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PLASTICITE CYCLIQUE D'UN ACIER INOXYDABLE AUSTENO-
FERRITIQUE SOUS CHARGEMENT BIAXIAL NON-PROPORTIONNEL

Fabriqués industriellement depuis seulement une trentaine d'années, les aciers inoxydables
austéno-ferritiques, dits duplex, sont encore peu connus. Leur comportement en fatigue plastique a fait
l'objet de quelques études portant sur les sollicitations uniaxiales mais d'aucune sur les sollicitations
multiaxiales. Or seule une connaissance approfondie des phénomeénes influant sur son comportement
permet de simuler et de prédire correctement le comportement d'un matériau dans une structure.

Ce travail a pour but I'étude et la modélisation du comportement d'un acier inoxydable duplex
sous chargement biaxial cyclique. Une démarche en trois étapes a été adoptée.

Une premicre campagne d'essais de traction-torsion cycliques sur éprouvettes tubulaires a été
menée. Nous avons étudié I'équivalence des directions de chargement, puis nous avons porté notre
attention sur l'influence du trajet et de I'histoire du chargement. Les résultats ont montré que l'acier
inoxydable duplex présente un sur-écrouissage sous sollicitations non-proportionnelles, et que son
comportement dépend des sollicitations effectuées auparavant.

Ensuite, afin d'interpréter les résultats obtenus lors de cette premicére campagne d'essais, la
surface de plasticité a été mesurée plusieurs fois par cycle pendant le méme type d'essai cyclique. Un
trés faible offset de déformation plastique (2 107) a été utilisé afin de ne pas perturber la surface a
mesurer. Les évolutions des variables d'écrouissage isotrope et cinématique en ont été déduites.

Enfin, trois modéles phénoménologiques de comportement ont été identifiés sur la base
expérimentale. Nous nous sommes attachés a la simulation des niveaux de contrainte stabilisée ainsi
qu'a la représentation du comportement de durcissement/adoucissement cyclique. La comparaison des
résultats expérimentaux et numériques nous a permis de tester la validité des mod¢les identifiés.

Mots clés : acier inoxydable austéno-ferritique, plasticité cyclique, essais multiaxiaux, surface de
plasticité, loi de comportement.

CYCLIC PLASTICITY OF AN AUSTENITIC-FERRITIC STAINLESS
STEEL UNDER BIAXTAL NONPROPORTIONAL LOADING

Austenitic-ferritic stainless steels are supplied since about 30 years only, so they are yet not
well-known. Their behaviour in cyclic plasticity was studied under uniaxial loading but not under
multiaxial loading, whereas only a thorough knowledge of the phenomena influencing the mechanical
behaviour of a material enables to simulate and predict accurately its behaviour in a structure.

This work aims to study and model the behaviour of a duplex stainless steel under cyclic
biaxial loading. A three step method was adopted.

A set of tension-torsion tests on tubular specimen was first defined. We studied the
equivalence between loading directions, and then the influence of loading path and loading history on
the stress response of the material. Results showed that duplex stainless steel shows an extra-
hardening under nonproportional loading and that its behaviour depends on previous loading.

Then, in order to analyse the results obtained during this first experimental stage, the yield
surface was measured at different times during cyclic loading of the same kind. A very small plastic
strain offset (2 10) was used in order not to disturb the yield surface measured. The alteration of
isotropic and kinematic hardening variables were deduced from these measures.

Finally, three phenomenological constitutive laws were identified with the experimental set.
We focused our interest on the simulation of stabilized stress levels and on the simulation of the cyclic
hardening/softening behaviour. The comparison between experimental and numerical results enabled
the testing of the relevance of these models.

Keywords : austenitic-ferritic stainless steel, cyclic plasticity, multiaxial tests, yield
surface, constitutive law.
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Introduction

Introduction

La maitrise du comportement des structures et des assemblages est une nécessité
croissante pour nombre de secteurs : nucléaire, aéronautique, ferroviaire, marine, plate-forme
pétroliere, etc. Seule une connaissance approfondie des phénomeénes intervenant dans le
matériau utilis€ et des facteurs influengant son comportement permet de choisir la
modélisation adaptée aux conditions d'utilisation. Quelques matériaux ont été largement
¢tudiés mais le besoin de modélisation demeure pour des matériaux plus récents ou

"exotiques".

