adouciesont présentées dans [[Eableau3-8(et comparées avec les valeurs obtenues dans le
métal de baséoin de la ligne de fusian

Zone Nombre de Diamétre moyen | Ecarttype (nm)
particules des particules (nm)
considérées

Métal de base 742 178 90

Zone adoucie 770 159 63

Tableau3-8 : Taille moyenne departicules Me3Gs mesurées.
Les valeurs de tailles moyennes de particules mesurées dans les deux zones sont trés proches, en
% ES] po] E p Aup o A otypgE o A of] &ES3

LgFigure3-35/compare leglistributions ereffectifs cumulésles tailles de précipités 2Gs dans les
deux zones. Ces distributions ne présentent pas de différence significative.
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Figure3-35: distributions de tailles de précipités B8Gs (en effectifs cumulées)dans le nétal de base et dans la zone
adoucie.

Les tailles moyennes et les distributions de tailles de précipitéss dans le métal de base dans
la zone adoucie sont similaite 0} Ee<u[ 00 ¢ ¢}vS U sHuE * % E S5 u SZ}
Les distances minimales entre les bords de particules sont comparées pour les deux zones.

Les distributions, présentées sufHagure3-36| sonttrés similaires. Par ailleurs, on constate que 40
9 * % ES] po » }ve] & < °*}vs i vsS X }veS § 5 0]
précipités, notamment le long dggints.
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Figure3-36: distributions des distances minimale=ntre particulesM23Cs.

Les distributions de tailles de précipités MX sont également comparéedBigule3-37| Les deux
courbes sont trés proches. Les valeurs maximales sont néanmoins différentes. Cette différence est

probablement liée a la présence de quelques particules un peu pluselarg ] V[ *S %o °
significative.

> § ]Joo u}C vv * % E ]%]5 ¢ Dy ve 0o NPwu }p[Hyp&E&utB,yA]E}v
vueX 00 «3 [ nrA{ian3 Ve Métal de base, comme calété présenté dans le chapitre .
Les tailles moyennes de précipités MX dans le métal de base et dans la zone adoucie sont donc
proches.

Les précipitéd23Cs et MX sont observables sur la micrographie deitgure3-38
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Figure3-37: distributions de tailles de précipités considérés comme des Mxnsle métal de base et dans la zone
'] ~ v o@egesVIET en champ clair).

M23GCs MX

/7

100 nm

Figure3-38:image METen champ clair sur répliquesxéractives dans la zone adoucie

Les distributions des distances minimales entre particules MX sont comparéegrgura3-39
Huv  J(( E v <]PVv](] 38]A v][ essdéuxd®Erbutions3E o
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Figure3-39: distributions des distances minimales entre particules.
Jve]U 0 ¢ % E ]%]S « Dy v ¢ u 0 VS % * *[!SE ]ee}pue 0}E+ p C o0
lors du soudag. Ce constat était attendu comptienu de la limite de solubilité élevée des précipités
MX (1100°C). lls ne semblent pas non plus avoir grossi.

3.3.2.3 Discussion

> u] E€}*SEN SUE o I}v o] S E -§raB bt comparfe Zlao 0 n o}
microstructure du métal de base détensionné loin de la ligne de fusion.
* V OCes » V[}VE % » E A o 1(( E v %triEdresded d@iix zon@€E 0 » <}

Par ailleurs, les tailles et les distributions de précipitégthdans les deux zomsesont également
tres similairesNéanmoins)a limite de solubilité des MG étant proche de 800 °Ta dissolution de
ces précipitésa probablement eu lielors du cycle thermigue de soudage de la zone intercritique
[Gaffard, 2007, Hasegawa et al., 2009, Laha et al., 2007].

(Jv [ *5Ju E o <un vs]S %o E& ]%]S © Jee}pueU 0 ¢ JeS v o SCUH]cH
chrome lors du procédé de soudage ldezone intercritique, ainsi que les coefficients de diffusion,
}vs § e3Ju X >+ v EP] + [ 38]A 3]}v e S}u - ZE}u Ve 0 ¢ L

austénitiques valent respectivemer®55 kJ/mol and 222 kJ/mol. Le cycle thermique de la zone
intercritique a été subdivisé en plusieurs intervalles de 20 °C, puis les coefficients de diffusion et les
distances typiques de diffusion ont été calculés pour chaque intervalle. Ensuite, les distances
typiques de diffusion du chrome dans chaque matricé & calculées en faisant la somme des
distances mesurées sur chaque intervalle de température. La distance parcourue par les atomes de

ZE}IU O}Ee* U % E} ‘}u P o[/ , » *§ 8]Ju i Ru ve 0o (
ve o[ peS v]SIxls omt également été effectués pour les atomes de carbone. La distance

% E }JHMEMU % E o0 ¢ S}u - E }v o}E* U % E} jp P o[/ ,

(EE]Ss S iio Ru ve o[ S v]8 X hv JeetousS]}v[ %e€ES]S00 o %

% E&} o uvsS n o] uX W E ]Joo pE-U o +}opu ]JO]S o A i & }v
dissolution des IsGs lors du cycle thermiquflaha et al., 2007].

133



Des études menées par Eggeler et al. [Eggeler et al., $894in acier Grad@1 révélent que les
fractionsvolumiques de carbures dans la zone adoucie et dans le métal de base sont proches. En
outre, la taille moyenne des carbures est de 82 nm dans le métal de base et de 100 nm dans la zone
adoucie. Ces valeurs sont Iégerement iigares a celles mesurées dans la présente étude.

> o0]u]s *lou Jo]s +rob }100 $C [[Brakchet, 1991]. Par ailleues, atomes de
v]} Jpuu 3 Av Jpu }vs pv (JES ((Jvl]s A o+ 3S}u e & }v §
v[ A potdoncprobablement pas lors de cycle de soudage [Laha et al., 2007].

M JuEe H C o SZ Eu]u o[/, *U 0o u ES ve]s ]v]S] o e« SCE
austénite. Le schéma da|[Figure3-40] Joo -3 E §§ &E ve(}EuU 8]}vX > =« Z u a
microstructure avant le cycle et au niveau de la température maximale. A 20 °C, avant le cycle, la
microstructure est martensitique. Lorsquéa température atteint sa valeur maximale, la
ul] E}*SEP SPE Iu%e E v 0O u ES ve]S ]v]8] o ]Jve] <p oOf peS Vv]s

N

a) b)
Figure3-40: sckéma de la microstructure de laone adoucie au cours du cycle thermique lors du soudage. a) la

microstructure est complétement martensitique. b) la microstructure initiale est partetient transformée en austénite.

Duthilleul [Duthilleule Su] o[ Alops]}v o] ] wréo eh]fpnction du @&ux de
SE ve(}E&uU S]}v v pes v]s U o}Es uyu Z p(( P [V ] € 'E& 6iX

dilatométrie, il est parvenu aéterminer pv JEE o §]}v VvSE of A}lous]}v o]
redissolution des carbures. Il a étudig A\}ous]}v + S}u e E }v 8§ [1}8 Ve O
grace a des meseas de pouvoir thermoélectrique-Wd X /o Jved § <«pu o[ A}lous]}v (

E }v v s}ous8]l}v <}o] *S % E}% }ES]}IVV 00 0 kWw[vedS%o [ LS

nécessairement vrai pour le Grade 92.

Jve]U % E « 0 C o S§Z &u]nicrostruzfures palivenpagpartaé en fonctiondes
évolutions qui peuvent se produiters du cycle.

> % E u]l] E ¢ Vv E]} %}tec] 0 o E ]S <pu[ 1 JuEHF , ptU @ o« SXSEU] <

E PE ¢ Jee}pue S % E} % } ES]hustérate fornée et(@He |1& fliseolution est totale

ve O[] M*S V]S (}CEuU 0 (Jv M SE ]S uvsS 8Z EuUu]<pu X Jve]U pn Fu
précipités se formeraierdux joints de grainde la martensite nouvellement formée.
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> o }v ¢ v E]} %}5 vS8] 0 * E ]S <pu[ pn IHEe pH Z u(( P U o |EX3
incomplete car elle est retardée par rapport au début de la transformation austénitique. Ainsi, au
coursdu traitement de revenula précipitation aurait liewet de maniére préférentielle, au niveau des
anciens précipités non complétement dissous.

Les deux microstructures résultantes ne présenteraient donc pas tout a fait les mémes distributions
deprécipitts MsGU & @ES Jv e I}v e e E ] VS [ [MGEE* %% UAE] « Vv

Ce phénomene a pu étre étudié grace a des essais de dilatomeétri@acierGrade 92 de cette
étude. La campagne de mesures de dilatométrie réalisée sera dédtégeurement,dans la partie
m>[ Alous]}v o (& S]}v [ u*S v]sS (}CEu 0}Ee [pv Z p(( P
Figure3-41

o
1]

Figure3-41:éA}ous]}v o (& S8]}v [ u*S v]S o}E&es pu Z u(( P ofn £ l+X
Des cycles thermiques avec diffétes températures maximales ont été appliqués sur des
échantillons en acier Grade 92. Ces cycles correspondertyales subis par telle ou telle partie de
la zone intercritiqueLa détermination de ce cycle est également explicitée dlarparti Un
traitement de détensionnement 1 Z 0601 £ vepld & %% o0]<p X >[ Alous]}v
ces échantillons en fonction de la températute pic est présentée que le graphique dFigure]

3-42
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Figure3-42: dureté Vickers mesurée sur des échantillons ayant subi des cycles thermiauessdifférentes températures
de pic.

Les mesures de dilatométr(epartie indiguent que la température Aovaut 920 °Cpour la
vitesse de chauffage utilisée de 65 °C/§ %o E |  H@E § cieradn détensionné

Julvpu Ve UV %0 @E u] E & u%oe ipe<pijaximale § v @3V B@E £ %opl]e uPu Vv
dans un deuxiéme temps. La dissolution des carbures a donc lieu aprés le début de la transformation
austénitique, a environ 80 % de la tramshation. Les évolutions microstructurales ne sont donc pas
] vS]<u 00 ol] 1] & '& 0iU %}UE 0 <p 0 0 ]Jee}ousS]}v +« &
transformation austénitique [Duthilleul].

Cette différence entrdes deux aciers est probkdment liée a la présence de} E ve o ] &
'E 0iX >[puv * %o E}% E] S« p }E 5 Ge[Abeletpd., ADOT, AlBStE ] %0 ]S
at al., 2003].Cesétudes ont montré gue les atomes de bore retardent le grossissement des
précipités erremplacant partiellement les atomes de carbone. Par ailleursplizbilité du bore dans
o[ u*s v]s§ § vestfailfle®Rs]Sa dissolution des carbures est également retardée.

> % E ¢ Vv U }JE 8 }v %E} ouvs o[}E]P]v u & S E o ]
(W M ESE Y PE}ee]oeuvsd e VIHA uE E PE » (JEU *X > <p VS
H C o 8Z EuJcu 5 }v E o 3]A e sePprqdijit@ uksiapeqvpne® du cycle.
Ainsi,la précipitation de nouveaux carbures lors du PWHT est faible et le grossissement des carbures
est limité.

Comme cela a été montré précédemmerds latomes de chrome diffusent sur de plus courtes
distances ga les atones de carboneLors de la dissolution des carbures, les atomes de chrome ont
probablement diffusé dans la périphérie proche de leur ancienne localisation, en particulier dans la
martensite nontransformée dans laquelle ils diffusent trés peu. Gésmes forment ainsi des
«nuages» autour de leur ancienne positioAinsi, dans la martensite neavenue, lors du PWHT, de
nouveaux précipités vont se former préférentiellement au niveau de ces anciens précipités.
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Pour étudier davantage ce phénomenesdcartographies du chrome obtenues en EFEEMame
mince avant le PWHT permettraienpeut-étre de détecter la présence de ces zones riches en
chrome pres desvl,:G.

Dans une étude récente sur un acier Grade 92, Xue et al. [Xue et al., 2012] ontlésadhikes de
précipités dans le métal de base et dans la FGHAZ et ne constatent aucune différence significative. Le
i}Jvs <}p o HE Sp S ( E]<H %o E UV %o E} ol E epu EP
soudage de 22,98 kJ/cm. La FGHAZ subit I o0 SZ Eu]«pu % E} Z ou] o[/ , -
une température maximale légérement supérieure a.A® cycle thermique de la FGHAZ, de méme

q ou] o[/ , *U ¢S SE}% }UES %o}UE % EuUu SSE pv Jee}ousS]iv ]

Hald and Korcakva [Hald and Korcakova] indiquent que la vitesse de grossissement des précipités
M23Gs dans un acier Grade 92 est plus faible que dans un acier Grade 91. Xue et al. [Xue et al., 2012]
expliquent ce phénomeéne par la présence de tungsténe daps | E '@ X >[ i} uSélémens

S O[}E]P]v M4 & o0 vS8]ee u vS U PE}2Hee uvs ¢ €& p& D

La densité de dislocations mesurée dans la zone adoucie est environ trois fois moins élevée par
rapport a la valeur prise dans le métal de base proche tigria de fusion. Les incertitudes liées a la
mesure ont été quantifiées. Compté v e ]Jv E&S]Sp U of &S VvSE o -
]eo} S8]}ve E ¢S5 vVv}S o0 X §8§ J(( & v S % &} o0 u vs o[}E]P]V
entre les deux zogs.

Les caractérisations microstructurales au MEB ou au MET réalisées dans le cadre de cette étude
V[}VS %o ¢ % EuU]- ]*S]vPu EraosformdE Sleved® qui Jar été austénitisée et
retransformée au cours du cycle thermique, aprés détensiomem.

Les différentes étapes de la formation de la microstructure de la zone adoucie ne sont pas encore

0 ]& uvsS oy ] e S v ]S E] VS [ISE Su ] - uv] @ %oue

Ve 0[}%S]<u [V u o]}E& $]}v -avis de loowhuP en upge de leurs joints
soudés.
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3.4 Reproduction de la microstructure de | a zone adoucie

>[} i 8]( 88 % ES] esb [d:S déterminer expérimentalement et modéliser le
comportementviscoplastiquele la zone adoucie.

La faible épaisseur da zone adoucie, environ 1 & 2 mrand difficile I'usinage d'éprouvettetans
le joint réelet limite potentiellement de ce faito ¢ (E ¢pn0S SeX [ ¢85 %o}uE&E<u}] UV MAET |
est utilisée pour confirmer les résultats obtenus sur la zone adoucie rédlee principe est de
reproduire E cycle thermiquesubipar la zone adoucisur des éprouvettes prélevées dans le métal
de baseet de tester le comportement de la zone adoucie sur un volume de matiére plus important

(Jv ['SE A o] U 88 u8Z} v e«]3 pvrgiquEtrés pEdise dgiazan& oop

(Jv [} 8§ VIE pv u] E}-S Egprésedmative [depaelle déa zone adouciePlusieurs

E]8 E « «}vd  (Jv]le (v [ Aop E 385 E %E - v3 3]A]8 X

Pour reproduire la microstructure de la zone adoucie, iltest d[ } dBécessaire deléterminer
le cycle thermique sulgar cette zone au cours du soudage.

La microstructure déa zone adouci@eut étre reproduite par des traitements thermiques soit au
moyen d'un four, soit grace a un dispositif de simulation de typehine Gleeble.

A titre d'exemple, Gaffard [Gaffard, 2005] a simulé la microstructurad®mne adoucie [pLv i}]vS
soudé en acier Grade 91, réalisé par procédé TIG. Pour reproduire le cycle thermique subi par cette
zone, il a utilisé un cycle de type Rit@ [Rykaline, 1957K v o[ =+ v [ o ]- ju P
instrumenté, sa démarche fut de calculer plusieurs cycles thermiques et de les appliquer aux
éprouvettes, simulant ainsi différentes microstructures a différentes distances de la ligne de fusion. Il
a dans un premier temps sélectionné les cycles réalisés a des températures comprises eetre Ac
Ag, puis a identifié le plus représentatif en comparant les différentes microstructures obtenues a la
microstructure de la zone "faible" réelle. Des consitiéres métallurgiques, telles la densité de
dislocations, la taille des soB & ]Jve § o[ § § BnQ@lus]das] meSiies de dureté apres
PWHT]|ui ont permis de valider ce cycle.

[ UWSE ¢ PSS PE-* }VS %o%o0]<p §5 u $ZhicroAttucture de @etizaGhg de] E o
plus faible résistance au fluage. Les traitements thermiques appliqués sont rassemblés dans le
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Auteurs Matériau Température | Vitesse de Vlf[e_sse de PWHT
de chauffage | chauffage | refroidissement
Wang et al., o Cycle thermique dans un four, R o
2009 Grade 92 930°C E (E}] v u v 5h a 755°C
Mat;gloit al., Grade 2 920°C 4°Cls Non fournie 4 5h a 79°C
Gaffard et al., o R 4 61-P500 =16s R R
2005 Grade 91 986°C 155°C/s (19°C/s) 2h a 760°C
Eqoeler et al Cycle thermique dans un four
99 "' Grade 91 850°C préchauffé, refroidissementa | 12h a B0°C
1994
ol &
Z (E}] ]*s u vs o0]4
Larz“gg; a1 Gradeo1 | 750241160°d  ulvus o [ A%}e]18]| 2ha7e0°C
température de pic
Bauz‘zrl%t al. E911 850 2 900°C| Non fournie | Nonfournie | 2ha 760°C

Tableau3-9: traitements thermiques appliquépour simuler la microstructure de I''CHAZ.

Dans un deuxieme temps, il faut définir un critére de validation de la microstructure obtenue. Nous
avons constaté précédemment que des observations au MEB ne permettent pas de distinguer la
microstructure martesitigue nouvellement formée de la martensite initiale non transformée. Par
ailleurs, des cartographies EBSD réalisées ne révelent pas de différences entre les microtextures du
métal de base et d&a zone adoucieAinsi, des observations par microscopiecenique a balayage
ne suffisent pas a valider la microstructure de la zone simllégremier critére de validation de la
microstructure est la dureté. Nous verrons par la suite que le choix final a requis une démarche
itérative, consistant a modifierel traitement de détensionnement et mesurer la dureté de la
microstructure résultante. Des observations par microscopie électronique en transmission ont
ensuite complété ces mesures afin de valider définitivement la microstructure obtenue.

