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Introduction générale

Les aciers HSLA sont des aciers possédant de tres bonnes propriétés mécaniques,
notamment une limite d’élasticité élevée variant de 300 & 700 MPa, une bonne ténacité et une
bonne soudabilité. lls sont notamment utilisés comme renfort dans I’automobile. Ces
propriétés s’obtiennent a I’issue de traitements thermomécaniques complexes qui incluent une
précipitation dans I’austénite et/ou interphase, induite lors du laminage a chaud, et une
précipitation fine de carbures dans la ferrite qui peut avoir lieu pendant le refroidissement lent
de bobinage [Kneissl ef al., 1992; Charleux et al., 2001].

Les aciers IF sont quant a eux destinés a I’emboutissage. Ils doivent avoir un rapport Ry/Re
élevé et de tres bonnes propriétés d’emboutissage. Les caractéristiques mécaniques
recherchées pour ce genre d’applications sont les suivantes :

Re(MPa) Rn(MPa) A% r n
120-160 270-330 >42% >1,9 =>0,22

Caractéristiques mécaniques d une tole d’acier IF [Jouet, 1997]. r est le coefficient
d’anisotropie et n le coefficient d’écrouissage.

Le but de la précipitation des carbures est ici de piéger les éléments interstitiels (carbone et
azote). En effet, une baisse de la teneur en interstitiel en solution solide augmente la
formabilité en induisant une texture favorable (augmentation du coefficient d’anisotropie r).

La précipitation des carbures apparait donc comme un élément essentiel a maitriser pour
controler les propriétés mécaniques des aciers. En pratique, les alliages Fe-Nb-C considérés
dans cette étude ont une teneur en carbone variant de 50 a 100ppm et une teneur en niobium
variant de 500 a 1000ppm, teneurs intermédiaires entre les aciers IF et HSLA.

2. Contexte de I’étude

L’étude de la précipitation durcissante dans les métaux est encore aujourd’hui une
thématique qui suscite un intérét important de la part des industriels. Cependant, ces objets
nanomeétriques necessitent la mise en ceuvre de techniques expérimentales et de modélisation
assez lourdes.

Pour fédérer les compétences et les moyens disponibles en France sur la précipitation, le
CNRS a créé un Contrat de Programme de Recherche « C.P.R. Précipitation » qui regroupe a
la fois des laboratoires publics (CEA Saclay, GEMPPM Lyon, GPM Rouen, LEM Chétillon,
L2MP Marseille et LTPCM Grenoble) et des partenaires privés (Pechiney CRV et Arcelor
IRSID). Les matériaux d’étude choisis (aluminium et acier) sont proches des préoccupations
industrielles, tout en ayant des enjeux scientifiques importants.

L’ objectif de ce C.P.R. est d’améliorer le niveau de connaissance et de comprehension du
phénomene de précipitation, par I’intermédiaire du développement d’outils expérimentaux de
pointe (sonde atomique tomographique, microscopie électronique en transmission, diffusion
centrale) et de modeles toujours plus proches de la réalité (simulations Monte-Carlo,
dynamique d’amas, modeles macroscopiques).

Dans les aciers, le systéme ternaire Fe-Nb-C a été choisi puisqu’il est utilisé par I’'IRSID
pour développer des modéles macroscopiques pouvant prédire les cinétiques de précipitation.
L’enjeu de cette modélisation est de permettre d’affiner les compositions des alliages en
limitant la présence d’éléments colteux comme le niobium, et aussi de prévoir les propriétés
mécaniques des nuances suivant leur composition et les traitements thermomécaniques subis.
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La précipitation de NbC dans les alliages modéles Fe-Nb-C regroupe quatre théses dans le
C.P.R. Précipitation :

— Etude en sonde atomique tomographique des premiers stades de la précipitation de
NDbC, thése soutenue par E. Bémont au GPM Rouen [Bémont, 2003].

— Etude en microscopie électronique en transmission haute résolution de I’interface
entre les précipités et la matrice, spectroscopie des pertes d’énergie des électrons
(PEELS) pour caractériser la composition chimique des carbures et carbonitrures de
niobium, et enfin imagerie en champ sombre annulaire (HAADF) pour cartographier
la composition en niobium. These de E. Courtois, GEMPPM Lyon.

— Cinétiques de précipitation de NbC et de Cu dans la ferrite (présente these).

— Simulations Monte-Carlo sur réseau rigide pour étudier I’influence des dislocations
sur la précipitation de NbC. These de C. Hin au CEA Saclay.

Les connaissances acquises a I’'IRSID sur le systéeme Fe-Nb-C ont permis de développer
différentes modélisations des cinétiques de précipitation. Dernierement, une thése conduite
par D. Gendt, a permis le développement d’un modéle par classes de précipité nommé
« MultiPreci » qui permet de suivre la cinetique dans son ensemble, et aussi celui d’une
simulation Monte-Carlo cinétique sur réseau rigide pour améliorer la compréhension des
premiers stades de la précipitation [Gendt, 2001].

