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ABSTRACT

Duplex stainless steels are well known for theghhcorrosion resistance. However, their good
mechanical behaviour is much less known by the suserdeed, macroscopic behaviour of
multiphase polycrystalline materials, such as autsteferritic stainless steels, depends on their
constitutive phases. The number of phases, thgpeative fractions and their intrinsic properties
depend on the manufacturing conditions (mouldedge, rolled ...) and on the thermal-
mechanical treatments (annealing, recrystalliza@égeing...). The determination of the behaviour
of each phase allows to describe correctly the maht@acroscopic behaviour and to optimize the
microstructure by the control of processes andtrtreats. This is also necessary to establish
reliable and useful criteria of the resistanceahponents submitted to hard service conditions or
accidental mechanical loading.

In this paper, a methodology allowing the experitaestudy of the stress distribution in each
phase of austenitic-ferritic stainless steels (DBR) by X-Ray diffraction method (XRD) is
shown. A modelling of the elastoplastic deformati®mised in order to interpret XRD data and to
identify critical resolved shear stresses and rstrerdening parameters of each phase. These
parameters are strongly influenced by the manufaciiconditions. Initial residual stresses and
cristallographic texture were taken into accountcadculations. Solid solution hardening is
analyzed by comparing the parameters of plastioftyeach phase for three austenitic-ferritic
stainless steels having different chemical commost Also, the effect of a surface work
hardening on the behaviour of each phase is ardlyze
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RESUME:

Les aciers inoxydables austénoferritiques sont uenpour leur excellente résistance a la
corrosion. En revanche, leur bon comportement méaarest bien moins connu des utilisateurs.
En effet, le comportement macroscopique des matepalycristallins multiphasés, cas des aciers
inoxydables austénoferritiques, est conditionnégetui de leurs phases constitutives. Le nombre
de phases, leurs fractions respectives et leugmigtés intrinséques dépendent a la fois des modes
d’élaboration (moulés, forgés, laminés...) et degemaents thermomécaniques ultérieurs (recuit,
recristallisation, vieillissement,...). L'identifidah du comportement de chaque phase permet de
décrire correctement le comportement macroscoplguaatériau et d’optimiser la microstructure
par le contrble des procédés d’élaboration et @igetnents. Ceci est également nécessaire pour
établir des critéeres fiables et opérationnels plaurtenue des installations soumises a des
sollicitations mécaniques séveéres ou accidentelles.

Dans cette étude, on montre comment la répartite@scontraintes dans chacune des phases d’'un
acier inoxydable austéno-ferritique (DUPLEX) estdé¢e expéerimentalement par la technique de
diffraction des rayons X (DRX). Une modélisation ldedéformation élastoplastique est utilisée
afin d’interpréter les résultats de DRX et d'idéeti les cissions critiques et les parametres
d’écrouissage de chacune des phases. Ces paraswitdertement influencés par les conditions
de mise en ceuvre. Les contraintes résiduellesaledtiet la texture cristallographique ont été
considérées dans les calculs. Le durcissement gation solide de l'acier est analysé en
comparant les paramétres de la plasticité de clead@s phases pour trois nuances d’aciers
austéno-ferritiques ayant différentes compositichgniques. Aussi, l'effet d’'un écrouissage
superficiel sur le comportement de chacune deseghest analyse.

MOTS-CLES : Acier inoxydable austéno-ferritique, Contraintesslles phases, Diffraction des
rayons X.