> (E o] 899as dé fluage sur des éprouvettes entaillées dans une zone présentant la
microstructure simulée permet ensuite de déterminer le comportement en fluage par une approche
JVA E« U § o[V }uu P u v$ o I}v 8pu] X v (( 8U solsdtant $Z} %o
<u[pv e+ po 1}v U [ ((E v Z]E « (( & *SEU SUE o] + pUE Z 3 E

JU%}ES u v3X > o« P Ju SE] » [ o EIUA 35 « p3]o]e * %}UE 0 ¢ oo

zone adoucie simulée sont identiques.@®a Joo PE+*U 0 ¢« P }u SE&] » [ vS8 Joo & o]
<u] %ot UE (( S lv(]Jv & o Z EP u vs§ ve 0 I}v [Jvs E!S Ve (
réelle. Ainsi, les résultats des essais de fluage sur zone adoucie simulée seront comparés aux
résultats des essais sur éprouvettes entaillées en zone adoucie réelle, puis analysés plus précisément
par simulation numérique.

Y

3.4.1 Détermination du cycle thermique a appliquer pour reproduire la
e, Ve — L ——"F tE Zi

Différentes étapes ontpermis[ *3]Ju E o0 C 0 3Z EuJ<pu *u ] % E o I}v ]Jvd E
énoncées sur le schémadessougFigure3-43) et sont décrites par la suite.
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Figure3-43: démarche suivie pour déterminer le cycle vu par la zone intercritique et pour obtenir la nsicucture
simulée.

3.4.2 Essai de soudage instrumenté.

Dans un premier temps, un essai de soudage instrumenté sur une ligne de fusion a étéaréalisé
> }E S}CE e d Zv]<p o [ e u 0 P[}%>@E-S]hv }ve]es %0 %00]<u E
[ %o %sueEme tole en acier P91 de composition similaire.procédé de soudage utilisé est le
soudage TIG (Tungsten Inert Gas), en mode automatique.
La ligne de fusion a été réaliséerune tle en acier Grad@1 de290 mm de longueurl00mm de
largeur et @ i uu [ %o ]Jee[WE]0o]s S]}v [uvVv ] € 'GE 0i 5 0] o]
immédiate de matériau Grade 92 pour la réalisation de cet essai. Les évolutions métallurgiques du
Grade 91 lors du procédé de soudage sont similaires a celles du Gradéafnoins, le domaine
]Jvs & E]S]<n V[ *S % E} o0 uvVvsS % ¢ ] vS]«u § }]1s 'S intesS %
évolutions microstructurales sont également examinées. Afin de contrbler et de mesurer aisément la
température, une plaque a été utiliséepB €38 <pu[pv Sp X
La plaque est alignée par rapport a la trajectoire de la torche. Une ligne de fusion rectiligne,
}veS]sSu [UV ¢ pO %o e U ¢85 } S vy X >[]veSEpMuU vS S]}v [HVv =« po
déterminer le cycle thermique de lazongd v E !5 X
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Lesparamétresde soudagede la ligne de fusion sont rassembléans I¢Tableau3-10|et sont
comparées aux parametres utilisés pour fabrighe o i}]vs <} 'E& 61 A %o &} U]S
dZ Eu v]S Dd” odio. o[ Spu

WE} uls [ %o %o} Bohler Thermanit MTS 3 Thermanit MTS (616)
Température de préchauffage 240°C 210 °C
Intensité 230 A 200 a 230 A
Tension 12V Entre 11,5et 12V
Vitesse desoudage 9 cm/min Entre 9 et 10 cm/min
Largeur de la zone fondue 12,513 mm 10 mm
Longueur de la zone fondue 220 mm
Traitement postsoudage 760°C pendant 2h 760°C pendardh
Un mélange de 100%
Gaz de protection 100% d'argon d'argon et de 70%d'argon
avec 30% d'hélium

Tableau3-10: parametres de soudage de la ligne de fusion.

Les parametres de soudage de la ligne de fusion sont similaires a ceux utilisés pour réaliser le joint
Ju A % E} pIES [dB % v]S DA™ 0i0 % E}A v v o[ e« uo P }us
tubes en acier Grade 92. Néanmoins, il est primordial de tenir compte des conditions thermiques

]1(( & vS » Ju%o}e » pAE u] E}*SEU SUE U 0] - o[ %o%danis|&]}v [uv
cas de la ligne de fusion et de plusieurs passes dans le cas du joint auymisse faite au niveau de
la ligne de fusion est plus large que les passes appliquées pour réaliser le joint. Cette différence est
liée aux géométries des piéces. Lewvai u § 0 [ S 0 *uE& o S€o0 U o0}E&- <u[]Jo 8§
deux tubes dans le cas du joint soudé. Par ailleurs, les dimensions de la tdle utilisée pour réaliser la
ligne de fusion sont grandes par rapport a celles de la ligne de fusion. Le porhpagétie par la
tble entrainera une augmentation de la vitesse de refroidissement dans le métal de base. La vitesse

E (E}] J*cuvd v « E }v <p[pv <+3]Ju 8]}v o0 A]§ e« E 00 X >
cet essai de soudage instrumenté fouraihsi une premiere approximation du cycle thermique subi
% E o 1}v o] [uv i}]vs «}up X o oo Jo Jo S}lu SE] Jve] <u
permettront ensuite de relier ces résultats au cycle thermique subi par le joint soudé Grade 92.

Onze thermocouples de type K ont été positionnés a différentes distances de la ligne de fusion,
comme le montre IFFigure3-44 hv % E u] & <+ ] (18 % E o >d % Eul]e [ *3]u
ligne de liaison entre le métal fondu et le métal de base sur la plaque. Les thermocouples ont ensuite
été positionnés aifférentes distances de cette ligne de liaison. Des trous ont été réalisés au moyen

[uv (JE S8 i uu Figure8-a5) et-les thermocoupleg ont été introduits, puis bridés.
La position de ces thermocouples a été précisément mesurée consécutivement a la réalisation de la
o]Pv (He]}vU o[ ] [Uv v U *guE }%S]cu X > %}e]S]}v e §Z

dans I¢Tableau3-11{ Les thermocouples sont coaxiaux et leur diamétre est de 1 mm. Le foret est de
forme conique.
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Figure3-44: positions des thermocouples par rapport a la ligne de fusion.

Tole

18 mm

1mm
<>

Foret

Figure3-45: schéma du foret pénétrant dans le métal pour y réaliser o}P u vS [uv $Z E&u} }H %0

Les cycles thermiques mesurés par les thermocouples sont indiqués|Bigute3-46| lajFigure|

[3-47|et la[Figure3-48| Par souci de clarté, les cycles sont préés séparément en fonction de la

S U% & SpPE

u £Ju o

88 Jv§

S

%o}e]S]}v %o E E %o %} ES

Grade 91 pour une méme vitesse de chauffage, Gaffard [Gaffard, 2005] a estim874c°C et Aa

970 °C.

X

Le[Tableau3-11f indique la température maximale atteinte, la durée nécessaire pour que la
température diminue de 800 °C a 500 °C,(e-s la position de thermocouples et la vitesse de

chauffage.
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Figure3-46: cycles thermiques relev&par leshermocouples, pour des températures maximales supérieures a Ac

Figure3-47: cycles thermiques relev@par leshermocouples, pour des températures maximales comprises entre étc
AG.

143



Figure3-48: cycles thermiques relev&par leshermocouples, pour desempératures maximales inférieures a Ac

TC 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11

Tmax (°C) | 1099 | 1030 | 953 | 897 | 911 | 887 | 869 | 827 | 811 | 783 | 926

Us>5(S) 329|330 | 346 | 345 | 323 | 325 | 32,3 | 32,8 | 320 | 32,4 | 33,9

Profondeur | 1,92 | 229|285 3,78 | 1,88 | 1,78 | 1,87 | 1,99 | 1,7 | 1,74 | 1,81
du TQimm)

Distance par
rapportala | 1,60 | 1,94 | 2,27 | 2,76 | 2,87 | 3,08 | 3,39 | 3,56 | 3,87 | 4,03 | 2,65
zone de
liaison (mm)

Vitesse de
chauffage
(°Cls)

88 77 68 59 60 56 51 48 45 39 65

Tableau3-11: (ts8->5, température maximale et vitesses de chauffageesurés sur chaque thermocoupleBosition des
thermocouples.

Les valeurs dultess *}vS S@E » *Ju]Jo JE *» %}uE Z <p C o & «}vsd [ VA]E}V |

Une cartographie de dureté a ensuite été réalisée we coupe métallographique de la ligne de
fusion. Cette cartographie est présentée s{Figure3-49
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HVO’S

2 mm

Figure3-49: cartographie de dureté Hv0.5 de la ligne de fusion et positions des différents thermocouples.

La mise en paralléle des mesures de thermocouplatedt cartographie%. (Eu § [ v HM]E o0 -
cycles thernguessubk par les différentes zones de la ligne de fusion.

Cette cartographie de dureté met en évidence une zadeucieU }vS o HE § 5§ o[} E @
210 Hysapres traitement thermique post}p P X > u § o * % E&  vS pv uE S

220 A 22%Hws > » $Z Eu} }pu%o e d i 5 d ii u spE v3 o[ Alopusd]}v o § u
zoneadoucieau cours du soudage.
La dureté dans la zone fondue est trés élevée (pres deH325. Dans les joints soudés réels, cette
Zone est recuite pdes passes suivantes, donc sa dureté diminue. Seule la derniére passe de soudage
V[ 8 % ¢« & H]S- LV *350% * }ve] & V % E]}E]S ve 83 Sp X
LdFigure3-50|présente les valeurs de Aet A@ mesurées par Gaffard et al., [Gaffard et al., 2005]
uCE ol] ] & '& 6iX > i}]vs <}u *}v Su S ( E]<H % E % E
une énergie de soudage de 1296 J/mm tkditement postsoudage de 2h a 760 °C est appliqué.
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Figure3-50: évolution de Acl et Ac3 avec la vitesse de chauffage pour un acier Grade 91, mesurée par dilatométrie
€[ %E ' ((E U Tiife

[ % Bes données, les températures maximales lues par les thermocouples TC3 et TC11 sont
comprises dans le domaine intercritique, pour la vitesse de chauffage considérée (droite en

%}]v3]o0o ¢ 0 U eeX 0 A]S e Z u(( Pyet Acovplént respectivarfems U
840°C et 980 °C. La zone adoucie semble donc correspondre a la zone intercritifigeiré250
indique une légére diminutioneasd valeurs de Ac o[ ] €& '&E oi "(( E o}Ee<p o

augmente. Cette diminution est probablement liée aux incertitudes sur les valeurs mesurées.
L compare les valeurs de dureté mesurées par Gaffard et al. [Gaffard et al., 2005] sur

MV i}]vs <}p 'E& 6i 8§ euy@E& o0 * u] E}*SEY SUE * *Jupo X > i}]vs

V[ *8 % « ( EJ]J«u A 0o u!'u c Kr@ine énergie de soudage que le joint soudé de

0 %@E » vd 3Su X > HUE § ¢ u *uE osdansda FoneArft€Ecritiqié tu,jsint

soudé et autour de 220 H¥dans le métal de base.

Zone de

rupture

de type
v

Distance a la ligne de fusion (mm)

Figure3-51: comparaison des duretés entre le joint soudé réel Grade 91 (symbole noir) et les microstructures simulées
(symboles vides). Le PWHT de 2h & 760 °C a été appliqué. [Gatfa08]
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Les valeurs de dureté de la zone adoucie de la ligne de fusion sont légérement supérieures aux
données de la littérature sur des joints soudés en acier P91.

Ces expérimentations fournissent eirpremiere estimation dumodéle du cycle thermique de
soudage TIGpu ] % E o I}v ]Jvd E E]3]«<u PILuA ceSstaole, ilvest édBmoins
essentiel de considérer les différences par rapport au cycle réel vu par les joints soudés Grade 92 de

viS&E Su U o« }v ]8]}ve }un Pétand pas les mées. Lew flimensions des

pieces sont également différentes. Ainsi, des essais de dilatométrie sont réalisés a partir du tube

'E (of] VISE Sp (Jv [ *S]Ju & -] % E u] E C o % EuU S E %

réelle du joins <} p v ] E 'E o1 O SH X o ee Jo Jo Stu SE] %
§ Gu]l]v & % & ]* u vs o }u Jv Jvs & E]S]«pu ol] 1 & '& o1

*S]u ~0fNE lee § }v [ *3]u & o[ A v3pu o deo dBbut et d& fim%te E SUE -

SE Vve(}EuU S]}v HeS V]S]<H %o E E %%}ES o] ] & 'CE 6iX
3.4.3 Campagne de dilatométrie «—" Zif ..<t” "ftt {t

Dans un deuxieme temps, il est donc nécessaire de vérifiercgictethermique est applicable aux

joints soudés e acier Grde 61 o Su U Vv % E& u] E Ce%4éntEJoldas re$liteXt
o[ = u 0 P MAE Sp v ] & 'E 67T u]e v %}*]S]}v }us }us X
B JUE- o] U% Pv [ e+ ]° les différghtes @ Ffdymations de phases se
produisantau cours du cycle de soudagat été analyséeset en particulier o[ A}opus]}v 0

microstructure au cours du cycle vu par la zartercritique a été examinée

3.4.3.1 Procédure expérimentale
Le dispositif expérimental est décrit en annexe.
La géométrie des @antillons de dilatométrie est présentée sur le schéma gleidare3-52

Figure3-52: plan deséprouvettes de dilatométrie.

> ¢ % E}IUA 55 ¢ }JvEd 3 % E 0 A ¢ ve O] %o ]Jee ME n Sp e}p v
radial. Les cycles thermiques ont été appliqgués au matériau de base détensionné (2h a 760 °C).
Comme cela a été montré dans le pltee |, les parameétres microstructuraux, tels que les tailles de
sousgrains, la densité de dislocations, les tailles de précipités, entre le métal de base détensionné et
non détensionné, sont similaires.

Les premiers essais de dilatométrie ont montréretard important de la température mesurée par
le thermocouple par rapport & la température de consigne, et ainsi une diminution progressive de la
AlS oo Z u(( P uuE L JUE- o[ *+ IX (]v E VvV E %O
o[ %o CE}pdr rAgonnement pour les essais suivants, les éprouvettes de dilatométrie ont ensuite
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été préoxydées a 550°C pendant 2h dans un four, a la pression atmosphérique. Une coupe
SE veA E- 0 [UV % EIHA 53 § /A& u]v X W pv cclprencd EE]3] <
%0}ee] O 0 E uE 3]}vU v[ & } « EA X

Plusieurs types de cycles ont été réalisés. La vitesse de chauffage appliquée pour ces différents

Coe }JEE *%}V 0 A]S o Z P((P Ju%e}le % E 0O[}% E S]}v
zones de la ligne de fusion et estimée a partir de la mesure des thermocouples sur la ligne de fusion,
*}]18 OAEL leX Kv (]8 0[ZC%}SZ » <u 0 A]S o Z u(( P % V %

conditions de soudage. On suppose pour cela que le Grade 94 @rade 92 possedent des
propriétés thermiques similaires.
hv % & u] E =<« ] § (Be terhpérajuremaikimale proche de 1200°C, température a
0O <p 00 O] ] E +8 v8] E u v8 pueS Vv]S]«p X § oo ] S afin%o}pu]oo
ensuite [} « EA E o[ Alous]}v 0 $E wau(CpEUdS thauffagds Z [« v n]E
des valeurs de Acet Ag, ainsi que la cinétigue de transformation de la martensite revenue en
austénite, pour la vitesse de chauffe considérée.
Dans un deuxiéme temps, une série de cycles interrompus a été effectuba. vitesse de
refroidissement imposée a ces cycles est treés rapide afin de réaliser une trempe. EHROGAQYS.
0 % Eu $§ v }usE&E (]IP €& o u] &}-S E pprpigEatiors du drboneGesS o
ee Jo }vE veu]S % Eu]- E o] & o LE § o (& S8]}v [ pes
température maximale atteinte.

3.4.3.2 Résultats
>[ AJops]}v o (E S8]}v %oZ ¢ U8 V]S]<u [FQUEBS3] ¢S % E& ¢ vS e

La courbe de dilatométrie du premier essai est présentée gbigare3-54X 00 E]5 o[ A}ous]
de la dilatation relative dLA o[ Z vS]Joo}v Vv (}v S]}v 0 S u% E SUE X h
secondes a été imposé au cyeliin de pdlier au retard de la diffusion thermique dars[ % E}pA §3 X
Malgré la pre} £C S]}v o[ %o E}UA 38 5 o[ %% 0] 3]}v [uV % o] E S

o[ %o E}IUA 85 V[ % o 35 v iiiif X > S u% E SPE u £AJuo 3§ ]38
étant compléte a cette température, cet esp § Jve EA % }uE o <plsd o[ Spu X :
Z p(( P *§ }ves vS ipecp[ ({i1IE X 0O Julvp % E}PE +«]A u v§ |
maximale.
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Figure3-53: évolution de lafraction de phase austénique p } p CE « chpuffage de température maximale 1214°C,
vitesse de chautige65 °C/S.

Figure3-54 W }u&E ]Jo Slu SE] o[ e« ] madimale 8stypiech& d& UXE4°C.

> (}@Eu 0 IHE Jv J<p <g O[HV ¢ %S HE- %0 U VS
rapide, obtenu par injection de gaz.