L'acier inoxydable austéno-ferritique est un acier industrialisé de maniere significative
depuis une trentaine d'années. Il combine de bonnes propriétés mécaniques et une grande
résistance a la corrosion. Son comportement mécanique en fatigue oligocyclique est encore
mal connu. Des données existent, en particulier, sur son comportement en fatigue uniaxiale
[Magnin 1988], [Mateo 1996], [Kruml 1997], [Moussavi 1997], et sur sa sensibilit¢ a la
fragilisation a chaud [Le Roux 1999], [Calonne 2001]. L'acier duplex forgé est biphasé,
constitué¢ d'environ 50 % d'austénite et 50 % de ferrite. Or plusieurs études ont montré la
grande sensibilit¢ du comportement plastique cyclique de l'austénite au trajet de chargement
et a l'histoire de celui-ci. L'acier inoxydable austénitique, comme d'autres alliages tel le
waspaloy, montre un fort sur-écrouissage sous chargement non-proportionnel. En revanche,

les aciers inoxydables ferritiques sont trés peu sensibles au trajet et a 1'histoire du chargement.

L'objectif est ici d'étudier le comportement en plasticité cyclique d'un acier inoxydable
austéno-ferritique afin d'étre capable de prédire le comportement d'une structure. L'étude
comporte trois étapes : l'observation et la description du comportement cyclique, la
compréhension des phénomeénes mis en jeu, et la simulation numérique de ces phénoménes.
Nous mettrons tout particulierement 1'accent sur I'é¢tude de 1'influence du trajet et de I'histoire

du chargement.

La compréhension des phénomeénes mis en jeu lors de la plasticité cyclique nécessite

des études supplémentaires, autres que les essais de fatigue macroscopiques. Deux axes sont

-15-



Introduction

possibles : I'¢tude de I'évolution des propriétés microstructurales du matériau (microdureté,
systtmes de glissement, structures de dislocation, etc.) ou 1'étude des grandeurs
thermodynamiques et de leurs évolutions (variables d'écrouissage, quantité de chaleur, etc.)
Nous avons choisi de nous intéresser a l'aspect thermodynamique du probléme, en
recherchant 1'évolution des variables d'écrouissage lors des sollicitations cycliques. Nous
avons pour cela mesuré la surface de plasticité a différents instants au cours de sollicitations

cycliques.

Dans le domaine de la plasticité cyclique, de nombreux modeles ont été développés au
cours des vingt dernieéres années. Ces modeles comportent souvent plus d'une vingtaine de
parametres. La question du choix de lois adaptées au probléme posé et de la méthode de leur
identification se pose alors de facon aigué. Face a cette difficulté, nous confronterons les
variables caractéristiques de certains modeles phénoménologiques de comportement aux

observations expérimentales.

Afin que les propriétés dégagées et les modeles identifiés conservent un caractere
prédictif, nous avons borné¢ le champ d'observation. En effet, méme si, localement, la
déformation peut étre plus €levée, les structures sont rarement sollicitées a des amplitudes de
déformation supérieures a 0,3 %. Il est donc inutile d'étudier le comportement cyclique a des
amplitudes beaucoup plus importantes et d'appliquer & une structure des modeles de

comportement identifiés a de grandes amplitudes de déformation.

Ce mémoire se compose de quatre chapitres.

Le premier chapitre consiste en une synthése des données existantes sur les
caractéristiques et les propriétés des aciers inoxydables austéno-ferritiques, en fatigue
essentiellement. A partir des données sur la composition, nous nous intéressons a la
microstructure du matériau et a sa résistance a la corrosion. Nous établissons ensuite un état
des lieux des connaissances sur le comportement de ce type d'acier sous sollicitations
cycliques. Peu de données sont disponibles sur le comportement en fatigue uniaxiale et, a
notre connaissance, aucune sur le comportement en fatigue multiaxiale. Nous complétons
alors ces données par des informations relatives a d'autres matériaux, notamment l'austénite,
un des composants du duplex. Ces informations complémentaires nous permettent de dégager

l'influence des parametres d'essai sur le comportement.