Cette thése, ainsi que le nombre restreint d’études menées sur le sujet, ont conduit a fixer
les objectifs de notre étude :

— Caractériser de maniere quantitative les cinétiques de précipitation par I’intermédiaire
du suivi du rayon moyen et de la fraction volumique précipitée. Ceci afin d’obtenir des
données quantitatives fiables pour la modélisation.

— Caractériser les précipités NbC en terme de morphologie et de répartition.

— A la lumiére des investigations microstructurales, proposer un moyen de prendre en
compte le caractére hétérogéne de la précipitation de NbC dans la ferrite sur la base des
modeles macroscopiques existants.

Le systeme principal de I’étude est Fe-Nb-C puisqu’il posseéde un intérét industriel évident.
Par contre, il s’est avéré complexe a étudier pendant les premiers stades de la précipitation,
notamment & cause de la microstructure qui découle de la trempe eau aprés homogénéisation.
Ceci nous a amené a étudier un systeme plus simple et bien référencé dans la littérature : le
systeme Fe-Cu. Ce systéme posséde de nombreux avantages, notamment le fait que le cuivre
précipite sous la forme de précipités sphériques de cuivre pur. Ce systeme permet aussi
I’utilisation de la diffusion centrale des rayons X qui autorise des expériences de précipitation
in situ et permet ainsi d’acceder aux premiers stades de la précipitation.

3. Meéthodologie

Pour permettre de répondre au probléme posé, nous avons utilisé une approche
majoritairement expérimentale, complétée par une approche de modélisation.

Les principales difficultés rencontrées lors de I’étude de ce systéme sont les suivantes :
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— La trempe rapide des échantillons depuis I’austénite permet de garder tout le niobium
en solution solide. Par contre, elle conduit & une densité de dislocations élevée (10%-
10"m™) et hétérogeéne.

— De plus, ces échantillons contiennent une micro segrégation en niobium héritée de la
coulée.

— Enfin, compte tenu des teneurs en éléments d’alliages, la fraction volumique précipitée
est trés faible (10-10%).

Ces difficultés nous ont conduit a choisir d’une part des techniques de caracterisation de la
microstructure moyenne qui permettent de s’affranchir des inhomogéneités du matériau, et
d’autre part des techniques de caractérisation plus locales pour caractériser finement les
précipités. Pour cela, nous avons choisi d’utiliser la diffusion des neutrons aux petits angles
(SANS) qui permet de mesurer le rayon moyen et la fraction volumique précipitée sur un
volume important (environ 300mm?®), associée & la microscopie électronique en transmission
conventionnelle (MET).

Ces deux techniques principales sont couplées a différentes techniques complémentaires,
telles que les analyses chimiques du niobium précipité, les essais de dilatométrie et les essais
de dureté.

En ce qui concerne I’étude de la précipitation du cuivre dans le fer, nous avons utilisé la
diffusion des rayons X aux petits angles (SAXS) qui permet de traiter thermiquement les
échantillons in-situ sous le faisceau de rayons X, et ainsi d’étudier les cinétiques de
précipitation anisothermes. Cette technique a été couplée a des mesures de pouvoir
thermoélectrique qui déterminent avec précision la solubilité du cuivre dans le fer.

La modélisation des cinétiques de précipitation a été conduite avec des modéles
macroscopiques, facilement utilisables dans le milieu industriel. Elle s’est divisée en deux
parties :

— Pour le systtme Fe-Nb-C, la prise en compte du caractere hétérogéne de la
précipitation a été étudiée sur la base du modéle de suivi du rayon moyen « DBpreci »,
développé par A. Deschamps et complété par P. Maugis.

— Pour le systtme Fe-Cu, le modele par classes de taille « Multipreci » a été utilisé pour
permettre d’étudier des cinétiques de précipitation anisothermes.

4. Présentation du manuscrit

Le Chapitre | est consacré a une étude bibliographique qui fait le bilan des connaissances
sur le phénomene de précipitation dans les deux systemes d’étude, et présente les données
nécessaires a la modélisation.

Le Chapitre Il présente les nuances étudiées, ainsi que les techniques expérimentales
utilisées. Ces techniques permettent une caractérisation de la microstructure locale comme la
microscopie électronique en transmission et une caractérisation de la microstructure moyenne
comme les techniques de diffusion centrale.
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Dans le Chapitre 111, nous présenterons les résultats de I’étude de la précipitation de NbC
par microscopie électronique en transmission. Elle regroupe des observations qualitatives et
quantitatives des états de précipitation, ainsi qu’une étude détaillée des précipités présents sur
les dislocations.

Le Chapitre 1V est dédié a la caractérisation quantitative des cinétiques de précipitation de
NbC et de Cu dans la ferrite, par I’intermédiaire des techniques de diffusion centrale (des
neutrons et des rayons X).

Le Chapitre V est quant a lui consacré a la modélisation des cinétiques de précipitation
dans les deux systemes, par I’intermédiaire de la comparaison de modéles macroscopiques
avec les expériences décrites dans les chapitres précédents. Une approche nouvelle de la
précipitation hétérogene sur les dislocations est décrite dans le cas de la précipitation de NbC
alors que I’utilisation d’un modele par classe est nécessaire pour étudier les expériences
anisothermes dans le cas de la précipitation de Cu et étudier plus précisément I’étape de
germination.
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