Les valeurs de Aet Ag mesurées sont respectivemefD8°Cet 145 °C,a 1% et 9% de jhase
formée. La précision des mesures obtenues par cette méthode de dilatométrie est He °€.
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Ces valeurs sont positionnées par rapport aux valeurs mesurées sur du Grade 91 [Gaffard et al.,
2005] et présentées sur le graphique dg-lgure3-55

Figure3-55 W  A}ou3]}v i 8 1 A o0 A]§ e Z UW(( P %}uEWIINAE @[ [6EE' (( a
'E& 01 o[ Sp X

> Ju]v ]vs E E]3]«wu ol 1 E 'E& 01 3 0 A E+ 0+ %O

E % %} ES ou] ofl] 1 & '& 0iX 85 A]S oo Z U(( P %o}p

[ VA]E}v 601 gaut énvirén 970 °C.

A une vitesse de chauffage de 0,33°C/s sur un acier Grade 92, Matsui et al. [Matsui et al., 2001] ont
mesuré des valeursde Ac o[} E E 6f1 £ [ BA]E}v 611 £ XFidurd-@5| Aco
et Ag tendent a conserver des valeurs constantes pour des vitesses de chauffage basses, inférieures
a 10°C/s. Ainsi, la valeur deAaesurée par Matsui et al. semble du méme @rdie grandeur que
celles mesurées sur le Grade 91 maig gamble supérieure. La tendance vers les plus grandes
valeurs de A¢ ofl] 1 '& 67 = u o v e IV(]JEu E pAE %Opue oo o
chauffage. Comme cela a été évoqué dmﬁshapitreprécéden la dissolution des carbures

S & § & ve o[ 1] & '& 0T %o E E %%} ES p 'E 0iX Jve]U o
augmente A desS U% @E SPHE ¢ %ope 0 A ¢ ve o[ | E 'E 61 % & E %o %«
qui peut expliguer une fin de transformation austénitique retardée. Abe et al. [Abe et al., 2010] ont

Su ] of[]v(opn v U }JE <uE o[ A}opud]}v cier Grade] 9PEspub(E uud gyEe [pv

§Z Eul<p % E} Z ou] o &', *U *pu]A] [pv Wt,d ~68if % v Vv§ 8
0 % E * Vv [ Stu -« 1E & § & o] VRS o SE& ve(}EuU S]}v
expliquent que la ségrégation doore aux joints de grains réduit leur énergie, ce qui a pour

Jve <u v & up]l]E of ((1 18 e i}]vSe PE Jve v § v <u ]S F

Différents ¢C o0 ¢« }v38 veu]s § & 38%, 50%uek 5 % de la transformation
austénitique Les températures maximales des cycles ont été estimées a partifFiguie3-53) Une
SE u%o o[Z oJpu & (E}] ] 8 %o % 0]« maximale(diteinte. Lés cHoleSE S |
thermiques imposés sont présentés syFigure3-56f Chaque échantillon subit un unique cycle.
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A W 125Cls

65°C/s (ts>5=25

Figure3-56: cycles de températures imposés.

Cette étape a une seconde fois été réalisée mais en imposant un cycle plus arrondi autour de la
température maximale, afin de permettre le maintiers o[Z}u}P v ]e S]}v o Beu% E Spu
sommet du cycle vu par le thermocouple TC1 a été reproduit pour réaliser cet arrofdli.i S]( S
de simulerde maniéere plus réalista continuation de la transformation de phase au cours du pic de
température voire au début du refroidissementLes cycles thermiques avec et sans
homogénéisation de la température et pour 50 % de phase transformée, sont compar

3-57

Figure3-57: comparaison des cycles thermiques avec et sans homogénéisation de la température, pour 50 % de phase
transformée.
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En dernier lieu, le cycle thermique correspondant gale vu par le thermocouple TC3 a été réaliseé.
> S U% E SUE u £Juo Ap % E §Z Eu} }u%o 5 [ VA]E}v BATE

~

hv SE ]S uvs §Z Eu]J<yg eJupo vs§ o § ve]lvv u v§ T 2Z 0601 £ S
de ces éprouvettes, aprés le cycle thermique sur le dilatometre. A nouveau, la section transversale
[pv e % E}HA 3§ o § /£ ulv § G uE SFEv v[ 8 E A o X

Afin dedéterminerle cyclethermique a retenir, des mesures de dureté Vickers ont été faites sur
o[ ve u o e U] E}SEN SladEurete Jai gté évaliée dans la section transversale de
o[ % E}uA 3§38 L V]A cpuples sbddéE LEn moyenne quatre empreintes réparties sur
toute la surface ont été réalisées pour chaque microstructure. Aucune différence notable de dureté
V] S }ves § VEE o "UE S o] £ASE u]ls 0 e« U@8g données} U %o .
sont comparées avec la dureté de la zadouciede la ligne de fusion, dont la température est
mesurée par le thermocouple TC3. Ces données sont reportées Les valeurs
moyennes sont données surfégure3-59

> e U] E}SEU SUE * cJupo * ipge<pu][ HV S U% E SUE u A£Ju o Ju%o
<u] JEE * %o}V A9 [ pe<dBlavtgipécatdEaimaximalelqay), présentent des valesr
HE § % E} Z U <pu o[Z}u}P Vv ]* 5]} vnaxSoit imposes.odEhod uAmsi, ord
%0 US H]E <«<u o E (&}]ntepaanatdblempniladureté résultante(aprés PWHT),
] v <p[pv SE& ve(}E&uU §]}v 0 u Es¥énite]soit éndaid pmssible au tout début
de refroidissement

Le paramétre déterminant semble donc étre la température maxinadtieinte au cours du cycle
simulant le soudage

La dureté diminue quan@inaxaugmente et atteint un minimum autour de 980°Q-dela de cette
S u% E SPE U o pHE § pPu vs VIHA pX >[ A}lous]}v o uUE §
des carbures au cours du cycle thermique. Elle est fonction de la teneur en carbone, pour une vitesse
de chauffage de 65°C/s et pour ceteaaciLa dissolution débuterait donc autour de 985°C et progresse

}Jve] & o uvd A o[ pPu vs 3]}v 0 3 UuU% E SuE X
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Grade 9Zycles
interrompus :
Chauffage 65 °C/s
Ug-5= 28

Figure3-58: ensembe des valeurs de dureté en fonction de la température de pic appliquée (Détensionnement de 2h a
760 °C).

Grade 9Zycles
interrompus :
Chauffage 65 °C/s
Ug>5= 2S

Figure3-59: évolution de ladureté moyenne en fonction de la température de pic appliquée (Détensionnement de 2h a
760 °C)..

Par ailleurs, les valeurs de dureté des éprouvettes de dilatométrie cyclées avec une température de
pic de 955°C et 981°C sont proches gilément proches d®® A o pE o[ %o E}pHA 858 v ] (
92 qui a subi le cycle du TGt intervalle de températureorrespond donc a la gamme de cycles
thermiques imposée dans la zone intercritiqides mesures de dureté sur des plus gros volumes de
matiére en microstt SUE ¢ sJupo ¢ A}vE % Eu 33E [ ((Jv E § v EA
température de pic la plus représentative. En outre, ce constat suggere que la vitesse de
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E (E}] ] uvsS v[ % ¢ [ (( S *pE 0 PE S (g.2des SycEhterr@mpusy (( SU o
sont de quelques secondes alors quelig.s o[ % E}uA 38§ C o A di <3 TieX

Sur lgFigure3-59lU o[ E3&§ Vv3SE © dénde€Ed TIG8 Giade 9% et «TC3 reproduib est
O[}E E os5Xi A8 J(( E v V[ *5 % + <]Ranl(He ¥ Aispeisinio des
mesureq Figure3-58).

Les valeurgde dureté mesurées sont cependant éloignées ddueeté de la zone adoucie réelle,
évaluée at/- 200Hv 5.

3.4.4 Evolution s métallurgique s lors du cycle thermique de soudage et premiére
sélection de cycles a appliquer

Les valeurs du point Ms ont étdesuréespour chaque cycle en fonction de la température

u £Ju o o[ *+ ] 3§ +}v3 %Riguredv]X meputiEd@sur la mesure de Ms est de +/

it £X e« Ao uE-3}vd 8§ Aopu  of] s JUE - dimingigot SE] X
lorsque la température de pic augmente] (( E vSe % E u SE * % MA vs Jv(op v E
point Ms.

V % E u] E o] pU o «u vs]s [ 0uvsSe v ¢lousS]}v ¢}o] U § Vv %

Jv(op v euE o[ Alous]}v e« A0 PE+*X >}Ee*<y 0 35 u% E SpE
dissolvent et la teneur en éléments en solution solide augments.tB&aux réalisépar Irvine et al.
€/EA]v & oXU i60di* Jv J<p v8 <p[uv  pPu v 3$]}v o v uE v

particulier en carbone, entraine une diminution du point Ms.

E vu}]veU v ¢ }v o] pU o <«pn vS]Sgendscensolsion solldeZaugmente
lorsque la température évolue, ce qui a également une influence sur la trempabilité du matériau. En

(( 83U pv 8 v uE o A V. e+ ouvse AE 15 (A}E]s E o] %% E]S
augmenter le point Ms>[ A}oud]}%}]vs D« } « EA ve 3§53 coBdrenteajees %o o
ce phénomene.

Par ailleurs, lorsque la température atteint des valeurs supérieures a la température de dissolution
des précipités MG (au-dela de 800 °C) et MX (alela de 1100 °C), la migi@an des joints de grains

HeS Vv]S]<u o V[ S % opde 0O]Juls % E o0 %o E * Vv * % E ]%]S °

Hed v]8]lcu o 8 Jve] ( A}JE]s X > Ju%}e]S]}tv o[ u*s vl]8 v u ES
grains austénitiques [Shtansky et,aP000]. Ainsi, si la température augmente, moins de sites
potentiels de germination de la martensite résultante seront présents.

>[]v(ou v H % E u]  %Z viuv epuE o[ A}ousdJlv H %}]vE De -«
Julvpd]lv p %}]vs De A3]}o[ uRPuU §3U% E SpE %] 5 0] o[ uPu
SvuE v o uvsSe [ o00] P X
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y =-0,22x + 580

Figure3-60: évolution de la température Ms avec la température de pic imposée

On constate ge les températures Ms sont Iégérement plus élevées pour les cycles au cours
*<H 0* 0 S U% & SPE § ZIulP v ]e X >[Z}u}P v ] S]}v o §
dissolution des précipités. Ceci est contradictoire avec le constat formdigssus.Cependant, les
écarts observés ne sont pas significatifs cordptau des incertitudes sur la mesure de Ms.

¢
~

Les valeurs du point Ms pougken OITE V[}VS %  § u spE X ' (( &
et al., 2005] ont mesuré le méme type de donnégs@& o[ ] & [RBure3-61). Pour leur
étude, la vitesse de chauffage du cycle thermique utilisé est de 155 &F.¢a vitesse de
refroidisement est de-19°C.8 ( (tg-s= 16s). Les auteurs ont relevé deux points Ms. Ce phénoméne

5 0] 0 ]JeelousS]lv % ES] oo . E PE - ve o[ HeS v]S U <]
composition chimique. Les répartitions en carbone et en chrome dpng4sS v]S <}vs Z § E}P v .

%Z viuv V[ % * § }ve§ § ve o] |1 & 'E 01X }uahapitre § A
[3.4.6 la dissolution des carburesMs p }puEe [pv o A 3]}v § U% E SUE U
retardée par la présence de bore. Ainsi, aux températures considérées, la quantité de carbone en
sjousS]}v ve o[ ] & 'E& 61 S Jv( E] pE 00 ol 1 & '& 6iX

.
(7214
N L

Les mesures de Gaffard et al. indiquent que le point MgPu v3 ipecu[ 681£ U A v$§
diminuer progressivement. Ce résultat éstelier au dernier point évogqué-dessus, a savwoque la
taille des grains austénitiques croit a partir de 980 °C et ainsi que le natatsitées de germination
possibles pour la martensi{@ux joints de grains) diminue.
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Figure3-61: évolution de la empérature Ms en fonction de la température de pic [Gaffard et al., 2005].

Les valeurs ddureté indiquent que les cycles thermiques choisis (aux températures maximales de
953 °C et de 981 °C, correspondant respectivement a 50 % et 75 % de phase trag)sfamiglent
étre représentatifs de celui subi par la zone intercritigde la température de pic, un temps de
ujJvs] v 8 %%o0]<u (1v % EU SSE o[Z}u}P v ]Je 8§]}v Vv S u% E §
restele paramétre a affinecar la dureté aprés dS ve]}vv u vS v[ 8§ % * %0 Jv u v3 « §]e(

Lescycles thermiques onénsuite été appliqués sur desolumes de matiéreplus importants a
o[ ] [Mv u Z]v Cette étape permettra de valider le modéle thermique de la zone
intercritique degoints soudés en acier Grade.

3.4.5 Application d es cycles thermique s aux ébauches Ti+'" — "t ——%fe¢ T3 "Z—f %ot
choix du traitement thermique utilisé pour reproduire la zone adoucie

MAE SC% [ H Z ¢ ¢}vS usSj]o]es * % }pE E d&lles@nt ét&Prélevéés P v [ e
ve o[ £ d S § VSE ¢ vVve O[] % ]Jee HEX > %0 V % @E o A u vs

. HWZe [ % E}IHA §3 o (dianseprésde S\wan¥ervent a valider le cycle a appliquer
avec la machine Gleeble. Le cycleimigour reproduire la zone adoucie est ensuite appliqué sur des
ébauches cylindriqgues de type Phifdiametre de 11 mm)dans lesquelles seront prélevées les
éprouvettes de fluage.

Les éprouvettes Phi5 permettent dans un premier temps de valider le tyatmique réalisé a
o[ ] O u Z]Jv 'o 0 euE - W Z e %o0pue 0 EP ¢ <g 0 ¢ % E}pA &
e }v ]8]}ve Z UM((P E %E « v3 3]A - 00 * %% 0]cu * WA
fluage. En effet, les conditions de ma@tlissement sont différentes avec le dilatometre et avec la
machine Gleeble. Les éprouvettes de dilatométrie sont refroidies par convection au niveau des bords
0 HE pE( 08 E o0 X > MZe'o 0 *}vS E (E}INGplusee E }v |
rapidement que les éprouvettes de dilatométrie. Ces éprouvettes ont une section circulaire de 5 mm
de diamétre et ont une longueur de 90 mm.
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Bilat [Bilat, 2007 montré sur un acier faiblement allié et pour des cycles avec austénitisation
compléte sur la méme machine Gleeblgye le temps de refroidissement sur des éprouvettes de
section carrée de 11*11 mm# 11) est peu différent de celui mesuré sies éprouvettes Phid.e
E (E}] ]** u v8 8 Ju%ele % E o[ EE!S p Hp @imdrE. Palrwnevs .
distance entre mors de 15 mm et une température maximale de 1250 °C, Bilat a estimé la valeur de
Ogss AUSe % }UE o %o E}HA 83 W Z]i'115La réporeyatie dofc peu Zvec la
P }lu SCE] of] pZ X

(753

La zone chaudfe est homogéne sur une zone de longudearé mm ce qui correspond environ a un
tiers de la distance entre mors. Par comparaison, la zone adoucie réelle est large de 2 mm. La
]+3 v VEE o0 0 AE - o[ v§ Joo ( ]8 V * t @n zorBod@oueid réelles %o E 0
<u[ v 1}v }u]l e¢Jupo *3 Ui uuX

Deuxcyclesthermiquesidentiques au cycle dthermocouple TC8nt été appliquésa des ébauches
WZ]n d¢ 14 machine GleeblelLes cycles different par leur température maximale tide
953°C et de 981°Ces températures maximales sont celles pour lesquelles les minima de dureté
sont atteints.

Un traitement thermique de détensionnement de 2h a 760°C a été appliqué aux deux ébauches.

Les mesures de dureté sondiquéessur B Figure3-62let IgFigure3-63

[ %o GE on constateque lesmicrostructuressimulées a une température de pic de
981°C sontcelles qui présentent les valeurs de dureté les piechesde cellesde la zoneadoucie
des joints soudés Grade 92, o[} & @97 Hws Néanmoins ces valeurs restent relativement
élevées. Pour cette température de pic, les duretés mesurées sur les échantillons de dilatométrie et
les échantillons Gledd Phi5 sont relativement proches.

Les valeurs de dureté mesurées sur les éprouvettes Gleeble ayant subi une température de pic de
953 °C sont légerement supérieures aux valeurs mesurées sur les échantillons de dilatométrie ayant
subi cette méme températe de pic.

Comptetenu des valeurs de dureté mesurées, le cycle dont la température maximale est de 981 °C
est considéré comme le plus représentatif du cycle réel de la zone adoucie.
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Figure3-62: dureté des échantillons de dilatométrie et Gleeble, auxquels ont été appliqués les cycles thermiques.

Figure 3-63: dureté moyenne des échantillons de dilatométrie et Gleeble, auxquels ont été appliqués les scycle
thermiques.

Les valeurs minimales de dureté mesurées sont donc supérieures a la dureté de la zone adoucie.
Plusieurphénoménegeuvent expliquer cette différence.

Chaque passe de soudage induit un revenu local a la microstructure du matériau de da pass
%o (E vi U % }uA vs (Jv o u vs I13GE o[} E]P]v [Hv  }u ]e* u v§

[} » EA E pv Avidpo ((8 pH E p]8 VEE % e+« U pv (Jo] 8]}v
zone affectée par la derniere passe de soudage. La duregdirée dans la zone adoucie est de 202
H\p 5, contre 195 Hys mesurée dans la zone adoucie aépiaisseur du joint. Le recuit entre passes
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( AYE]* }v o I} ]*cuvs ve 0o I}v Ju] X E vu}]veU pv ES «]F
les duretés msurées dans la zone adoucie réelle et dans la zone adoucie simulée.