INTRODUCTION :

L'acier inoxydable austéno-ferritique (dit: Duplegst un acier commercialisé de maniere
significative depuis de nombreuses années. Il ddibonnes propriétés mecaniques et une grande
résistance a la corrosion. Puisque les phasesader’austéno-ferritique ont des comportements
mécaniques différents, une déformation plastiquemdgéne ou hétérogene, va introduire une
distribution interne de contraintes. Cette distiifiu de contraintes peut étre déterminée par les
techniques de diffraction qui sont les seules teglas capables de mesurer les déformations
élastiques dans chacune des phases dans un matéstaliin. La principale évolution dans leur
composition chimique a été, certainement, l'augatemt graduelle de leur teneur en azote. En
effet, le nickel, élément colteux, peut étre avgeuiaement remplacé, en partie, par I'azote tout en



conservant les mémes proportions austénite-fertlitest maintenant bien connu que I'ajout
d’azote jusqu'a 0,3 % en poids dans ces matériandut a une amélioration considérable de la
limite d’élasticité macroscopique, la résistancia &orrosion et la soudabilité [1-2]. L'azote est
donc I'un des constituants les plus importants dessciers duplex austéno-ferritiques laminés. Il
joue le rble de stabilisateur de I'austénite. Sontgpeut modifier la ductilité de I'acier et lardte

de chaque phase [3]. Une augmentation des tenauchreme, molybdéne ou cuivre confére a
l'alliage un durcissement par solution solide sepmntaire. Ce durcissement concerne
simultanément les deux phases de I'alliage [4].

Le comportement macroscopique de ces alliages, eonoelui de tous les matériaux
polycristallins multiphasés, est conditionné pduicde leurs phases constitutives. Le nombre de
phases, leurs fractions respectives et leurs g@riintrinséques dépendent a la fois des modes
d’élaboration (moulés, forgés, laminés...) et desem@ents thermomécaniques ultérieurs (recuit,
recristallisation, vieillissement, ...). L'identifitan du comportement de chaque phase, dans des
conditions de chargement (monotone simple, comptexeyclique) et d’environnement (neutre
ou corrosif) permet de décrire correctement le aoeent macroscopique du matériau (loi de
comportement) et d’optimiser la microstructure [gacontrole des procédés d’élaboration et de
traitements.

Au cours des derniéres décennies, le développemasntouvelles méthodes expérimentales et des
modéles théoriques de la déformation dans les raakehétérogenes a encouragé plusieurs
chercheurs a s’investir dans la compréhension dgmes de I'anisotropie des déformations des
constituants des matériaux multiphasés en tirasfitptes développements acquis que ce soit en
équipements de mesures ou en développement de llesuapproches capables de décrire
correctement les structures désordonnées [5-12].

L'objectif de ce travail est d’analyser l'influence I'écrouissage et de la composition chimique
sur le comportement élastoplastique des différguit@ses d’'un acier duplex austéno-ferritique en
utilisant la DRX et la modélisation autocohérerReur cela, le comportement mécanique des
phases sera analysé en étudiant différentes coal@es difféerentes compositions chimiques et
différents modes de préparations de surface.

1- MATERIAUX ET METHODES EXPERIMENTALES :

Les matériaux étudiés sont des aciers inoxydahlesséao-ferritiques contenant environ 50%
d’austénitdy), de structure cubique a faces centrées, et 50%rdee(a)de structure cubique

centrée. La composition chimigue en pourcentagesioas et les caractéristiques mécaniques
sont données dans les tableaux 1 et 2. Ces tramces sont trés utilisées et different
principalement par leur teneur en azote, élémemingagene, en chrome et molybdene qui sont
des éléments alphagénes. Ces alliages sont olgangsulée continue, puis laminage a chaud de
tbles jusqu’a 15mm d’épaisseur. lls sont fournigtat hypertrempé (1050°C), afin d’éviter la
précipitation de phases secondaires.



Euronorm /Désignation c Mn Cr Ni Mo Cu S N Fe
commerciale

X2 CrNi 23.4

(UR35N) 0,016 1,44 22,79 4,58 0,17 0,19 0,001 0.094 | Bal.
X2 Cr Ni Mo 22.5.3 (UR45N) 0,015 16| 22,4 5,4 2.9 0,12 0,001 0,17 Bal.
X2 CrNiMo CuN 25.6.3

(UR52N+) 0,016 1,02 | 25,18 6,46 3,78 1,61 0,0005 | 0,251 | Bal.