-16-
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Le second chapitre présente I'é¢tude expérimentale du comportement en fatigue
plastique d'un acier inoxydable austéno-ferritique forgé. Les résultats de ces essais doivent
nous permettre de caractériser le comportement de l'acier duplex sous sollicitations de

traction-torsion, et notamment sa sensibilité a I'histoire du chargement.

Le troisieme chapitre détaille les mesures de surfaces de plasticité effectuées au cours
d'essais cycliques et leur description. Nous présentons d'abord la méthodologie de mesure
utilisée, puis les différentes surfaces de plasticité obtenues au cours d'essais cycliques

proportionnels et non-proportionnels.

Le quatriéme chapitre est consacré a la modélisation du comportement cyclique de
l'acier duplex considéré. Nous présentons plusieurs modeles phénoménologiques et discutons
de leurs capacités a représenter en particulier le sur-écrouissage sous chargement non-

proportionnel et sa dépendance vis-a-vis de I'amplitude du chargement.

Pour cette ¢tude, nous avons mis en place des moyens expérimentaux conséquents
inexistants auparavant au laboratoire. Notre travail est donc all¢ de I'établissement du cahier
des charges de la machine a 1'écriture des programmes de pilotage et d'acquisition, en passant
par la conception d'un systéme original d'amarrage de l'éprouvette. Le cahier des charges se
trouve en annexe D. Le dimensionnement du systéme d'amarrage de 1'éprouvette est détaillé
en annexe A. Une notice d'utilisation pour des machines d'essai hydrauliques INSTRON et les

programmes de pilotage et de dépouillement d'essais est fournie en annexe E.

Une partie de I'¢tude expérimentale se trouve également en annexe. Une étude de
l'erreur expérimentale commise lors des essais cycliques est effectuée en annexe B.

L'ensemble des résultats expérimentaux de plasticité cyclique est donnée en annexe C.
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1. Les aciers inoxydables, propriétés et comportement sous sollicitations cycliques

I Lesaciers inoxydables : propriétés et
comportement sous sollicitations cycliques

Les aciers inoxydables austéno-ferritiques sont des aciers récents puisqu'ils ne sont
commercialisés en masse que depuis les années 1970. A ce titre, leur comportement en fatigue
plastique est encore mal connu. Peu de travaux existent sur leur comportement en fatigue

uniaxiale et aucun, a notre connaissance, en fatigue multiaxiale.

Nous nous sommes en premier lieu intéressés aux caractéristiques structurales des
aciers inoxydables duplex (§ I-1). La microstructure du matériau conditionne en effet les
propriétés mécaniques macroscopiques. Puisque l'intérét majeur de l'emploi des aciers
inoxydables réside dans leur résistance a la corrosion conjuguée a une bonne résistance
mécanique, il nous a sembl¢ naturel de rappeler également des mécanismes qui gouvernent la

résistance a la corrosion dans les aciers inox.

Nous présentons en second lieu I'état des connaissances sur le comportement en
fatigue plastique des aciers inox (§ I-2). La premiére partie concerne le comportement sous
sollicitations cycliques uniaxiales (§ 1-2.1), tandis que la deuxiéme partie est relative au
comportement en fatigue multiaxiale (§ 1-2.2). Relativement peu de données existent sur le
comportement des aciers austéno-ferritiques, en particulier sous chargement multiaxial. Nous
avons donc complété les quelques données existantes par des informations relatives a d'autres
matériaux, notamment les aciers inoxydables austénitiques pour lesquels de nombreuses
¢tudes ont été conduites. Nous faisons alors le point sur l'influence des parameétres d'essai sur
le comportement en fatigue plastique (§ 1-2.3). Enfin, le comportement macroscopique
observé en plasticité cyclique peut étre interprété avec deux approches différentes mais
néanmoins complémentaires : une approche "physique", par 1'évolution des structures de
dislocations, et une approche "mécanique", par 1'évolution du domaine d'¢lasticité. Les
évolutions microstructurales (microdureté et structures de dislocations) des aciers inoxydables
austénitiques et duplex au cours de chargements cycliques sont présentées (§ I-2.4). Une
synthése des connaissances sur les surfaces de plasticité et leur évolution en fonction des

sollicitations est effectué (§ 1-2.5).
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1. Les aciers inoxydables, propriétés et comportement sous sollicitations cycliques