> ¢ }v %Z viu Vv %}pA vE [E%o]lu E 35 J(( E v HE § 3
§Z Eu}lu V]<u * o] -bridage[ dgdd zone pendant le soudage. Ce phénomene a été
évoqué dans la partie | et a conduit & un adoucissement de la zone app@lé\&» par rapport au
métal de base détensionné.

Différentes solutions peuvent étre envisagées pour prendre en compte ces deux phénomeénes. La

% E u] E *S o[ % % 0] Sphdagésimul€incluant les effets thermomécaniques (qui
restent a évaluer quantitativement). Une machine de type Gleeble permettrait de reproduire ce

%Z viuv X > ¢ v e¢}ouS]}v 8 o[ %o% 0] S]}v [uv SE& ]85 u vS§ S
températu E Ve 0[}%0S]<p S VIE }u%sS yu E& p]S VSE 0 ¢ %o o o .]

(v Julvpu & o+ Ao puE- HE § H us Elpupu 8 [}SV]E pv
représentative de la microstructure réelle, la température du traitement de détensionnemétd a
progressivement modifiée.

La température du traitement de détensionnement a été ajustée en considérant les mesures de
MHE § *u&E o0 - M Z e WZiiX J(( &® v8e ¢ Je }vS § (]85 (]Jv [} - @
% E U SE * ~3 U% E SUE « § pPE - @ ApdpeSep@Ew|[ X}ofEddyv 'o
elpul]e p C o SZ Eu]«p elp P ipe<py][ MV S U% E SUE u A]Ju o
températures réellement atteintes sont comprises entre 985°C et 988°C. En premier lieu, un
échantillon ayant subi un premiervenu a 740 °C pendant 2 h, a subi un second revenu de 2h a 760

£ (]v A}]E o[]v(op v olLe premier revedu devaittikitialement étre & 760 °C

ule unv EE€ pE }ve]Pv o] ¢§ % E} u]s X

La dureté apres le premier revenu valait 22 ket valait 219 Hys aprés le second revenu. Ce
% E u] E E *puosd § Jv Jeu <p 0o * v E Avp v % ¢ p  [Jv(op v ep
usd E] uX > E A VU *p% %0 u vs |JE 601 £ V[ % c u}](] o UE §

Une meilleure homgénéisation de la microstructure lors du cycle thermique de soudage ne semble
% * A} E [Jv(op v <pE o [sthuptupesddres revenu.s} e

Une ébauche Ph11 traitée thermiquement avec le cycle choisi, a ensuite subi un revenu de 2h a 780
°C. Ladureté mesurée est de 220 piX Jve]U pv GE A vu 6061 £ Vv[ % ¢ u} ]J(] o
matériau. Un second revenu de 2 h a 780 °C a été appliqué afin de voir, a cette température,
o[]v(op v o uE U E A vpuX > pG BasousstruBtuceppourrait idbngA
avoir été légérement modifiée. Au vu de la dispersion expérimentale sur les éprouvettes Phi5,
estimée a H5 HysU 35 J(( E v V[ *3 % v V3 % « «]PVv](] 3]A X W E ]
encore trop élevée pour caidérer la microstructure obtenue comme représentative de la zone
adoucie réelle.

Un résultat plus concluant est ensuite obtenu en appliquant au matériau un revenu a 800°C. Cette

S U% E SUE V[ % * & uPu vs A v3 P (]v crosojaijrile& pluse A}ous
importantes audela de 800°C (restauration, grossissement excessif des précipités). Par ailleurs, cette
température doit étre prise inférieure 3,0 }UE A]3 E 0O %% E]S]Iv [ p+3 v]§ E

de dureté obtenue est d210 Hw,s. Cette valeur est proche de la valeur de dureté mesurée dans la
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zone adoucie. La microstructure est donc considérée comme représentative, avec le traitement de
détensionnement appliqué au moins en termes de température maximale atteinte, desevitdes
refroidissement et de dureté aprés détensionnement.

Les différences de dureté observées entre la zone adoucie réelle et la microstructure reproduite par
des essais de dilatométrie ou par des cycles Gleeble, sont probablement liées aux conditions de
réalisation. La zone adoucie est formée lors du procédé de soudage de deuxGebieszonesubt
probablement des contraintes mécaniques liées aux changements de [anashi soudaget est b
siege de mécanismes de restauration a températures élevaepelt supposer que les contraintes
thermomécaniques aient facilité les mécanismes de restauration dans la zone adGecmtentiel
auto-bridage de la soudure a lieu dans le sens longitudinal du tube. e®rfillations et les

cartographies de dureté ont§ @& o0]e ¢ Ve 0 %0 Vv }veS]Su ol £# & ] o 8§
des tubes mis bout a bouta dureté est donc mesurée dans cette zone potentiellement-atittée.

o oo Jo §Z EUlU V]<H o o[ ] 0O u Z]lv 'o @ le%eff@EudesE | vs
}JVSE JvS ¢« u  V]cpg e cpuE o0 u] E}SEp SpPE o *dU o}E- o[ %o %o

Le cycle thermiquehoisi et appliqué aux ébauches MF&4t le suivant

¥ La température de pic visée est de 981°C.

¥ La vitesse de chawde imposée est de 65 °C/s.

¥ Le refroidissement est celui vu par le thermocouple, placé dans la zone molle de la ligne de
fusionen Grade 91 {tg-5=33s)

¥ Le traitement de détensionnement est de 2 heures a 800°C.

Bauer et al. Bauer et al., 201J0ont égalenent cherché a déterminer le cycle thermique vu par la
zone adoucie. lls ont procédé a un essai de soudage instrumenté pour déterminer les cycles
thermiques vus par les différentes zones de la soudure. Des thermocouples ont été placés a
intervalles régulies entre la zone fondue et le métal de base. Des essais de fluage sur des
éprouvettes en microstructures simulées ont ensuite révélé la zone de plus faible résistance au
fluage. lls ont validé le choix du cycle thermique de la zone adoucie par ces cdimidéra

mécaniques.

Laha et al. [Laha et al., 2007] ont réalisé des cycles thermiques a différentes températures
maximales comprises entre 750 °C (en dessous de Acl) et 1160 °C (au dessus de Ac3). lls ont corrélé
ces températures avec les valeurs de duredé, résistance mécanique et de tailles de grains
austénitiques des différentes microstructures. lls ont choisi le cycle thermique vu par la zone adoucie

o[ ] e E Y03 X W E =+ u *pE U 0 P8 PE- }vs u]e v A v§
dans la zone intercritique. La température maximale vue par la zone addaaiet acier Grade 91
est de 850 °C. Cette température est inférieure a la celle de la zone adoucie en acier Grade 92 de
o[ SM

3.4.6 Caractérisati on microstructurale de la zone adoucie simulée

> I}v e«Jupo (18 o[} i 8§ [pv E S E]* S]}v A% E]Ju vs o Ve
représentativité avec la zone adoucie réelle, et également pour voir si la température de revenu plus
o A Al5u}](] [ uSE « oostraciwe. o u] E
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La[Figure 3-62| et la[Figure 3-63|montrent que la dureté atteint une valeur minimale vers une
température maximale du cycle de 980 °C puis augmente ensuite pour des plus hautes températures.
Ce constat suggére que la dissmn des précipités débute a cette température et est retardée par
rapport au début de la transformation austénitique.

L[ Alous]}v . EPUE « p JpE+e pup Co 3Z Eulwp o I}v v
complétement comprise. Les phénomenes pouvanpseeduire ont été expliqués dans Ehapitre

3.3.2.3

Les types de précipités présents dans la microstructure sont les mémes que ceux présetgs dans
métal de base et dans la zone adoucie, a savoir les carbonitrures MX (V(C, N)) et Nb (C24®) et M
(M= Cr, Fe, Mo).

}uu o] S A}cp Ve 0O Z %]SE [//U 0 ¢ %E& ]%]S « Dy v[}Vvs
cycle thermique de la zone adoucie [Laha et al., 2007]. La dissolution de ces précipités a lieu a des
températures supérieures a 1100 [Brachet, 1991]. Aucin examen des tailles et des distributions

% E ]%]5 « Dy v]| v § E-J]v[}%]%sE} ©A vSE % * A}op o0
traitement de détensionnement de 2h a 800 °C.

Les précipités MG ont été étudiés en utilisant la méme procédure que eeltilisée pour le métal
de base et la zone adoucie décrite précédemment (chapitre 1). Une micrographie faite sur une
réplique extractive prélevée dans la zone adoucie simulée est présentée |Slguie 3-64] Les
distributions de tailles de précipités M ont été comparées et sont présentées squigure3-65|
Un exemple de cartographie des particules est également présenté.

a) b)

Figure3-64: a) micrographie réaliséeteMEBFEG sur une répliquexgactive prélevée dans la zone adoucie simulée, b)
cartographie des contours de précipités.
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Figure3-65: distributions des tailles de précipités dans le métal de base, dans la zone adoucie réelle etadaosd
adoucie simulée.

La distribution des tailles de précipités dans la microstructure de zone adoucie simulée est proche

de la distribution des tailles de précipités dans la zone adoucie réelle. Les tailles moyennes de ces
précipités sont comparées datgTableau3-12

Nombre de .
: Taille moyenne Ecarttype
particules
. (nm) (nm)
mesurées
Métal de base 742 178 91
Zone adoucie 770 159 63
Z douci
ong a E)uue 495 143 20
simulée

Tableau3-12: tailles de précipités M3GCs.

La taille moyenne des précipités2dls dans la zone adoucie simulée est proche de la taille
moyenne de ces précipités dans la zone adoucie réelle. La zone adoucie simulée comporte des
%o E ]%]S » 0 P (E u vS %oOpe % S]S+X S EBSvp[ *Sokpve EPMJE] S](
mesure.

Les distributions des distances minimales entre particules ont également été comparées aux
distributions obtenues dans le métal de base et dans la zone adptigie¢3-66).
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Figure3-66: distribution des distances entre particules dans le métal de base, la zone adoucie et la zone adoucie simulée.

Les distributions sont trés proches. Les particules priese dans la zone simulée semblent
0P & uvsS %ope %o *u e SS ]J(( @ v V[ *S % « }ve] &E juu
o[]Jv &S]sSu u uE X

Les tailles moyennes de précipités dans la zone adoucie simulée sont donc considérées comme
prochesdes valeurs mesurées dans la zone adoucie réelle.

Les taillesde sou® E Jve S o ve]S ]Jeo} S8]}ve v[}VS % ¢ § Uu epuE&E U
S u%e § pn Z}AE % E]Alo P] & o[ §u 0 dD X ¢ Jv(}Eu S]}v:
et il est envisagé de les acquérir a trés court terme (quelques semaines).

3.4.7 Conclusion

~

Les différentes étapes de cette étude nous ont conduits a choisir un cycle thermique dont la
température maximale est de 981 °C et atteinte & une vitesse de chauffage de 65 °C/s. A cette
S U% E& SUE U 6n9 [ pes v]Ii8eh mipgseEsat deXdSecondes.

Des considérations métallurgiques nous ont ensuite permis de valider la microstructure simulée de
la zone adoucie, obtenue par application de ce cycle. La microstructure simulée obtenue est
considérée comme représentative de la microstructurdalezone adoucie.

Néanmoins, les valeurs de dureté mesurées dans la zone adoucie simulée sont légerement
supérieures a celles de la zone adoucie réelle. Ce constat est probablement lié aux conditions de
soudage de la zone adoucie réelle qui ne sont pasiEgp u]S * o} E- O[ %% 0] S]}v n C
u Z]v 'o o0 X [UV % ES3U o I}v W] ] uv E A VU *p% %0 U V3
0 % *¢ HOS CE] pE U <u] & MV o P & }H ]** u vS§ o u] E}-Sda
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adoucie aprobablement subi des contraintes thermomécaniques liées a un-buttage de la
soudure. La zone adoucie semble avoir subi un traitement thermomécanique lors du soudage.

Afin de palier a la différence de dureté observée, un revenu a une température0Q&C3

supérieure a la température de détensionnement du joint soudé réel, a été appligué a la

u] E}*3Epu SPHE X E AvpvVv s uo0 % ¢ A}JE u} ](] of 8 8 %0 E ]
adoucie réelle. La comparaison des tailles de gpams et @&s densités de dislocations est envisagée

a trés court terme pour compléter cette validation.
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3.5 Caractérisation de la zone fondue

3.5.1 Introduction

Une caractérisation métallurgique approfondie a été réalisée sur la zone fondue. La zone fondue
doit posséder des valeurs de résilience et de ténacité suffisamment élevée. Il est donc essentiel de

contrblero % E ¢ Vv § o «<u vs]s *]8 ¢ %}S v8] o [UuU}&® P § %0 & }
gue de larges précipités, des inclusions ou des zones de ferrite delta [Cai et al., 1997].

Dans les aciers a haute teneur en chrome comme le P92, il est néeatsaiérifier la présence de

(EE]S 08 X v ((8 pv 8 v uE o A v ZE&E}u 3 o[}E]P]V
ferritiques, au cours de la solidification en soudage. La présence de telles zones est néfaste pour les
propriétés en ténacité du mate&u.
352 C'e’fec—c's . Sceoc“—F t— °i—f2 Tif "= F— o2 . <. f—<eo

> ¢ % E} U]Se [ Bo%o}ES ¢ i}]vSe e}ty o o[ SH  %o}ee VS pv  Ju%o}e.
de celle du métal de baskes compositionghimiquessontrappeléesdans I¢Tableau3-13):

C [Mn| P | S |Si|Cr|W|Mo| V Al Ni | Nb| N B
Métal de
base 0,1210,540,0140,0040,238,681,590,37 0,19| 0,02 | 0,26 | 0,06|0,044 0,002
Thermanit
0,0990,730,01C0,0040,258,641,720,490,198 0,02 | 0,50(0,0640,04Z2 -
MTS 616
P9O2IG 0,1090,460,0080,0010,388,761,550,400,201 - 0,53]0,06/0,044 -

Tableau3-13: compositionchimique du métal de base P92 et e % &} pH]Se [ %o%}ES dZ Eu v]S DA™ 0io S V
massique).

La zone fondue doit répondre a des exigences en termes de propriétés en fluage et de ténacité
[Richardot et al., 2000].

La valeur en résilience souhaitée pour le métal fondu P92 est de 3L H\2 & M, 2000].

ES Jve 0 u v3e Z]Jul<p *U § 0 <u o E }v 3§ o[ 1}8 «u] A}vd (JEL
essentiels a la bonne résistance au fluage du matériau. Néanmoins, ces éléments ont un effet
potentiellement néfaste sur les propriétés ¢éénacité [Vaillant et al., 2008, V & M, 2000]. Il en est de
méme pour le tungsténe et le niobium, qui par ailleurs, lors du soudage, favorisent les phénomeénes
de fissuration a chaud. En effet, ces éléments, en trop grande quantité, peuvent entrainer
o [p&dtion de fines phases liquides, qui deviennent le siége de fissures au moment de leur
solidification.

Ve 0 US 0 [ %%}ESU 0+ Sv uE*s Vv uVvP v o § vv]lo e}vs }v
Ao uE- Sv ]88 AP <X >[mapganesevdmEliore B résilience du matériau. Les
S v uEe* u £Ju o0 - * 0 U VSe %}IME 0 U S 0 [ %o%otlES ¢}VvS eu% C
métal de base [Vaillant et al., 2008]. Néanmoins, la somme de leurs teneurs est limitée a 1,5%, en
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raison de éur influence sur AcEdZ doTIWSET }}leX > ¢ UAE % E} P]Se [ %o%o}ES }V
graphigue de lgrigure3-67|~ v. 0 4 0 % &} U]S [ %o%e}ES WOT /' § v EB}uP o d

Figure3-67: influence du manganese et du nickel sur l@®priétés en résilience [V & M, 2000En bleu: P92IG en
rouge: Thermanit MTS616.
Les parametres de soudage et du traitement psstidage ont également une influence
considérable sur les propriétés en ténacité et doivent donc étre définis précisément.

[ ue part, il est primordial que le joint soudé possede une microstructure complétement
Uu ES ve]S]<u X > % E * v [ u*S v]S & <] p oo joisoBdédeitétre u § E] |
refroidi au moins erdessous de la température de fin detsformation martensitique. Cai et al. [Cali
et al., 1995] ont montré sur un acier a 12% de chrome que refroidir le matériau en dessous de la
température de fin de transformation martensitique avant le traitement pestidage améliorait
notablement les propgétés en ténacité du matériau.

Le traitementde détensionnement «§ P 0 u v8 ¢ v3] 0 %}UE [ **uE & e }vv
en ténacité de la martensite formée. Concernant les joints soudés de cette étude, le PWHT consiste
en un revenu sous air a 760°Cngant 6h pour la soudure TIG manuel et pendant 4h30 pour la
soudure par procédé TIG automatique. La descente en température est liée a l'inertie du four.

Vaillant et al. [Vaillant et al., 2008] expliquent par ailleurs que la formation de fines passes de
soudage améliore les effets du PWHT et augmente les propriétés en ténacité.

3.5.3 Microstructure de la zone fondue

3.5.3.1 Observations par microscopie optique
> & S E]* S]}v § & o] °*u&E o0 i}]vs *}p A % E} plS [ %o %
a partir %o E} M]S [ %o%o}ES 5 0 i}]vs E (EV %}pE o SZ « X

La surface du joint soudé a été polie d'abord mécaniquement jusqu'a 1 um puis avec une solution
de silice colloidale (OPS). Une attaque chimique au réactiflidéa.