Tableau 1.Composition chimique des aciers duplex en pourgentaassique

Acier Duplex Rp0,2 (MPa) Rm (MPa) Dureté HV2
UR35N 400 600 215% 5
UR45N 480 680 240% 8
URS52N+ 550 770 260+ 7

Tableau 2.Caractéristiques mécaniques

La microstructure des trois nuances se présentmlgiment par des flots d’austénite, allongées
selon la direction de laminage, dans une matrigcéifpie (Fig 1). La taille des Tlots austénitiques
est typiqguement dans l'intervalle 10-20um dansidection normale, 50-100pum dans la direction
transverse et 100-500um dans la direction de lageinka distance entre les ilots d’austénite est
typiguement dans lintervalle 10-50pum. Aucune phassrondaire n'a été observée par
micrographie optique ni dans les diffractogrammesayons X.

Afin d’analyser la répartition des contraintes dassphases de l'acier étudie, des éprouvettes de
traction sont usinées par électroérosion a fil,sppolies mécaniquement et éventuellement
électropolies, avant de réaliser un chargementat®idn uniaxiale selon la direction transverse.
Les distances inter-réticulaires de l'austéniterfptéticulaire 311) sont mesurées par DRX en
utilisant une anticathode en Mangangae, (Mn)=0,21035 nm) tandis qu'une anticathode en

Chrome est utilisée pour la ferrite (plan rétictda211) ()\Ku (Cr)=0,22911 nrn). La mesure est

effectuée quand la stabilisation de la contraimipliquée est obtenue apres chaque niveau de
chargement mécanique [12]. La contrainte macrogc@epappliquée est mesurée a l'aide d'un
capteur de force. Les contraintes sont détermirdgess 'austénite et la ferrite, en appliquant une
procédure de calcul dans laguelle les constan&adticité radiocristallographiques, calculées par
I'approche autocohérente, sont utilisées [12]. fluence de la texture cristallographique, de
I'anisotropie du cristal et de la forme ellipsoilaes inclusions a été prise en considération dans
l'analyse.



Fig 1 Microstructure typique des aciers inoxydableslekptudiés (UR45N

2. RESULTATS ET DISCUSSION :

2.1.Influence de la composition chimique sur la ré&utition des contraintes dans les
phases

Si I'on analyse les résultats expérimentaux de2fzartition des contraintes dans les phases des
deux matériaux étudiés (UR35N, UR45N et URS52N+)xegpun polissage électrolytique de
20Qum, on trouve des contraintes dans la ferrite plagéés que celles dans 'austénite lors du
chargement en traction. L'effet de la compositibimique du matériau sur les limites d’élasticité
des deux phases de I'acier duplex est clairemestemiévidence quand on compare les résultats
entre les trois nuances étudiées. Le décalage alets waractéristiquef et Q (qui marquent la
déviation de la linéarité des courbes) vers leswal les plus élevées, indique une augmentation
des limites d’élasticité des deux phases en pasdsdiatnuance UR35N a la nuance UR45N et a la
nuance URS2N+.

Le modele autocohérent de la déformation élastoglees [13-17 ] est utilisé afin d’analyser les
résultats expérimentaux obtenus pour les trois cesam’'acier étudiées afin de déterminer les
cissions critiques initiales et les paramétres rdéissage de chacune des phases, pour le
chargement de traction uniaxiale. Les contraint@tiailes dans les grains sont prises en
considération dans ces calculs en affectant a ehgrpin les valeurs des contraintes résiduelles
déterminées par DRX. Une seule famille de systedeeglissement est supposée active pour
l'austénite (<110>{111}) et deux pour la ferritel(x1>{110} et <111>{211}). La contrainte

normale a la surface irradiée par les rayonsoX ) est supposée nulle. Les cissions critiques
initiales des deux phasa’(y)ett’(a)) ainsi que les paramétres d’écrouissageyf et H(a))

sont donc déterminés (tableau 4). La procédureodgparaison des résultats expérimentaux aux
prédictions du modele autocohérent est détaillés {&7] .
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Fig 2. Comparaison des contraintes dans chacune des plessasiers duplex UR35N, UR45N et
UR52N+ analysées par DRA) résultats théoriques et expérimentaux de l'aitstgb) résultats
théoriques et expérimentaux de la ferrite. Lesraimtes résiduelles initiales ont été introduitenglles

calculs. Une contrainte'2)' =0 est supposée dans les calculs.