I-1 Caractéristiques des aciers inoxydables austéno-
ferritiques

La connaissance de la composition et du mode d'¢laboration des aciers permet
d'expliquer ses propriétés mécaniques ou de résistance a la corrosion. Les propriétés
mécaniques dépendent notamment de la structure métallurgique, de la présence ou non de

précipités et de la capacité de durcissement de l'acier.

I-11 Naissance des aciers inoxydables

Les aciers ont en général une mauvaise résistance a la corrosion. De nombreuses
tentatives ont été faites pour les protéger. Elles sont de deux types : ajout d’¢léments a I’acier
lors de la fusion ou dépot d’une couche protectrice sur le produit fini. Les aciers inoxydables
sont nés au début du 20° siécle. Leur résistance a la corrosion est due a une teneur en chrome
d’au moins 12%. Ces aciers permettent de répondre aux problémes de corrosion sévere
(industrie chimique, eau de mer...) ainsi qu’a la corrosion douce lorsque toute contamination
est interdite (industrie agroalimentaire, pharmacie, industrie nucléaire...). Ils permettent aussi
de résoudre les problémes d’aspect de surface en milieu atmosphérique (batiment,

mobilier...).

A la fin du 19° siécle Brustlein et Boussingault ont, chacun de leur coté, mis en
¢vidence le réle du chrome sur la résistance a 1’oxydation des alliages ferreux [Colombié
1991]. Au tout début du 20° siécle, Goldschmidt développe les premiéres nuances d’aciers
inoxydables a bas carbone [Castro 1990]. Les grandes familles d’aciers inoxydables se
développent progressivement. Des 1909, les principales nuances de base d’aciers
martensitiques, ferritiques et austénitiques connues actuellement sont élaborées. Il faudra
attendre 1931 pour voir apparaitre les premicres nuances d’aciers austéno-ferritiques. Au
contraire des aciers martensitiques qui sont formés par trempe de la phase austénitique, pour
les nuances ferritiques, austénitiques et austéno-ferritiques, les transformations de phase ne
touchent qu'une partie mineure du matériau. La phase principale reste principale. Leurs

propriétés ne peuvent étre améliorées par une trempe.
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I-12  Les aciers inoxydables austéno-ferritiques, dits duplex

Les aciers inoxydables austéno-ferritiques ont été découverts par hasard, a cause d'une
erreur dans la teneur en chrome d'un acier normalement austénitique. Ils ont une structure
biphasée, formée d’austénite (y) et de ferrite (o). Lors de la solidification, il semble que la
phase ferritique apparait d’abord et que la phase austénitique germe ensuite dans la phase o.
Une bibliographie détaillée peut étre trouvée chez [Calonne 2001]. La structure finale se
compose donc d’ilots d’austénite dans une matrice ferritique. Chacune des phases est
polycristalline. Les fractions volumiques de ces deux phases dépendent non seulement de la
composition chimique de 1’acier considéré, mais aussi de ses conditions d’hypertrempe. Les
aciers duplex subissent habituellement un traitement d’hypertrempe consistant en un maintien
d'environ une heure a une température comprise entre 1000 et 1150°C suivi d’un
refroidissement a 1’eau. Plus la température du traitement thermique est élevée, plus la teneur
en ferrite est importante [Desestret 1990]. Pour la résistance a la corrosion comme pour les
propriétés mécaniques et la forgeabilité, la proportion optimale de ferrite se situe autour de

50% [Desestret 1990].

Les deux ¢léments d'addition principaux sont le chrome et le nickel. Le nickel étant un
¢lément coliteux et géopolitiquement sensible, il a progressivement été¢ remplacé par l'azote
depuis une trentaine d'années. En effet, des progres au niveau des procédés d'élaboration ont
permis d'augmenter la solubilit¢ de l'azote dans l'acier liquide sous pression partielle d'azote
atteignant 50 bars [Lacombe 1990]. La stabilité structurale et la résistance a la corrosion s'en
sont trouvées accrues [Desestret 1990]. Les utilisations des aciers inoxydables duplex se sont

alors multipliées.