Les observations au mE}* }% }%3]<p E A o v§ MAE SC% - U}E% Z}0}P]
austénitiques, comme le montrent les micrographies|Begire3-68|a) et b) efFigure3-69| La zone

(}v u *S }ves]sSyu [UV u] E}eS Eustepitifues } @) EV]VE - S [Uv
microstructure de plus petits grair@usténitiqueséquiaxes. La croissance des grains colonnaires est
permise grace aux températures élevées subies au cours du soudage. Ces grains austénitiques se
solidifient pendant la q¢u CE [UV %o ¢ X > ¢ PE Jve <u] &£ ¢ ¢}vsS (}EuU » 0}E-"
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passe supérieure. La nouvelle passe de soudage induit une augmentation de température locale sur
la zone supérieure de la passe précédente. Mythili et al. [Mythili et al., 2688liquent les
changements microstructuraux dans le métal fondu au cours du soudage de composants en acier
9Crk1MO’. Le métal de la passe située-d@ssous, de structure martensitique, est donc partiellement

ou totalement réausténitisé [Mythili et al., 28Q) voire refondu. Une microstructure secondaire»

est donc formée. Cette évolution dépend des températures atteintes lors du procédé de soudage, de
la distance a la source de chaleur et de la vitesse de passage des torches [Mythili et al., 2003].

Wang & al. H. Wang et al.,, 2009] décrivent précisément les différentes microstructures
} e« EA o« ve 0 I1}v (}v Hprodgdé SAW,CEnergie de soudage 37,6 KJ/@m)
(}v S]}v ¢« SCE ]85 u v3e SZ EU]<H * Ju%o}le » % E ofeskho% 0] S]}v ¢ %o oo
La zone brute de refroidissement, observable au niveau des dernieres passes de soudage, présente
des gros grains de forme colonnaire.
En deca de cette zone, les passes de soudage ont vowpkisieurs passes supérieures.

>[ %% 0] S]}v [uurairke elleménve différents traitements thermiques a la passe
inférieure: passage dans le domaine ferritique, réausténitisation totale, réausténitisation partielle,
revenu.

Par ailleurs, les températures et les durées de revenu ne sont pas identiqguesodéamda zone
concernée.

De cela résultent plusieurs microstructuregexistanten zone fondue, différentes par

¥ Latallle et la forme des anciens grains austénitiques, ainsi que des lattes de martensite.
¥ Le type de précipités, ainsi que leur taille.
¥ La présence de ferrite delta, ainsi que la forme de ezlle

100 pm 100 pm
a) b)

Figure3-68: micrographies optiques de la microstructure de la zone fondue a) zone a gros grains colonnaizes|ebh
grains équiaxes (Attaque Villela).

3 Composition 8.24Cr, 0,955Md),356Mn, 0,072C, 0,021P, 0,265Si, 0,008S.
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Zone a grains

/ colonnaires

Zone a petits/

grains équiaxes
100 pm

Figure3-69: micrographie optique de la zone fondue. Transition entre zones a graoisnnaires et équiaxes (Attaque
Villela).

e 1}v e ¢]JVPHUO] E ¢ }vd & } ¢« EA « v ilv (}Jvpu Vv u] E}e }%]
[uv 88 v8]}v % ES] po] E X
Deuxtypes de zones ont été repérésles liserés fins ainsi que des zonddanches», dépourvues
de précipités. Ces zones satigiblessur les micrographies optiques fE@ureB—?O a) et b).

Zones

} %o

blanches

Liserés

20 pm 20um
a) b)

Figure3-70: observations en microscopie optique a) de lisérés fins et b) de zones blanches, présentes en zone fondue
(Attaque Villela).

> e l}ve 0V Z e v[}vd § } « GAdemiérps passes de soudage. Les lisérés sont
répartis dans toute la zone fondue.

3.5.3.2 Observations au MEB FEG

Pour réaliser ces observations, la surface du joint soudé a été polie mécaniquement jusqu'a 1 pm
puis avec une solution de silice colloidé@PS). Une attaque chimique au réactif de Villela a été
effectuée.

Les zones Blanches» et les lisérés sont caractérisés par des contours formant des lignes quasi
continues de précipités, comme le montrdes observations au MEEBEG, de |&igure3-71jet de la
Figue 3-72
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Figure3-71: observations au MEFBEG des lisérés fins présents en zone fondue.

Les micrographies d¢sigure 3-71)a) et b) présentent des lisérés fins, a deux grandissements
différents. Ces doubles contours de précipités délimitent une zone dépourvue de précipités.

Trace de/v

contamination

a) b)

Figue 3-72: observations au MEBEG des zones blanches présentes en zone fondaérace de contamination a été
laissée par le profil de microanalyse X.

La micrographie de |&kigue 3-72|a) présente une zone blanche, dépourvue de précipités et
délimitée par une ligne discontinue de précipités. La micrographie deigae 3-72|b) révéle
o[]vd E] nE o I}v ovZX

La fleche sur la micrographie d¢Amue 3-72| « Jv J<p o SE&E }vs u]v S]}v o[

chimique, présentée dans le paragraphe suivant.
e 1}Jv o ¢}vE epe% § + [ISCE o ( EE]s 085 X Wope] pEs E §
de valider cette hypothése.

3.5.4 Caractérisations des zones singuliéres

3.5.4.1 Analyses chimigues a la microsonde
Plusieurs liserés et zones blanches ont été repérés puis analysés a la microsonde de Castaing. Six
analyses ont éteé réalisées.

Une des zones analysées est présentée diidare3-74X >[ v oCe (]S 3 pv (Jo] S§]}v

pm de longueur. Elle traverse une des zonddanches», comme le montre IgFigure3-73 Un

169



pointt [ v oCe ZJul<pu 3 E o] Ceitgalenr coireRpoid la résolution spatiale
de la méthode Elle est également un minimum permett&d8 [} § vV]E& uv contiodg» ddila
zone.

/ Nove o[ v

v

20 pm

Figure3-73 W (]o] 8]}v [pv Vv oC- 0 u] @}e}v  ~% * [ v oC- i RueX

LgFigure3-74let IgFigure3-75|présenteit 0 « (E 0SS S o[ voCe Z]Jul<p o o0}vP
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Figure3-74: évolution de la teneur en certains éléments le long Eefiliation, observable sur la figure 62.

170



12
—e—Mn

10
© Vw —=—Nb
T 8
E °_g’_ ——Mo
o g 6
c

®© o

gE w
8
o< .
g 2 /i!\... Vv __V
S ra

0 ——Cr

100

Distance (um)

Figure3-75: évolution de la teneur en certains éléments le long de la filiation observable sur la figure 62, avec une plus
grande échelle des compositions.

La eneur en certains éléments augmente brusquement sur quelques micrométres de distance.
Seules les compositions de ces éléments sont observablegBigul@3-74] On trouve le tungsténe,
le niobium, le molybdéne et le vanadium. Le chrome présente également un pic de composition

u A£Ju o u ] v[ %s%Bur@HguréB-74U % E <}u | o ES X >[[ A}lous]}v (
chrome est présenté sur|kigure3-75| Ces éléments sont alphagénes et carburigénes.

On constate que le pic de composition coincide avec la zdrlanehei X > ¢ % }]vSe [ v 0Ce
chimique indiquant une composition plus riche en éléments alphagénes sont situés dans cette zone

blanche.

Lesautres éléments ont une teneur chimique constante le londadéliation, excepté le ferqui
présente une diminution de teneur au niveau de la zone blanche.

Ces premieres analyses ont montré que les zones blanches sont enrichies en éléments alphagéenes.

Ces éléments sont soit en solution solide dans la matrice, soit sous forme de fins précipités MX,
difficilement observables a cette échelle.

3.5.4.2 Mesures de nancdureté
Des mesures de nano indentation ont ensuite été effectuées au CEA pour comparer la dureté de

ces zones blanches a celle de la martensite revenue environnante.
Une filiation de sept indentations a été réalisée. Une indentation est en réalité divisée en trois
indentations de charges différentes et croissantes. Les différentes charges appliquégg,sbbg et
29.
> ¢ % O0He PE V ¢ U%E Jvd ¢ }vd pv o EP HnE [ VA]JE}V &8 RuX >[ 9
118 I1SE u% E] pE T (}]* o o &GP u€E O[ U%E JvS X > ¢ ¢ %8
espacées de 10um.

LalFigure3-76|présente la filiation de nano indentations. La filiation de dureté est paralléle a la
(Jo] 8]1}v [ v oCe o Z]Jul<p X o0o0 blarEheh (@Bints i, \2 eBl.v h
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hnalyse des
chimigue ~ empreintes
\ de
nanodureté
Figure3-76: filiation de nano indentations.
Les valeurs de dureté Hyo,sont reportées dans le graphique d¢Hure3-77,
Zone blanche Matrice
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Figure3-77: mesure de nanodureté Hv0.002 slar f
Kv } « EA pv nE

éléments alphagénes.

Ju]l]vus]iv v 88 o]

Les valeurs de nanodureté sont nettement supérieures aux valeurs de microdureté du matériau,

[ VA]JE}v (7]l s] | @Eerdontfalla cartographie de microdureté d¢Amure3-78
8§38 1(( & v S 0] 0 1(( & v e Z EP -
PE}I% [ U%E Jvs « ,iUT Sif § 0 PE}% ,0U AU o
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Figure3-78 W ES}PE %o Z] HE § & o] *UE O i}]vSs <}pu A % E} H]S [ %o %o}C
3.5.5 Discussion

Les observations et les analyses effectuées sur ces zones particulieres ont permis de mettre en
avant plusieurs caractéristiques.

¥ Elles sont dépourvues de précipités, visibles habituellement au MEB, et leur contour est
décoré par une suite quasi continue @& & ]%o0]S *X ¢ % E ][% ]S ¢ V[}VS %o °
Néanmoins leur taille semble proche de celles des précipitggsNdrésents en zone

fondue|q:igure3—71 :

¥ Ces zones ont une dureté plus faible que la martensite revenue autour.

¥ Elles sont enrichies en éléments alphagenes.
Toutes ces caractéristiques suggérent fortement que ces zones sont constituées de ferrite delta.

3.5.5.1 Oirigine de la ferrite delta et des lisérés de précipités

Au cours du soudage, le métal se solidifie et se refroidit pendant un temps trés court. Ainsi, des

Z3 EPv]se 30 E S35 VS]}Iv %Z o ¢ ~ 08 o Z}YE+ [ <plo] E %o pA
1995]. En particulier, la teneur éé® en chrome du P92 favorise la formation de ferrite delta a des
températures proches de 1100°C (Ofioro, 2006).

Dans le métal fondu, la ferrite delta primaire se forme en premier et croisse dans le liquide au cours
du soudage. Lippold et Kotecki [Lippoldeitecki, 2005proposent deux hypothéses pour expliquer
la présence de ferrite delta au cours de la solidification de la zone fondue. Leur premiére hypothese
est que si de la ferrite se forme a la fin de la solidification, elle est certainement trésemche
éléments alphagénes (chrome, molybdene) et ne se transformera donc pas en austénite lors du
refroidissement en dessous du domaine de solidification. Cette ferrite est supposée se former par
réaction eutectique a la fin de la solidification et est Ig#8 aux frontieres de joints et de seus
i}JvEeX > o }v ZC%}SZ » %o E} %o} *§ <p o (EE]S ]Jv]s] o
complétement en austénite a hautes températures et conserve sa structure au cours du
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E (E}] ]** u vsS ipecpu[ § ucdde.(EesS peurs expliguent que la quantité de ferrite
formée et sa morphologie dépendent de la composition chimique et des conditions de solidifications.

Des diagrammes tel que le diagramme de Lipgbippold et al., 198Q]rappelé sur [grigure3-79
ont été constitués afin de prédire la microstructure des soudures, a partir de la composition

Zlul<p X >[ &£ e }JE }vv - % E < k& éqoivalénE imgluant lg nERel eertains
O uv3e Puu P v e §o0[ £ e e ]ee e 0 (JEUMO p ZE}u <pulA o v
certainséléments alphagénes). Ce diagramme est valable pour la plupart des aciers martensitiques.

Figure3-79: diagramme de Lippold [Lippold et al., 1980]
> JPEuUuUu v %E ]S % * 0 % E ¢ Vv ( EE]S 0S Ve 0 U S o
Thermanit MTS 616. Le point correspondant au soudage avée &} p]S [ %% }ES dZ Eu V]
positionné sur le diagramme.

Des criteres sont également utilisés pour prédire la présence de ferrite delta dans le métal fondu.
Le critére de «hrome équivaleny a été développé par Patriarca et al. [Patriarca et al.pl9¥ans
une étude sur les aciers 9QID } X E]S5 E % E « vd o[ A vs P S VIE }u%es
tungsténe.

Ce critere est ainsi formuté

%NL %REXSEVIKES&O ESBEW>ESt#HEz6 B vi%Ft/J FVOB t% Kk ur0
F%Q

Une valeur dechrome équivalent infériew a 8 indique que la structure sera complétement

martensitique. Aedela, de la ferrite delta peut apparaitre.

Le pourcentage massique de chrome équivaksitde 8,738 pour le Thermanit. Ce critere prévoit
la présence possible derrite delta.

W E ]Joo pE-<U o[]vSs-disténite eSHeHGS de rémstions de précipitations donnant lieu
a la formation des liserés MG. A haute température, lors dia transformation en austénite, des
phénomenes de ségrégation ont tr@sobablement lieu aux interfaces entre les deux phases. Les
éléments alphagénes diffusent vers la ferrite. La ferrite formée aura tendanceepousser les

Stu o E }v A E+ o[ pe3 vl U v E Je}v o SE& e« ( ]|foritee}op ]0]8
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Ces interfaces sont donc enrichies en éléments alphagénes, en particulier du chrome, et en carbone.

> o« SuE 3]}v o} o e WuE o0 uvde o[]vd E( A (A}E]s E o
ailleurs, les interfaces entre ces deux phags#e structures différentes, sont incohérentes. Les
nombreux défauts présents & ces interfaces constituent autant de sites de germination possibles
pour les précipités.

Les zones blanches, qualifiées par Ofioro [Ofioro, 2006] de ferrite delta de morphmdbgionale,
sont plus largement observées dans les derniéres passes de soudage. La vitesse de refroidissement
%Opue 0 A Ve O EVv] & ¢« % ** ¢« VSE v 0 (}E&u S]}v [HV %O
delta & cet endroit par rapport au reste duind Les liserés sont cependant présents dans toute
O % Jee WE M i}]vsS «}p X

Les micrographies optiques dgRaure3-80[présentent les deux types de morphologies de ferrite
delta observées par Wang et al. [Wang et al., 2009] et Ofioro [Ofioro, 2006] dans la zone fondue de

MAE ] &« u ES ve]S]cu 69 ZE}IU X > }lu pE ol Sp & o]
al., 1116 8 % E} U]S % E % E} lp P Ol & e u EP X > <}y
[Ofioro, 2006] est réalisée par procédéstridage a l'arc avec électrode enrobée

Figure3-80: micrographiesoptiques a) de zones de ferrite delta polygonales dans un acier martensitique a 9% de
chromeA[WangetaI.,2OO9]é . o] & - (EE]S Ve UV U] E}*3ENU SUE u ES ve]s]«<p E A
chrome’ [Ofioro, 2006].
Zhao et al., 2012 [Zhao at., 2012] ont également observé quelques zones de ferrite delta dans la

1}v. (}Jv u [uv  °] pees Wedkiligne de fusion. La soudure est réalisée par procédé TIG.

N Composition : 0,079C, 0,18Si, 0,39Mn, 0,018P, 0,006S, 8,89Cr, 0,37Ni, 0,96Mo, 0,21V, 0,017Nb, 0,015N.
° Composition : 9.4Cr, 0.13C, 0.52Mn, 0.23Si, 0.42Ni, 1.56Mo, 0.02W, 0.06Nb, 0.25V, 0.01B, 0.02N, 1.17Co, 0.02Cu
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La morphologie de ces zones ferritiques est différente au centre et dans la péétieure du joint
en raison de leur historigue thermique. Les passes inférieures de soudage subissent un traitement
thermique différent lors du dépdt des passes supérieures [Ofioro, 2006].

A chaque nouvelle passe de soudage, le métal de la passe anééglgoumis a une température
supérieure a 1250 °C sur quelques centaines de micrométres, puis refroidi rapidement. En deca, la
zone est recristallisée [Oforo, 2006, Wang et al., 2009].

tvPhP § oX €tvP § oXU fTdiide }vsS A& u]lv o microstauctures ] (( E
} e A o veo I}v (Jv U [HV }u PE E 0] % E % E} o[ E
les transformations de phase qui ont eu lieu. Les paramétres de soudage sont donnés dans le
[Tableaw-10)X >[ v EP] appertédavec ce procédé est plus importante que celle fournie
par un procédé TIG. Ainsi, les vitesses de solidification sont plus lentes que celles obtenues avec un
soudage TIG, et la profondeur de pénétration est plus grande. Néanmoins, les changements de
phases qui se produisent sont identiques pour les deux soudures

Les auteurs ont observé les microstructures de la zone brute de solidifigaaos PWHT)Xe la

I}Jv. C v3 Ap uv % e }p P U o I}v. v Cvs Au pEU & [pv
soudure, soumise a de multig@asses. lls expliquent laamsformation des zones de ferrite delta
polygonale en ferrite delta de formewermiculaire».

La région brute de solidification présente de la ferrite delta de forme polygonale. Des précipités de
type V(CN) sont présents.

> I}v V[ C v8 AP <UPE %ovse U (( E v3 » u] E}*SEU SUE « Vv (}v 8]}v
températuresubi

>1E . o[ %% 0] 3]}v [UV % ¢+ U o & P]}v v }vs § A
température a été maximale (1450A11£ «U E +$§ o[ § § ¢}0] X nthoE « E (¢
e 0] & - ((EE]S C ¢}vd } « EA «X tvP & oXU /E%o0]<u
élevée, la diffusion des éléments, tels que le chrome, le nickel, le molybdéne, le
manganése et le carbone, est favorisée. Néanmoins, cette diffusion est a caiarod,
E 0 S U%o- ujvsl]v v S8 uUu% & SPHE 5 }IpESU <U] A %o
de forme vermiculaire. Les précipités V(CN) sont supposés avoir été dissous et aucun
% E ]%]5 V[ 3} s EA X
¥4 a région a proximité, ayant vu sl'empératuresmaximalesentre Ag et 1250 °C, a été
complétement réausténitisée. Le temps de maintien a cette température est
cM((]* uu v8 O0}VP %}uE % Eu SSE MAE 0 u vSse J((pe EX W
en éléments alphagénes est faible. Ainsi, aucune zond & & ]S fmEnée.[Audun
% E ]%]5 V[ *3 } e+ EA X
¥l a région située edessous a vu des températuramximalescomprises entre Aet Ag
U JUE- O[] %% 0] S]}v 0 %o °° tp P X > ¢ % E ]%]S -
semblent pas auo évolué. Néanmoins, la précipitation de,J@& est constatée. Les
observations neévélentaucune trace de ferrite delta.
%> E 5 0 U] E}+SEP SPE V[ *p ] <p[puv SE « }PES E A v}
formée initialement.