Une tres bonne adéquation est obtenue en compbrmntsultats de prédiction du modele
élastoplastique aux données expérimentales (FiDey.paramétres d’écrouissage similaires sont



obtenus pour les trois nuances d’aciers étudicdsefiu 4). La dureté des phases peut étre
caracterisée par leurs valeurs des cissions aggidgpitiales (voir tableau 3), mais également par
leurs limites d’élasticité prédites par le modélgoaohérent pour chaque phase séparément
(correspondant aux valeurs @g(a) et rJ(y) dans le tableau 4). Dans ce dernier cas, leslsalcu
sont exécutés pour chaque phase indépendammerd, aniraintes résiduelles initiales.
L’évolution des limites d’élasticités des deux pFgaen fonction de la nuance de duplex austéno-

ferritique étudiée montre que les duretés de l&nitt et de la ferrite augmentent avec les teneurs
d’azote, de chrome et de molybdéne dans les atiedges (Tableau 4).

Tableau 3.Teneurs relatives des éléments dans la phasedfeerppar rapport
a celles dans la phase austénitique [4].

Elements P Si Mn Ni Cr Mo Cu C N
Rapport de répartition N o R . N N N
x(00)/x(Y) 23a29 1,2a1,3 08al1 0,7a09 12a1,3 a13d| 075409 0,1 0,2b

Afin d’établir I'influence des différents élémentialliage dans le durcissement des phases, le
pourcentage relatif de chaque élément dans ladgrar rapport a celui dans l'austénite doit étre
connu. Comme montré dans le tableau 3, l'azoteje#lé gammagene, est plus présent dans la
phase austénitique, cependant on trouve relativeples de chrome et de molybdene dans la
phase ferritique. Ainsi, 'augmentation de la daréé 'austénite peut étre attribué essentiellement
a la teneur en azote tandis que le chrome et lghdéhe augmentent la dureté des deux phases
(principalement la ferrite).

Tableau 4.Parametres de la déformation plastique, des toiéssa prédits par le modéle élastoplastique,
pour un chargement appliqué selon la direction (D&} contraintes résiduelles initiales ont été
considérées dans les calculs.

Paramétres de plasticité UR35N UR45N URb52N+

r°(y) (MPa) 75 120 150

r°(a) (MPa) 190 245 330
200 200 200

H(y) (MPa)

H(a) (MPa) 80 80 80

el Z g f L.

G20, Prédite pour l'austenite 235 370 460

(MPa)

o5 ,Prédite pour la ferrite (MPa)| 455 620 750




2.2. Analyse de l'effet d’un écrouissage superfidie

En raison de l'absorption élevée des rayons X,eskulcouche superficielle du matériau est
pénétrée par ce rayonnement. De ce fait, en utiligadiffraction des rayons X, le champ de
contrainte est analysé en surface. La présence gfagient de contrainte dans la surface d’'un
échantillon affectée par l'usinage et éventuellemenpolissage qui le suit peut créer une
incompatibilité mécanique entre le cceur et la serf®ans cette partie, on s’intéressera a 'effet
d'un polissage mécanique sur le comportement desgshde I'acier duplex UR45N et a la
répartition des contraintes résiduelles et leutudiom lors d’'un chargement de traction uniaxiale.