Les propriétés des aciers duplex sont dues, pour la plupart, a la structure biphasée de
l'alliage. Ils combinent favorablement les propriétés mécaniques et de corrosion des aciers
austénitiques et ferritiques. Ceci se traduit par une limite d'¢élasticité €élevée (entre 200 et 600
MPa) alli¢e a une ductilité satisfaisante (25 a 15%) [Desestret 1990]. La résistance a la rupture
peut atteindre 850 MPa, pour des aciers duplex contenant 80% de ferrite [Desestret 1990].
Contrairement aux aciers ferritiques, ils n'ont pas de transition brutale ductile-fragile, ils
peuvent donc étre utilisés sans précautions particuliéres jusqu'a —50°C [Bavay 1990]. Les
aciers duplex ont une grande résistance a la corrosion, en particulier en milieu agressif (acide,

chloré ou marin). Ils possédent, de plus, une excellente coulabilité, c'est pourquoi ils
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constituent la majorité de la production de pieces moulées en acier inoxydable. La production
de toles fortes ou minces, de produits longs ou de tubes est moins développée en raison des
précautions particuliéres a mettre en ceuvre, car la teneur en ferrite et la taille de grain visées

dépendent étroitement des conditions de refroidissement.

I-1.3  Propriétés structurales des aciers inoxydables duplex

La structure a haute température de 1’alliage dépend essentiellement des proportions
relatives du chrome, qui stabilise la ferrite, et du nickel, qui favorise 1’apparition d’austénite,
(Figure I-1). L’addition de chrome dans un acier austénitique a 8% de nickel augmente la
teneur en ferrite. A I’opposé, une addition de nickel dans un acier ferritique a 18% de chrome

augmente progressivement la teneur en austénite.

Température (°C)

| ]
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Figure I-1 : Coupes a concentration définie du diagramme
d’équilibre a haute température des alliages ternaires Fe-Cr-Ni :
mise en évidence des caracteres alphagene du chrome et
gammagene du nickel [Bavay 1990]

L’influence combinée des concentrations en chrome et nickel est aussi mise en
évidence sur une section isotherme du diagramme d’équilibre ternaire Fe-Cr-Ni (Figure I-2,
section a 1000°C). L’augmentation de la teneur en chrome a partir d’un point A de structure

purement austénitique fait apparaitre une structure biphasée austéno-ferritique au point a. Une
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nouvelle augmentation de la teneur en nickel permet de retrouver la structure austénitique au

point b.

Fe Ni % Ni

Figure I-2 : Section a 1000°C du diagramme ternaire Fe-Cr-Ni
[Desestret 1990]

Les ¢léments d’addition sont classés en deux catégories : d’une part, les éléments -
genes tels le nickel, d’autre part les ¢léments a-geénes tels le chrome. A chaque ¢élément est
attribué un coefficient qui représente son pouvoir y-gene ou o-géne basé sur une équivalence
avec le chrome ou le nickel, de sorte qu’on peut parler de Creq et de Nigg. Les coefficients
dépendent au second ordre de la composition globale de I'alliage ainsi que du mode
d'¢laboration (structure moulée ou corroyée) et de sa température d'hypertrempe. Les
équivalents chrome et nickel qui suivent ont été proposés par Lacombe [Lacombe 1990] pour

des aciers inoxydables corroyés.

[Creq] = [Cr] + [Mo] + 10 [Ti] + 1,5 [Si] + [Nb]
[Nieq] = [Ni] + 30 [C] +30 [N] + 0,5 [Mn]
Les influences relatives des ¢éléments d’additions sont trés variables. On peut
remarquer que 1’azote est fortement gammagene. On retrouve le fait que le nickel, élément

colteux, peut &tre avantageusement remplacé par 1’azote tout en conservant les mémes

proportions austénite-ferrite.

Schaeffler, puis Delong et Espy, ont explo