é Composition : 8.77Cr, 0.1C, 0.40Mn, 0.47Si, 0.12Ni, 0.38Mo, 1.48W, 0.054Nb, 0.16V, 0.0011B, 0.043N, 0.01Al, 0.001S,
0.008P
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La région ayant vune seconde passe de soudage possede des microstructures identiques a celles
décrites cidessus mais ayant ensuite été revenue pendant un temps court. En effet, la température

u £luo Apg % E o I}v p }IuE- o[ %% 0] &]}ieure acAg legv %o -
auteurs ont constaté la présence de précipitégGd et de MX, probablement apparus au cours du
revenuinduit par la passe suivante

La région située au centre du joint a donc subi plusieurs revenus consécutivement au premier cycle
de soudge.

3.5.5.2 Impact de cette ferrite delta sur les propriétés du joint soudé
Ces zones de ferrite delta sont connues pour détériorer les propriétés mécaniques de ces aciers,
telles que le fluage ou la ténacité [Oforo, 2006, Shashank Dutt et al.,, 2011, J.Cd kippol.
Kotecki, 2005]Les liserés de précipités sont fragilisapbur la microstructure de ces aciers. Les
E LPE ¢ % E  vSe o[]vs &E( vV§E o ( EE]S 08 S 0 u &S ve
[ u}E& d fissuresShashank Dutt et al [Shashank Dutt et al., 2011] ont réalisé des dssais
ténacité a 550 °C sur un acier P9Is constatent une rupture de type intergranulaire ductile, dont le
facies révéle des cupules.

Un autre risque lié a la présence des carburempssés étre des précipités M, le long des

o]+ E + <5 0 }JEE}]}V o[]lvs E( u 3 vel]s E A vp I( EE]S 0S8
riches en chrome entraine localement un appauvrissement en chrome autour du précipité et induit
ainsi unesensibilité a la corrosion.

W E ]Joo pE*U o0 J((E VWV - SEMN SUE »« E]*S 00]v e S [}E]
engendrent des incompatibilités de déformations aux interfaces. Ces interfaces deviennent alors des
lieux de concentratiomde contraintes importants, ou la formation de fissures est favorisée lors de
O[ %% 0] S]}v [pv Z EP u vsSX

En outre, les phases ferritigues présentent des grains plus larges par rapport a la microstructure
martensitiqueavoisinante La ténacité est plufaible dans ces zones, qui possédent des grains plus
gros, ce qui favorise ainsi la propagation de fissures. Ainsi, une quantité trop importante de ces zones
pourrait réduire la ténacité de la zone fondue.

3.5.5.3 Conclusion
Ces zones de ferritdelta sont doncdrmées lors de la solidification et sont certainement issues de
la ségrégation en éléments alphagenes.

Il est essentiel de contrdler la quantité de ces zones présentes dans la zone fondue. Leur présence
est néfaste pour les propriétés mécaniques du jeimidé, telles que la ténacité et le fluage.

Les joints soudés Gra@? sont sensibles a la rupture de type IV. La zone fondue ne constitue pas

o[} i § % E]V ]% 0 H % E}i S §Z « X E vu}]veU o I}v (v puU 8§
ferritiques, seront /£ u]jv ¢ % E ¢ (op P X "] 0 % E v [ Vv Juu P uvs 3§
(}viu (€ o}E-o0o[}i 8§ [UVv %oopue PE v §8 v3]}vX

" Composition 0,12%C, 0,38%Mn, 0,47%Si, 0,13%Ni, 0.02%P, 0,007%S, 9,42%Cr, 1%Mo, 0,25%V, 0,1%Nb
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4 Comportement mécanigue des
joints soudes : définition des essais
et résultats experimentaux
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4.1 Choix t3e ..."eotc—c'os Tiftoefc o " "t __te to

Afin de déterminer le comportement en fluage de chacune des zones du joint soudissdés de
fluage sur éprouvettes entaillées ont été prévus et lancés.

>[] RS }v V3E E o -+}oo] |3 8]}v  ve pv I}v  pi}lvs (]v v A
comportement de cette zone.

Un autre intérét des éprouvettes entaillées est de tester uniqguenugrgt zone particuliere de joint

*}Ju U 8}ps v P E vs pv P }u $E] Btajdaam» fagilesa@tlipek dé gnartiere

(] o po }E S}HE (op P ~v}Suuvs vsS Eu-+ [uEEWPU [ AES\
gradient thermique).

AucluCE- 0— ¢ ] (op P U0 %E v o[ v§ Joo VvSE v puv }v
ve 0 « S]}v o[ %o E}uA 85 U u} ](] v8 ]ve] o[ 8§ & JVEE Jvs « A &

triaxialité des contraintes va donc fortement augmenter dansl $]}v $@E veA E-+ 0 o[ % E}L
S Jve] 0o &E Eo0-°*u Vv]euses [V }Iuu P uvsS cul s %E} ple vs P v E

o}vPUu » HE X S]SE [ £ u%o U Z] S§dE C }vs 8§ o] =<<u} o -
}vS ulvsSE of]vlaagaxalité des contraintes sur la croissance des cagitésupture
ductile [Rice et Tracey, 1969].

Par rapport & une éprouvette lisgavec une hypothése de matériau isotrope régi par la contrainte
équivalente de von Misesha contrainte de Von Mi «  ve 0 « §]}v estfinféfelieda
contrainte axiale. Cette augmentation dettaxialité des contraintes«S o[} E]P]v o[ o E §

eu vVv]eue [V }uu P uvs veo e 8]}v vS8]Joo €'uE-}vU iddé6U Z]

Gdfard et al., 2005].

Pour déterminer le comportement de la zone adoucie et de la zone fondue, des essais de fluage sur

% E}UA 55 ¢ vS ]Joo e+ ve Z puv e l}v e}vd }v & ov X >[}i
de décrire le dimensionnement et faéparation de ces essais. Des calculs par éléments finis ont été
E o]e * (]Jv [UV % ES A o] Eoe*Pl}lusdE]es * %E}IUA 85 « Vv ]
calculer la charge a appliquer

4.1.1 Dimensionnement des éprouvettes entaillées

Les géométries dedeux entailles ont été prédéfinies en fonction des géométries des deux zones
[JvS E!'S § % ES]|E SE A UE E 0] * % E ' ((E ~'" (( E U Tiide
Les éprouvettes de fluage lisses et entaillées en zone fondue ont été préttargete sens travers

du joint soudé.

La zone fondue étant large, le choix degbométrie d %o @ } pIBSEE[ *35 %o « }pardE fiiv s
de tester uniquement la zone fondublne éprouvette de type MF11, dont le plan est donné sur la
Figure4-1JU 8§ Z}]+] X SC% [ %0 E}UA 33 %o}ee uv P }lu SE] <3S v &
le laboratoire de fluagelu CEA/SRMA
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Figure4d-1 W « Z u o P }lu SE] o[ %o E}pHA 88 (op P D&iiX

Pour les essais sur éprouvette entaillé&ezdne fondue est suffisamment large (entre 9 et 12 mm)
pour pouvoir imposer une entaille douce et ainsi limiter les diffesti'usinage. En outre, cela
permet de tester exclusivement le comportement de la zone fondue et ainsi de se rapprocher de la
configuration sur éprouvette lisse avec uniquement de la zone fondue en partie utile. Le volume de
matiére testé estdonc large etfu%}E&S pv PE v <u v8]S [ v ] ve PE Jve ues v]
PJus3E] [v3]oo « E A o] % E 0 +uls X

La largeur de la zone adoucie est estimée a 1,5 mm mais doit étre précisément mesurée afin de
définir les dimensions de I'entaill&lle imposeale réaliser une entaille sévére pour ne tester que
cette zone Elle a donc été évaluée grace a des profils de microdureté réalisés dans le sens travers du
joint (Figured4-2).

290
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Distance de I'empreinte a partir de la premiére (um
Figure4-2 : profil de microdureté sur une moitié du joint soudé.
Les éprouvettes de fluage entaillées en zone adoucie ont été prélevées differemment par rapport
aux éprouvettes entaillées en zone fondue.

Afin de solliciter uniquement la zone adoucie, la zone au droit de I'entaille ne doit comprendre que
celle-ci. Du fat de la géométrie de chanfrein en ¥slbords du joint sont inclinés. L'ébauche de
I'éprouvette a donc été prélevée en biais dans le joint (schéma|Bigjiae4-3), de maniére a
positionner la zone adoucie perpendiculairement a I'axe de I'éprouvette.

181



Figure4-3 W « Z u p i}Jvs 3§ I}v %% @E o0 A uvs o W Z s [ % EEducke.35 « v Joo e
La géométrie de I'éprouvette doit également prendre en compte la géométrie du joint.
En imposant une section d'entaille de 3 mm, un premier calcul a montré que la longueur de
0— % E}HA 8 AlsI1SE Jv( E] pE il uuiXdonc @rpvéyprem@t o[ p Z
supérieure.
. HZe [ Bo@E}uA 35 o O}vPHu HE Ti uu ~0o}vPpu PE u A£Ju 0 % E ¢
diamétre ont été prélevées dons le joint soudé. %0 v  po04d éprouvette utilisée est
rappelésur IgFigured-4

Figured-4:schémade] [ Z [ %o E}HA 35 US]0]e %o}UE 0 ¢ oo Jo euE %eGm¢igA 33 « v3 Joo
e % E}HA 35 ¢ v ]Joo ¢ % Eu 33 v§ | E U }u%}ES u vs v (0}
§§ P }u SE] v[ <3 %u labogatviregEles machines de fluage ont été adaptées pour
réaliser ces essaiBu fait du nombre limité de maches ainsi disponibles, Iviu E [ ¢* ]* S 0 UE-"
durées sont donc limités.

> e P JuSE] e [VvS]oo }A VS ISE Z}]°] uvl] E %&E ] X 'E
finis, Jiang et al. (Jiang et al., 2007) ont montré que la forme et les dirhers o[ v§ Joo }vs8 uv
]Jv(op v ui pyE °upE o A 0}% % u V3§ o[ v juu Puvs 8§ o0 u&E
of %o E}IUA 88 X ve pv % E}pA 35 v3 Joo VS ~vs]oo «AE-U o0
développe en premier au niveau de lapoint o[ vS Joo X > EJ]e<h [HV (]J**HE S]}V %o
pas a négliger.

LdFigure4-6]% & + v& o[ A}ous]}v + }VSE ]v$ -aunikdau de]la sectibn A£] o -
vs Joo [MV % E}IHA 8§ v ] & WOT A v Joo ¢« A E U %}upE pv

o[ v§ Joo i6i DW 8 %}uE ](( & v3s VIA puZ&E [}JpA ESpE o[ v

P }lu SCE] o[ %o E } pitaiiéutilisées par[C. Panaontillustréessur IgFigure4-5
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a) b)

Figure4-5: géométriede o[ % E}PA §3 § o o[ v8§ Joo U puSJo]e ¢ % E W v ]S €W v

Figure4-6 W ]*8E] us]}v + }VvSE ]Jvs o AYw, D sV AE % EPv }%Sd}ve vS Joo [UV %o E} .

A vi Joo ¢ A E U %}uE pv  }vSE Jvd viulv o pu Vv]A q o[ v§ ]Joo i61i D
Atravers @& epos SU }v }ved § <«u[ Vv 8§ A v o[ ** JU 0 u Alupu
axiales,}u }VSE Jv3 o %oB]ve |%] e » VAJE}V iUi uu 0 %o}]VvSs o[ v§ ]
U vVv]eu s [V }Iuu P uvs A}vs «[]Jvs ve](] E § v E}]SX

W E ]Joo HE+U o0 ¢« } « EA §]}ve Wwvi]s «( ]- E L% SUE * %oQ
pas E}u%pU }vE E A 0 0 % E Vv [uv (]**pE& ]JvS EPE vpuo JE }vv
éprouvettes. Cela suggeére la propagation stableo  (]J**uE % v Cedympede géohétrie,

SE « }v(]v U % CEu § }v [ (E fisgpudatian interfranudaires.
>[v}uu Puvs 8 v E Av Z SE + o0} 0] X

4.1.2 Analyse mécanique des éprouvettes entaill ées par calculs par éléments
finis
Des calculs par éléments finis ont au préalable permis de valider les géométries des deux types

[ vdlek(en zone fondue et en zone adoucke)> ¢« o0 poe }vS § & o]« of ] ML O}F
ZeBulLdbl.

Ces calculs de validation ont été faits a partir de la loi de comportement en fluage du métal de base
2 600°C de Panait (Panait, 2010), présentée en afii@kEaute de données expérimentales, les
effets de triaxialité a 550°C sont considérés comme proches de ceux a 600°C.

Les géométries des éprouvett de fluage entaillées testées par calcul sont présentées sur les
schémas dgBigure4-7|et 146
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Figure4-7 : géométries préliminaires des éprouvettes de fluage entaillées a) en zone fondue, b) en zone adoucie. La zone
fondue est hachurée sur le schéma.

Figure4-8 : géométrie de I'entaille faite en zone adoucie.
>[ % E}pA 33 v3 Joo v Ii}v (}v u § % E o A Ve 0 e+ ve SE A (
centréea miépaisseur des tubes initiaux.

>} i 8]( eestede Péterminer le comportement de la zone fondue. La zone fondue est
0 EP S ¢ U] E}*SEU SUE 5 PE}] E ES Jve v @EIEX [ ¢S %o]
choisie (Jv [ Z v3]oo}vv E pv PE v. A}opu u 3] E

>[}i 8]( o oo ]e spE % E}uA 35 ¢ vS Joo o vilo[ }hp b vss E
viscoplastique eto[ v Juu P u vd ve 83 I}v X > «<p v3]3 us] & § 5 E
ailleurs, la microstructure de cette zone est fine. Ainsg entaille sévere de type&harpy» a été

Z}]*1 U (v [ o EE®o0-°*u vVv]euse* [V }Iuu P uvs]vs EBIRE vuo |E

] us3E o[ %o E}UA 35 ¢35 % v V3 ]V %ope (] 0 <pu ou] uslo]e
attenduesS }v u}Jve « A E S ]Jo V[ *3 % ¢ ES]v<g o uE [ ee ] VA

ovZ&o-*u vVv]eue [V }IuuP uvs]vs EGPE vpo JE X
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Les éprouvettes sont axisymétriques et le matériau est considéré comme homogéne et isotrope
(cette hypothesesera vérifiéea posterioripour la zone fondueX /o ¢3 }v %o}ee] © (]E o]
sur un modéle en 2 dimensions incluant les conditions de symétrie.

Par ailleurs, ce méme modéle présentant une symétrie selon le plan médian, il peut étre réduit & un
qu E3 o[ % E}pA 35 X

>S[ 84 % @E o0 u v3e (]Jv]e § & o] A o0+ }v ]3]}ve HuAE o]Juls -

-blocage des déplacements selan A& Z GP o wsvP o ¢ 8]}v o[ % E} N
n E}]S8 o[ v8 ]Joo X

-blocage des déplacementadiauxU o o}vP ol £ A E3] o o[ % EE}UA 55 X

Les éléments du maillage sont parallélépipédigueménires a intégration compléteLes
1(( & vie }E o o[ %o E}HA 85 }vs & ep JA]e o v ]vd EA oo« E P

W}uE o u ]Joo P of oE}WAT$E (¥ ] U o » Jvd EA oo+« VEE o0 ¢ V’
] v8]<p o cpE Z <p ( }%0 %o} X > Ju% P u v]A n o * 3]}v |
% $]5 § 0 u]Joo P %ope (Jv p V]IA u o[ v§ Joo X > u ]Joo P  }u%o}(

Concernantl u Joo P o[ % E}nA 83 vs Joo v 1}v JW] U o[ *% u v:
ViU e S Z}]e] uv] & E} ' SE P }u SE]J<p u vsS [puv €E Je}v iU
o[ %o E}HA 85 ipecu[ *}v A X > u ]Joo P ««3vPve] 3((]Jvo[ mM8v]bo X >
UJoo P Ju%}ESE (666 v pu X

> U} 0 % E o u vSe (]Jv]e o[ % E}pA 35 v Joo |[Figuigd9 Jp ] 8
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3,95 mm 3,95 mm

—> —r
15 mm
+—>
‘\R:7,2 mm
a) b)

Figure4-9 W u} o o u vse (]v]e o[ %o E}pA 88 v3 Joo o v 1}v v(pwéiailléede v 1}v o]
o[ v8 ]oo en Zon€adoucie

> (J@E §  Y%o%0]<p H V'L ¢]Spu suCE o ( lepbas éBipné de o[ %o CE
o[ AcelleciX > u} o0 Ju%o}e S}He O ¢« VU o o ( *U% E] PLE MUV %o
a celui auquel la force est appliquée.

> %0 U VS 3 u e pE pVv]A n vp U <p] JEE %o}V 0 %o}e]
réel.