Sur une éprouvette, un polissage mécanique trex dsueffectué. Il est suivi de polissages

électrolytiques successifs, en controlant la prdéam enlevée. Pour chaque incrément de
polissage, les contraintes axiales et transversalesdéterminées. Un fort gradient de contrainte
résiduelle est obtenu en profondeur, que ce sait da ferrite ou dans l'austénite, selon la

direction axiale et transversale (figure 3). Cedgmat est confirmé par un gradient de largeurs
intégrales qui se stabilise a partir d’'une profandde polissage électrolytique de 50 um pour les
deux phases. Tandis que les contraintes résiduwidles les deux phases stabilisent a partir d’'une
profondeur un peu plus élevée (120pum).

400 400

300 A

200 4 gg . —a— (o))"

100 | | ~

1
-100

-200 -

300 +

200 +

100 +

-100

-200 +

Contrainte de la phase y(MPa)

-300 4 -300 -

Contrainte de la phase o (MPa)
o

-400

-400

-20 0 20 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 20 0 20 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220

Profondeur (um) Profondeur (um)
a) b)
Figure 3. Profils de gradient de contraintes de I'austéra)eet de la ferrite (b)

Les résultats des essais menés dans ce travad dipartition des contraintes dans les phases
déterminée, lors de I'essai de tractiom«itu » sous DRX pour un polissage mécanique doux de
la surface étudiée et pour un polissage électplgtien profondeur jusqu’a 50um, sont
représentées dans la figure 4. En raison des dractvolumiques égales des deux phases, la
moyenne arithmétigue de leurs contraintes détemsingar DRX, peut étre comparée a la
contrainte macroscopique appliquée. La bissectaogespondant au chargement macroscopique
appliquée et I'évolution de la moyenne arithmétigles contraintes dans les deux phases sont
représentées également sur la méme figure.

E
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Figure 4. Répartition des contraintes dans I'austénite &riate. La surface étudiée est préparée par
(a) un polissage mécanique doux (b) Un polissaggirélytique de 50um en profondeur(c) Un polissage
électrolytique de 200um en profondeur.



Si 'on analyse le comportement individuel des glsagour un échantillon poli mécaniquement
(figure 4.a), on trouve que la contrainte dansdtanite est généralement supérieure a celle de la
ferrite. Cependant, la moyenne arithmétique desramtes des phases est bien inférieure a celle
appliquée. Ceci met, encore, en évidence la focteuéssabilité de l'austénite et la mise en
compression des couches superficielles par legagss mécanique. Un grand écart des valeurs de
contraintes entre les deux phases est présentguscuargement macroscopique de 400 MPa. Au
dela de cette déformation, les contraintes desgstelégalisent. Le passage respectif a la plasticit
de chacune des phases, pour ce mode de prépadatisarface, est difficile a identifier. Ce
comportement est di au gradient d’écrouissage duirgpar le polissage et aux contraintes
résiduelles induites et a leur redistribution déiige phase est plastifiée, en surface ou a coeur
[18]. Dans le cas d'un polissage électrolytique5@gm, on constate des comportements trés
rapprochés des deux phases (figure 4.b). Ce niéatpartir d’'un polissage de 1%0n que I'on
obtient une évolution correspondant au comporte@eoeur du matériau (figure 4.c).

CONCLUSION

Dans ce travail, I'effet de la composition chimiqies aciers inoxydables austéno-ferritiques sur
le comportement mécanique de chacune des phagésitigse et ferritique a été mis en évidence
en utilisant la DRX et la modélisation autocohéeerte comportement meécanique de trois
nuances d’aciers inoxydables UR35N, UR45N et URS2NHdifférent principalement par leurs
teneurs en azote, élément gammagene, en chromeolgbd@&ne éléments essentiellement
alphagenes, a été analysé et discuté. Il a étérénonie les cissions critiques des phases ne
different pas d’'une phase a l'autre seulement &ecale la différence des cissions critiques
initiales ou du niveau des contraintes résidueihisales dans les phases, mais elles varient
également en fonction de la composition chimiquessh, I'effet d’'un écrouissage superficiel par
polissage mécanique, sur le comportement de chadesephases de l'acier UR45N, a été
clairement mis en évidence.
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