>[ % E}uA 85 wEBVod}v B V[ *3 % * Jvd PE 0 u v3 ee]v § uloo X
concentration de contraintes et les déformations au niveau des collerdidixation de

o] £S velw[$TE % * []Jv(op v suE 0 Z U%o-* }vEE ]vaudes (}E
o[ v§ Joo X

4.1.3 Validation du confinement de la sollicitation

(v [ Sp ] & HV]<pH u vS 0 }JU%}ES u vs§ o I}Jv }v Ev U Jo <3V
vérifier que seule cette zone se déforme plastiquement.

Les calculs ont ensuite été réalisés afin de vérifier que la zone déformée plastiquement restait
v(]v o[]lvs €] nE&E o[ v8§ Joo X

La démarche appliquéest identique %o }JU@E 0 ¢ WA 3C %o .Ell§eSbOEilled cE S o
eelue %} E o[ %iaiHéqueh Zbde adoucie.
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Le calcul a été fait pour une contrainte nette appliquée de 390 MPa. Cette contrainte permet
[} 8§ VIE pv  }VvSE ]vs A}v D]e - idi DW ve 0o I}v vs Joo X
paragraphet.1.6

La répartition des déformations viscoplastiques a été considérée a la fin du stade secondaire, a

VAJE}v iiZ [ ¢+ JU }uu ]wrbepe fiyag@e de |&igure4-10| Le modéle de
comportement utilisé pour le dimensionnement des éprouvettes est valable pour une température
de 600°C, <«u] A% o0]<p 0o JHE [ e« ] SE « }UES X >[ ¢« ]« E v SS u v

AN

Figure4-10 W }u&E (o P Jeep [V 0O HO %o E 0 U VvS3e (]JVv]e *UE O] %o E}HA 55 v
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Figure 4-11: cartographie des déformationsisco%. 0 *3]<u ¢ HUHO ¢ Ve O] %o EIHA 3
de stade secondaire

LgFgure4-11{présente une cartographie des déformations viscoplastiques cumulées dans
o[ %o E}pA 338 A vi Joo « A E U 1iiZ [ e+« ]X XS o[ *+ JU }v
viscoplastiques o0} o] 0O %o}]vs o[ v3§ Joo S-voe[ DR DOVt

vénfimo v 1}v

WIHE o« YA u} 0 [ %oE}UA 33 « vS ]Joo U o I}v «u] (}Eu
v(]v VSE o+ UE }E - o[ v§ Joo pfluhgeE » 0 <}oo] ]S S8]}v
4.1.4 Vérification du volume testé

Il est important de vérifier que le volume de matiére a tester est suffisamment large. Il faut en effet
gue la zone endommagée soit large et comporte suffisamment de matiére pour pouvoir considérer
un matériau homogén § J¢}SE}% S P 0 u vS % }uE ( ]Jo]S & o[ £% ES]-

>[ v§ Joo }H  %o}ee e Ju vel}ve v 85 U VS %ooue 0 EP ¢« S v %E -
Jv JVA v] v&e o[ v§ Joo * AE X % v v3U o e« 3 ]Joo e+ [ne] ve PE ]v
(}v p <}vs L JU%o %oOpe PE v e <u[ v 1}v Ipn] X /o 5§ }v e vs8] o0
de ces grains par rapport au volume de microstructure testée.

La taille des anciens grains austénitiques dans le métal fondu est variable.

SurunesouddE & o] % €& ¢}u P uvp o o[ @ ~DD U o § ve]}v 1
o[]vS ve]S o[l & vS& iii § iii U DC3SZ]Jo] § oX €DCS8Z]Jo] § oXU
u}C vv e« PE Jve }o}vv JE « v I}v (IMof grabp des pbeend@tiGes en

Microscopie Electronique a Balayage (MEB), par la méthode dite des « intercepts linéaires ». lls

*$]Ju v§ 0 Oo}vPu p&E uilcC vv e PE Jve 61 ...u S$ 0 o EP p&E 060

Kim et Lim [Kim et Lim, 2008] ont estimé a environ 5,5 ptaille moyenne des anciens grains

austénitiqu ¢ ve o[/ , * %}uE ne2. | E 'E

Compte$ Vi e« 3 ]Joo s [V ] Vve PE Jve ped v]8]Jcu s ve Z pv « 1}v
Ju ve]}ve o I}v v (}v [v3]oo U }v }ve] (He testé compbite uu u §]

8 Composition : 0,356Mn, 0,072C, 0,021P, 0,265Si, 0,008S
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*u((]l® uu v8 [ v ] ve PE Jve patte repidsantatiide lgundicrostucture obtenue
aprés un essai dituage sur éprouvette lisse pendant de longues durées.

En effet, dans la section entaillée séverement, la zone datéfiaemation viscoplastique cumulée
est supérieure a 0,0en fin de stade secondaire (0,02 étant une valeur courante de fin de fluage
secondaire sur éprouvettes lisseshu %o} ES VA]JE}v 10 u]Joo]}ve [ Vv ] ve PE Jve pues

E vu}]veU %}uE o[ o @Fujfodse M E U o I}v [Sp <« E % 3] & of
microstructure endommagée sera plus délicat.
415 "+ f'f—<'e tFie £ f— .. SFe tix'" —"F——1fe

Chaque ébauche d'éprouvette prélevée a été attaquée chimiquement au réactif de Villela (5 mL
d'acide chlohydrique, 1g d'acide picrique et 100 ml d'éthanol) afin de révéler la microstructure des
différentes zones du joint soudé.

<

Des mesures de microdureté ont été réalisées pour pouvoir localiser précisément la zone adoucie
sur chacune des ébauches prélevéendlie joint soudé, ainsi que son épaisseur. La zone a entailler a

§ €& % & § o0]Ju]l]S U %u]e o[ vS Joo § & o]- o[ ] [uv }us]
affGtées.

4.1.6 Calcul descharges a appliquer

4.16.1 Principe ¥— e<ef e a—""%
En dernier lieu, i été nécessaire de déterminer les contraintes nettes a appliquer aux éprouvettes
pour réaliser les essais de fluage, a une contrainte de von Mises déterminée en un lieu et en un stade
o[ < ] § Gulj]v E P o u vsX

Panait (Panait, 2010) a montré gpeur une valeur donnée de la contrainte équivalente de Von
Mises, les durées de vie des éprouvettes lisses et entaillées sont comparables, et ce quelles que
soient les durées deieven fluage. Les graphiques dfFigure4-12let de IgFigure4-13jillustrent ce
point.

Figure4-12: données de fluage a 600 °C de C. Panait, sur éprouvettes lisses et entaillées, présentées en contraintes
nettes (force divisée par la section minimale initial¢Panait, 2010).
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Figure4-13: données de fluage a 600 °C de C. Panait, sur éprouvettes lisses et entaillées, présentées en contraintes de
von Mises (Panait, 2010).

Jve]U 0 ¢ }VSE ]JvS - %% 0]<p E o %o E}HA 85 v3 Joo }vs § ¢
contraint s}v D]e « o}pZ ]8 ve 0 ¢ S]}v u]v]u o o] % E}UA 353 U
JLE . *3 e v JE o[ *< ] (op P X

Les niveaux de contraintes ont été choisis a partir des durées de vie visées, ici 1000h et 5000h. Les
données deltiage sur éprouvettes lisses indiquent que ces durées de vie sont atteintes pour des
contraintes appliquées respectivement de 205 et 240 MIes.contraintes de Von Miseséespour
chacundes U 3C% * [ %o E pHorc deR0S et P48 MPa.

Des calculs par éléments finis ont donc été réalisés pour déterminer les contraintes nettes a
appliguer. Les paragraphes suivants présentent la démarche utilisée pour déterminer les contraintes
% %0 0]<u E Ve 0 ¢ HE SC% * [ %o GEJnirAiniSde vea MisEs de 240 MPap v
dans la section minimale des éprouvettes. La méme démarche est appliquée pour obtenir une
contrainte de von Mises de 208@Pa et est présentée en annexaans lgpartig 7.4

La loi de fluage de Panait (Panait, 2010) sur du métal de base a 600°C a de nouveau été utilisée. Les
contraintes réellement appliquées seront recalculées dans la suite de la thése, une lois des
comportement en fluage a 550°C obtenues.

Plusieurs valeurs de contrainte nette ont été testées pour chague éprouvette.

4.1.6.2 Détermination de la contrainte nette a appliquer pour obtenir une contrainte de
von Mises de 240 MPa dans la section entailléeen zone adoucie (entaille sévére).
>[ Alous]}v e« }vSE Jvi + FE] o« § s}v D]* « 0 o0}VvP o + 3]}v u
H E}]S o[ v§ Joo +« A E § SE&E % }UE 0+ J(( & vie VIA pA&E

>[ Alous]}v JvSIvEES 3 E SE}]e ulu vi8e p 3 e v JE (o
«numeérique», indiqués sur la courbe de fluage dEIgure4—l4 prédite par le modele.
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Figure4-14 W }uC&E (op P Jeep [uv O HO % E 0 u v3e (Jv]e *uE o % E}pA 38 v
Pour chaque contrainte macroscopique appliquée, la distribution spatéle dontrainte axiale a
§ Jve] & X v ((8U o[V }uu P u vsg o A 0} %o %o ve 0 « I}v « }T o
maximale, la ou le taux de triaxialité est le plus élevé.
0 ]S v ol £ }EE *%}v vS u u A]upaleur dejcodd@diniede A] o U o
von Mises est lue. Le choix de la contrainte nette est arrété lorsque la valeur de von Mises lue a cet
endroit correspond a celle visée.

WIUE o] % E}pA 85 v3 ]Joo v 1}v JM ] U o }VSE JviedeE] 0 3 U
o[ % E}pA e régiodErayon i uuU }uu o[] fFigureddS qoi présente

o[ A}ous]}v e Ao UE* %}UE pv }vEE Jvd v 88 i6iDW X > % o
«]3u US}UE 861 DW X > JVEE Jvi A}v D] » +§ Oo[}E & 18]
v[ Alopu «p <L Ocu » DW ~ \ohj@i}palidr.DW « o

Le maximum de contrainte axiale a été choisi a envdrii u u o[ & of % E}pA 88 pn C

o[ v§ ]oo ~ 00]% -+ E}uP [|FlgEedhl5)Pdlccétt®]dyipalier.ette valeur a été
choisie en milieu de stade secondaire.

~

hv }v8E JvS v §8§ i6i DW % Eu § }v [} 8§ VIE pv A o pE v
161 DW u &E}]S o[ v3§ Joo - Ae(IEgtaph]quedeDEigu}Mélﬁ
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/A o[ % E} W}]lvs o[ \

Figure4-15: évolution de la contrainte de von Mise®/M : échelle & gauchedt de la contrainte axialgSigaxiale échelle
adroite)o o}VvP o ¢ S]}v pu &E&}]S8 o[ v§ Joo U %0 (E 3ljifige secorjdaEe,our ung( E vSe S5
contrainte nette gppliquée de 390MPa> « (0 Z * Jv J<p v3 o[ Alops]lv <« JuE + A 0 S uU%oeU
o[ pPu vs §]}v o] (JEuU 8]}v Ale }%o0 *5]<u X
Le graphique de |Rigured-16[présente le champ de contraintes de von Mises calculées dans
o[ % E}uA 35 vs Joo v 1}v JM T U %@E « 71Z [+« ]JU v u]o] u *3
que le niveau de contraintes de von Mises est supérieur a 220 MPa.
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Figure4-16 W ES}PE %0 Z] e JVS@E ]Jv§ A}v D]+ o0 HO =+ Ve O[] %0@E}pA 35 vs Joo
TVZ [ eo X

Figure4-17: ES}PE %o Z] . (JEuU 3]}ve %0 *S]<h » HUHO 0O HO ¢ Ve O] %o E}HA 8§38
% @E * TAZ [ * |X

LgFigured-17[présente unecartographie des déformations viscoplastiques cumulées calculées

ve o[ %o E}uA 85 VvS$ Joo v I}v JM] U %@E « TAZ [« JU v (]v .
constate que la déformatiomisco% 0 *3]<p * 0o} o] W V]A p 0 %o}]vs o[ v§
Legraphique de lgigure4-18|% G + vS o[ Alous]}v o SE] A£] o]8 e }JVSE v
e S§]}v un E}]S o[ v8 Joo U tade®gdondake. vSe -«

Le taux de triaxialité est maximal au niveau du centre de la section entaillée. Il vaut 1,37 au niveau

o[ £ o[ %0 E}HA 33 U % @E « 11Z [ *¢ ]X >[ Vv }Juu P u v§ « A 0} %o
% E u] E 3 uilE]S |E u VEEIUAEZE U uodPE o -« e f@ge o[ v§ Joo
diameétre de cette éprouvette, imposé par le préléevement perpendiculaire a la ligne de fusion, ne
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permet probablement pas de confiner suffisamment le chargement pour accéder a la fissuration
intergranuhire.

Figure4-18 W A}op3]}v u § uA&E SE&] A£] o] o o}vP o ¢ S]}v p E}]S8
4.1.6.3 Détermination de la contrainte nette a appliquer pour obtenir une contrainte de
von Mises de 240 MPadans la section entaillée en zone fondue (entaille douce).
Les champs de contraintes et de déformation dans une éprouvette avec entaille douce sont
différents de ceux estimés dans une éprouvette avec entaille sévere.

>[ Alopus]lv ¢ }VEE Jv3Adv /Do f E}]S o[ v§ Joo 3 3

de IdFigure4-20Ja trois instants du stade secondaire, indiqués sur la courbe deefidadgFigure |
4-19
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Figure4-19: courbe de fluage simulée, pour une contrainte nette de 250 MR®&00°C.

Figure4-20: évolution des contraintes axiale(Sigaxialept de von MisefVM) u v]A p o ¢ S]}v [v8 ]Joo }p U
SE}]e JvesS vSe of < ] (o P U % }uE wbe dePsBNPalvd (0 $& » Puv%jofl<vs o[ Alous]iv A
le temps.

La contrainte axiale le long de la section minimale est maximale au niveau[ A& o[ % E}HA 83
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La contrainte de von Mises est quasiment constante le long de la section minimaididtnde
*3 e }Jv JEU @A6Z [°++]JU 00 A us vulCvv 181 DW U 3§ A E] |
cette valeur moyenne.
Le graphique de |aigure4-20ju}vSE <«u[pv }vSE ]JvS v S§ Al DW % Eu $§ [
}vEE ]vs A}v D]« - 101 DW pun €E}]S8 o[ v§ Joo pdulo]l] u M 8§
LgFigure4-21f S pv ESIPE % Z] . (JEU 3]}ve Ale }% 0 *3]<t » HUMO
entaillée en zone fondue, & 68h. On observe que la déformation viscoplastique se localise au centre
de la section entaillée. La viscoplasticitt esvSE uE& o[ A of %o E}pA 85 pn E}]S

Figure4-21 W ESIPE % Z] . (JEuU 3]}ve %0 *S]<h © HUHO O HO ¢ Ve O] %o E}HA 3§38
00Z [ o ]X
LgFigure4-22{u}v3E of A}ops]iv p 3 pA& SE] £] o]3 e }JVSE ]JvE « 0
entaillée, aux trois instants du stade secondaire, pour une contaiatte de 250 MPa. La triaxialité
*Su A£Zluo ukE }CE - o[ v§ Joo X }uu -temud&lggéodétrie u }u %S
«doucei o[ v§ Joo Uo e« Ao pE- SE] £] 0] €& *S5VvsS (] o=+ ~GiUob-
du stade secondaire.
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Figure4-22 W Alopns]}v o SE&] £] o]s8 e }vSE ]JvS ¢« 0 oO}VvP o ¢ S]}v pu E}]s
4.1.7 Conclusion

Les contraintes nettes de fluage appliquées aux éprouvettes entaillées en zone agtcercizone
fondue sont résumées dangTableaw-1

Contrainte de von Mises visée Contrainte nette appliquée-.é) (MPa)
MPa . - ——
( ) Eprouvette entaite en zone Eprouvette entaillée en zone
adoucie (entaille sévere) fondue (entaille douce)
205 335 215
240 390 250

Tableaud-1: contraintes nettes appliquées aux éprouvettes entaillées.
Le chargementest}v(]v u V]A u o[ v§ Joo X Vv % ES] po] EGU o0 ¢ % E}p
vi Joo « A E }vd § E o]+ - uv] E % }+]5]}vv E o 1}v o]
taux de triaxialité des contraintes dans cette zone est, par conségélene et sans doute éloigné
de celui rencontré sur les éprouvettes lisses travers joint.
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4.2 Etude du comportement mécanique du joint soudé

4.2.1 Comportement mécanique en traction

Des essais de traction sur éprouvettéssesprélevées dans le sens traveds joint soudé avec

%o E} U]S [ %%} ES dZ @uéte]realides™a a0Wlet 5501 dispositif de corrélation

[Ju P § pslole (Jv [Aopu E o Z u%oe %0 u v3e &

J(( & v8 o 1}v e o i}]v8e o} o+ 0}@Ees o e ]JeX hv « } i &](e .
comportement en traction de cepint soudé a 550°C. En particulier, les différences de propriétés
mécaniques entre les différentes zones du joint soudé sont examinées.

4.2.1.1 Dispositifs des essais

> o oo o SE 3]}v A JEE o S]}v []w][P]eudeimdacBined& tradipn ¢
servdhydraulique § [pV %% E ]o %Z}S} v}iv KM0duuK}p JUvDWu E
2 mega pixels (1600*1200)

Les essais ont été faits sur des éprouvettes plates, prélevées dans le sens travers du joint soudé
'E& 01 § ve af dwtybe. Les éprouvettes sont de section rectangulaire de 6 mm par 8
mm (dans la partie utile) et de longueur utile 38 mm. Le plan des éprouvettes est donné sur le

schéma de lgEigure4-23]X > ¢ %0 Ve [ % E}UA 55 ¢ ¢}vE E % E - o[ ] e 1}
tube sur lgFigured-23| Le pla de prélevement est indiqué eannexg7.7

W

h ‘
e i [ femm
RN }

:

Figure4-23: plan des éprouvettes de traction. Les hachures correspondent a la position des ZAT.

La cellule de forcatiliséea une capacitéle 100 kN.

Les essais ont été réalisés a vitesse de déplacement du vérin constante valamn@sm. La
A]8 e« [ 00}VvP u v & o §]( u}C v o[ % E}AN. 85 Ju%o}e °3 TURAXI

Le déplacement du vérin est mesuré et enregistré en continu par un capteur LVDT placé sur le vérin.
Trois essais ont été réalisés, un essai a 20°C et deux eS88i¥a

Les deux essais a 550 °C ont été effectués dans une enceinte climatique sous air. Le mode de
chauffage est résistif. Une fois la température comprise dans un intervalle d&,59C de la
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température de consigne et stabilisée pendant environ 30Bn eU o[ ** ] *S o v X > § u%o (

o[ %o E}uA 53 S u & o[ ] [uv 8Z Eu} }u% 0 %o}e]S]}vv V]
contact avec la surface. La précision de la mesure est -d8°€/ La cellule de charge est située a
o[ £5 E] uceinte. lgfFigure 424 %o E * v3 0  Je%e}e]S]( o e ] Al £ X
Ju%}ES pv Zu 0}8 SE A E+s pY<p OO u Gvetle &différemte sfadeP o[ !
o[ *¢+ ]X HAE 0 U% * ~ } [FogureB-24p sent «qui€htées vers la zone utile de

o[ % E}uA 835 X

Figure4-24 W  ]¢%o}*]S]( A% E]Ju VS 0 %}UE 0 ¢ <o ]e ge€E 3]}v A }EE o 3]

18

4212 ofZset t— .Sfe’ Tt tx'Zf. .. fefe— "f" V27 f—<'e Ticof%otfe
§§ u sz} % Eu $ [} SV]E o Z U %o . (JE&uU 8]}ve 0} o0 ¢ [uv
*}o0] ]38 8§]J}vU SE A E*c 0 u *uyE Y Z U% * %0 uvVvSe o0 uCE(

4.2.1.2.1 Principe
Laméthode est basée sur la comparaison de deux images. Deux configurations sont possibles. La
}u% E Je}v % ps !SE (185 <}]18 vsSE ofJu P o[ § § ]v]8] o 8§ o[]Ju |
donné du chargement) soit entre deux images suceessio [ P]S (] }bv] & pv ulu

sur les deux imagesS [ v H]E o %0 U VS o[Ju P of] $8 (}E&u X Kv
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<u[]Jo AE]*S pv JEE *%}v V VEE o0+ (}&uU 8]}ve o[Ju P VvE&E P]
la surf o[ % E}pA 5 X

>[ %% E] u vS %o}]vS % E %o}]VvsS . MAE Ju P o PE 0P} E]

[} SV]I]E o0o° Z u%o- %0 U VvSeX Wope % E ] u vsU o u SZ} v
homologues en maximisant une fonction de corrélation entre les deagés enregistrées par une
caméraDoumalin, 200Q]

> u]e Vv % %o0] S]}v 8§ u 8Z} v  e*¢]8 VvV % E u] & o] u [ A}]
%Oue] HE* u}d](e o S}JE « A puv }VEE 3§ vIA u PE]e ]Ju%
techniqpu o] }JEE& o S]}v [Ju P - S u]je V. % %0] S]}v % & ,]o S

Périé et al. [Périé et al., 2009]. Ces derniers ont utilisé la méthode dans le but de déterminer des lois
[ VvJuu P uvsd v]e}SE}% * *p&E e U SXE][WE ule%}e]Se Z & Z pE-+ ]
utilisé un mouchetis aléatoire.

Bornert et al. [M. Bornert et al., 2009] et Touboul et al.[Touboul et al., 2011] ont également utilisé
o u §z} UJe }JvE %% 0]<p MV PE]oo <puE o «pdEdrle chanmpdéo E}pA §:
déplacements.

Ve }v 0] HU Jo +8 e v3] 0 <p 0 * ulC ve [} » EA 3]}v 8 vuu E]
% E 00 0 UuvVvS 0 suCE( o[ % E}pA §5 X

4.2.1.2.2 Dispositif expérimental
Pour cette étude, le motif a été choisi aléatoire. bhouchetis parfaitement aléatoire permet

[} S VIE pv <pCE( }ves]Spu [ 0 uvsSe viv E % S]S](*U E % ES]-
JVEE 8 0 A €> Ju%S 3§ oXU 7iioeX > % @E v [uv PE v v}u
maniere hétérogéne a lasE ( o[ %o E}uA 35 ( ]0]l8 o[ %% E] u v3 « %}]\

o[Ju P Jvid]o & o[JuP (JEu € }EvV EZU 1ii16+X
WIHE 0 » SE}]s e+ JeU }v } +« EA ofpv e UWAE PEV e« ( < ¢ %E}

WIUE o[ =] Tif U o ulpuAz She %6 ]V35@eintuce] bapse température).
> 1}lv psjo o[ % E}HA §3 Ve UV % @E u] E 3 u%e+ 35 E }JpA E:
blanche. Un mouchetis de peinture noire & é&éposé dans un deuxiéme teni@' ure4-25).
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2 mm

Figured-25 W %0 Z}S}P E %o Z] Hulp Z S]e o[ $ S ]v]S] oU % }uE of *° ] e

Pour les essais a 550°C, les mouchetis ont été faits avec une peinture haute température. Un
% @E u] E *¢] V3 Uu% E SHE A pv ulp Z 8] «Julo ]E ou] of
% JVSUE o Vv Z <[ Joo ]§ E %] u vaisationedela défqrdationoUne hutre
méthode a donc été utilisée. Un mouchetis de peinture blanche a été déposé directement sur la zone
us]o o] %o E}UA 38 X > JVSE 3§ § uo]}& PCE o[}EC S]}v
1}v [ $ue ouchetis obtenu est observable sufAgure4-26] Celuici comporte des aches

%ooue 0 EP ¢ <u 0 ulp Z S]eCelaeft ti¢ 3 laghtdreXutilisée, qui présente des
caractéristiques différentes de la peinture basse température.
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2 mm

Figure4-26: photographie du mouchetis pour les essais a 550°C.

WILE o ¢ ] TIE W}oSe BoUERS o o[ ] O %% E ]Jo %Z}S}X WIHE
Ju P e ¢}vS E o] < camérh CCD o

> Je%o}e]S]( }YEE o S]Pvo [duv® <ves]Sp  [pv  Z v [ <p]e]S]}tv v

§ [nv *C*S u [ o ]JE&UP X >0 |«E°B S }ves]sSpu MAE 0 uU%  }E] v
I}v pupsjo o[ % E}uA $Bgurew24oX CHIUE ~+3 %o}+]3]}v Vot mejquirigée Z

A &« o I}v pdJo o[ % E}HA $3 Udassus dy ublotesais Egplement orientée

A E+ o I}v usjo of % E}HA 88 X 88 }IV(]JPHE 8]}V % Eu § [ A]
% E 3] o[ %o E}HALAZIU ®]S EAe Ku P o (]85« % v VS 0O o« ] Zu V]
affectée par la présence de la vitre du four et par les effets de convection.

> e Ju P e ¢}vs8 JCE S uvsS SE V(& « Vve 0o UuU}]E O[}E ]Jv § uE:
0,35 mm, pour legrois essais.

/o 8 % EJulE& ] o <p o0 spCE( o[ %o E}UA 35 *}]8 % E( ]3 u vs
ensuite une bonne résolution sur les déplacements et les déformations.

WIHE o[ e« ] 11 £ & %}IUE 0 % E u] E e<+0] %fEins 830 Jhv] p3i:
vSE *UE o[Ju P (]85 % & o u E X > u E S (1A U JUE-
<U 0 % E u] E % E]- Au % E vv Vv }Ju%$ o (}&u §]}v ulC vv
<i o[]vd PE oM5 3Spo] I1}}]3} « EA o o (]v o[ »+ ]X W}uE o + }
PE v ]Jee U vS 8§ iu-s uv] & <U o[Ju P v }Iu%}ES <u[puv %

O %o EIMASSI}V <pu] o o
}u%o § E o ¢« E *pos S }
plus précises.

H JUE-" o[ < ] SE S]}vU o u & (( sSpu * % Z}S}PE %oZ] ¢ ]
initial, quis @ }ve] &E vep]S }luu ofJu P E (EvVv X Z<u %Z}S}PC
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puv Ju P 0 *uCE( MV JveS v§ o[ ¢+ ]X > u® %E& v pv Ju P
qui correspond a environ 125 images pour un allongement relatif de.0,5%

4.2.1.3 Détermination du champ de déplacement et de déformation
> o}P] ] o }JEE o S]}v [Ju P ¢ puSMahev [M.Baned,}2009] o }EE o

La procédure se décompose en trois étapes

9 (Ivlsltv o I}v [ Regiond Kferest) suro[Ju P E (Ev X WHuE

Sp uv I}v 0 % E3] upsjo of % E}HA 35 U Ju% E v vs o]
une partie du métal de base, a été sélectionnée.

9 Subdivision de cette zone enimagettesi (}Eu EE U %% ades 1}v o |
O uUvS ]JE « ~« « }u I}v Zonepbvaf IGEréstth e K/+X >[ ve u 0 e Ju P 88§
}JA v8 & }HAE]E o[]vd PE 0]3 o I}v. [ 8p X 00 * *}vs o)

de millimétres comportant de 4 & 16 pixeline ZOI doit compoer au moins un motif.

9 }EE o §]}v e-2K/@ pJ3e}v Z <u K/ o[ §$ §]v]8] o =« }&E

o[ 8 (JEu X

La taille des ZOlI est choisie en fonction de plusieutéres, a savoir la taille desdhes sur le
mouchetis, ainsi ge des gradients de déformatiomecompte et al. [Lecompte et al., 2006] ont
Su ] of]lv(op v o S ]Joo u}lC vv e 8§ Z e }lul]v - o S ]oo o
champs de déplacement et de déformation. lls ont constaté que des mesuresgxdequiérent
une taille de ZOI plutdt large. [Fagure4-27)présente, pour un champ de déformation hétérogéne,
les distributions de la différencenere les déplacements imposés et les déplacements mesurés par la
JEE o S]}v [Ju P U %}uE ]J(( & vS8 » S ]Joo - § Z e ey 0o u}lpy Z 8
Les distributions sont plus fines et centrées autour de la valeur nulle pour des @él€OIl plus
larges. Néanmoins, les ZOIl ne doivent pas étre trop grandes pour ne pas dégrader la résolution
spatiale et doivent tenir compte des gradients de déformation. En effet, dans le cas de gradients
importants, des ZOI de trop grande taille auraipour conséquence de lisser» le comportement
réel.
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Figure4-27: distributions de la différence entre le déplacement imposé et le déplacement mesuré par la corrélation
[Ju P eU %}uE pv Z aflen hétérdgere) en fonction de la taille des ZOlqubsets») et la tailles des taches
du mouchetis («speckles») [Lecompte et al., 2006].

WlnE §8§ Sp U (Jv [ Aop E o - %0 u v3e S§lesjcaresode (}EuU ¢
dimensions égales (les ZQlpt été définisau moyen du logiciel CoridanuV [M. Bornert, 2009].

L JUE- 0 Ev] E § % U o o}P] ] o § vs [ Aopu E o %0 U
Z &E Z vSU uCE ofJu P i e &, le motibduiereskendhle le plus au motif de la ZOI de
o[]Ju P E (E v%0 u vs [uv K/ VvSE o0 - MAE S 8¢ JEE *%}
*% 8] o o[]JvsS ve]S U e]Pv o vpu @aecorb@latiBn est donc EfectuéeXentre
uneiu P viv (}Eu <u] }EE %}V o[ $ §]vl]S§] o S 0 sp e°]}v []u
instant. La corrélation peut également étre faite entre deux images déformées a deux instants
successifs. Cette technique a également été utilisée a un cerfain s O[ ] T 8§ ¢« E JooueSE
la suite.

Les ZOI sont repérées par les coordonnées de leur point central. Le champ de déplacement sur la
E PJ}v [ Su 3 § Gulv v A opvs o %0 U VS o[ ve u o .
Dans le cas JEE oD vpusU o K/ euE of[Ju P (}Eu Ives EA o
déplacements de ces ZOI sont mesurés a chaque instant afin de fournir les champs de déplacements
et de déformations finaux.

Les données obtenues sontpeStE ]S + o[ lografmme d&veloppé sous Matlab.

%}e3 SE 15 u v (JUEV]S o[ Alopus]}v . (JEuU 8]}ve ulC vv ¢ % E
ainsi que les courbes locales. Une ligne désigne un alignement horizontal de ZOI sur la largeur de la
I}v pdJo o[ &% E}HA §3
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4.2.1.4 Reésultats des essais de traction

4.2.1.4.1 Courbes globales
Les courbes de [Bigure4-28] % & « v3 v o[ A}ous]}v o Z EP v (}v S]}tv

o}
SE A E* %}UE Z <u ¢ ]X > (0 Z ]V ]cuvd o 3 o[ *+ ] Hcp
été arrétée. Les ppriétés mécaniques sont indiquées dand &bleaud-2

Figure4-28 W }uE [ AJous]|I®P o (B 3]}v o[ oo}vP u v§ 0 SE A E* U %}puE Z <

(un essai a 20°C, deux essais a 550°C).

> e JuE o Jeepn - . MAE o e ARTE o}vS SE ¢« % &} Z » o[uv 0
EP%SUE X /o V[C % < e dahsles (Blelilsvcard@eéristiques des deux essais relevés dans
le| Tableawd-2

> voCe % E }EE o S]}v [Ju P o v[ % °« %.EnN&Et am coursiges <u[ E
o[ *» JU o0 - (}J&u §]}ve pPu vsS v8 (}ES u vsU <u] VvSE v puv P

une modification du contraste.

e JuE - SE 3S]}v *}vd Ju% E < A e JUE o Jeep o

[ oo ]

éprouvettestr A E+ i}JviEU E o0]* » % & o > }E §}]|E e d Zv]<pu e [ eeu
essais sont réalisés sur les deux joints soudés a 20 °C et a 550 °C. Les éprouvettes sont cylindriques,

de 4 mm de rayon et de 28 mm de longueur.

Les courbes sont présees sur IgFigure 4-29| et la|Figure 4-30| Les données chiffrées sont
rassemblées dans|Eableaud-2
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Figure4-29 W JpE - SE S]}v 11 £ *uE % EIUA 85 ¢« SE A E- i}]JvsdX [ ]v J<p <p[]o
E o] o }EE o S]}v [Ju P X

Figure4-30: courbes 3E 3]}v Al £ euE %o E}pA 35 « SE A E+ i}]vEX [ Jv J<pu <puf[lo [ F
E o] o }EE o S]}v [Ju P X

WIHE o[ =] 11 £U 0°¢ JUE =+ %E}A v VE o ee]e euE o0 i}]vs -
Thermanit sont superpos * X Kv }ves § pv o P E ]*% Ee]}v *p&E o[ 00}VvP u v
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La soudure P9E5 a un allongement moyen a rupture significativement plus hzea: peut venir
*}18 [uv U 8]o]S ]JvS&]v, sojt d'Wacozone (mplle plus petite qui s'écioplus
rapidement que la soudure Thermanit.

Les valeurs de striction mesuré¢Bableau4-2) ne sont pas significativement différentes. Les
ductilités intrinseques des deux zones sont donc proches.

Afl £ U }v }ves § ofdwitegsevde déformation sur les propriétés mécaniques du

us E] puX >+« Ao pE- oJu]S « [ o *8] ]85 § }vSE JvS u AZJu o L
sollicitaion. Sur lgFigure4-30|U o o P o }HE E}uP O[ ¢ ] *H&E i}]VvSs o]

[ %o %0} ES WOT/' S | pv %0 BGS o}@&[ £Soyfu]X

Essais de traction Température Vitesse de E (GPa) Rp.2 Rm 4

déformation (MPa) | (MPa) | (%)
(s1)

Avec corrélation 20 °C 2,5. 10" 218 420 680 -

[Ju P: Produit 550 °C 2,5.10 130 250 390 -

[ %% }ES dZ 550 °C 2,5. 10" 121 250 395 -
LTA: Produit 20 °C 1,667. 10° 210 656 689 70

[ %0%}ES dZ 550°C 1,667. 10° 163 300 429 78
LTA: Produit 20°C 1,667. 10° 240 506 686 70

[ %0%}ES W 550°C 1,667. 10° 177 300 423 76

Tableaud-2 : propriétés mécaniques en traction.
> u} po [z}uvP 8§ Jv % v VvS§ du majédBY{E§JEler &talk 1994Ainsi,
0 Ao uE- u} o ¢ [z}uvP ¢}vs }ve] E + }luu eJujo jpE ¢ % }uE
soudé. Les valeurs mesurées sont cohérentes avec celles obtenues pour le métal de base, présentées
dans la partig2.3.1(201 MPa a 20 °C e8@ MPa a 550 °C).

Ces données sont comparables avec les propriétés en traction évaluées par Vallourec [V&M, 2000].
A température ambiante, sur un joint soudé fabriqué par procédé TIG, la contrainte maximale avant
rupture est de 580 MPa. L&y, sont dificiles & comparer puisque les géométries des éprouvettes
considérées sont différentes.

4.2.2 Délimitation des différentes zones du joint

>[ §SE] us]}v [uv }Ju%}ES uvs v SE S]}v Z pv o T}vcie %o %o} e
% @E O 0 u VS vof[eee]X [MV 883 <4 U 3 00}PE %Z]<pu A v3 %E€S |
méthode par mesures de dureté a été utilisée ic[Figure4-31]présente ure macrographie du joint
soudé initial. La surface du joint a été attaquée au réactif de Villela. Une filiation de dureté a été
réalisée sur une ligne située au milieu du joint et est superposée a la macrographie. Cette figure
permet de localiser les difféntes zones du joint soudé.
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