Preparation
metallographique de
I’acier inoxydable

Les aciers résistants a la corrosion
contiennent au moins 11% de chrome et sont
collectivement connus comme «Aciers inoxy-
dables». Au cceur de ce groupe d'aciers for-
tement alliés, quatre catégories peuvent tre
identifiées: les aciers inoxydables ferritique,
martensitique, austénitique, et austénitique-
ferritique (duplex). Ces catégories décrivent la
microstructure de I'alliage a température am-
biante, ce qui est grandement influencé par la
composition de I'alliage.

La caractéristique principale des aciers inoxy-
dables est leur résistance a la corrosion. Cette
particularité peut étre intensifiée par I'ajout
d'éléments d'alliage spécifiques, qui ont éga-
lement un effet bénéfique sur d'autres carac-
téristiques, tels que la robustesse et la résis-
tance a I'oxydation. Par exemple, le niobium
et le titane augmentent |a résistance a la cor-
rosion intergranulaire, car ils absorbent le
carbone pour former des carbures; le nitro-
géne augmente la résistance et le sulfure per-
met d'accroftre 'usinabilité, car il forme des
petits sulfures de manganése, créant des co-
peaux courts.

En raison de leur résistance a la corrosion

et de leurs finis de surface de tout premier
rang, les aciers inoxydables jouent un role
prépondérant dans I'industrie aéronautique,
chimique, pharmaceutique et agroalimentaire,
dans les cuisines professionnelles, I'architec-
ture et méme la bijouterie.

La métallographie des aciers inoxydables est
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une partie importante du contrble qualité gé-
néral du processus de production. Les tests
métallographiques principaux sont la mesure
de la taille de grain, I'identification du ferrite
delta et de la phase sigma, I'évaluation et la
répartition des carbures. De plus, la métallo-
graphie est utilisée dans I'analyse des défauts
pour I'examen des mécanismes de corrosion/
oxydation.

Fig. 1: Acier duplex, attaqué avec une solution aqueuse
40% d’hydroxyde de sodium, montrant une austénite
bleue et un ferrite jaune

Solution

Polissage diamanté et polissage
final soigneux a la silice colloidale ou a I'alu-
mine
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Acier inoxydable insuffisamment poli aprés
attaque colorante (Beraha 1), montrant
des déformations



Production et
application de I’acier
inoxydable

Le processus de production des aciers forte-
ment alliés est un processus sophistiqué de fu-
sion et de refusion. Un mélange de fer et de fer-
raille tout spécialement sélectionnée est tout
d'abord fondu dans un four a arc électrique, et
moulé en lingots, ou moulé en continu en blooms
ou billettes. Pour de nombreuses applications,
ces produits primaires peuvent alors étre usinés
sous forme de barres, tiges ou plagues. Pour des
aciers de qualité plus élevée, le produit primaire
peut tre utilisé comme matiere premiere en usi-
nage pour un processus de fabrication d'acier
secondaire. Ce processus secondaire peut étre
une refusion double ou méme triple par induc-
tion sous vide plus fusion a I'arc sous vide, ou
refusion par électroslag, ce qui peut également
gtre réalisé sous pression et gaz inertes. Lobjec-
tif principal de ce processus secondaire est de ré-
duire les impuretés telles que les oxydes, les sul-
fides et les silicates pour que, par fusions suc-
cessives, le degré de pureté augmente et que des
barres homogeénes avec des caractéristiques mé-
caniques et physiques excellentes soient pro-
duites.

Application

La résistance a la corrosion des aciers inoxy-
dables est basée sur un alliage du chrome au fer,
et dépend de la formation d'une couche de sur-
face aux oxydes passive, qui se reconstruit spon-
tanément lorsque endommagée mécaniquement.
Une variété de différents types de corrosion peut
apparaitre, tels que les piqQres, la contrainte, la
corrosion intercristalline ou vibrationnelle. Une
résistance améliorée a toute forme d'attaque Spé-
cifique peut &tre prodiguée en ajoutant des é1é-
ments d'alliage autres que le chrome, par exemple
le molybdéne, qui améliore la résistance contre
la corrosion par pigQres. Les principaux alliages,
caractéristiques et exemples d’applications des
quatre types d'aciers inoxydables sont brieve-
ment décrits:

Aciers inoxydables ferritiques: de 11a17%
de chrome et faible contenu de carbone, non trai-
table thermiquement.

Caractéristiques: magnétique, résistant a la cor-
rosion atmosphérique, résistance et robustesse
modérées.

Applications: soupapes magnétiques, lames de
rasoir, intérieur de voitures.

Aciers inoxydables martensitiques: de 12 a
18% de chrome, les éléments d’alliage principaux
sont le carbone (contenu moyen) et le nickel (2-
4%), alliages traitables thermiquement.
Caractéristiques: résistance élevée a la corrosion,
et résistance a la température €élevée et au fluage.
Applications: scalpels, couteaux, crochets et

Fig. 2:

Acier austénitique,
apreés attaque
colorante (Beraha Il)
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pinces pour les applications chirurgicales, sys-
témes de transmission et piéces de haute perfor-
mance dans I'industrie aéronautique.

Aciers inoxydables austénitiques: avec
entre 0,03 et 0,05% de carbone, les éléments
d'alliage principaux sont le chrome (17-24 %), le
nickel (8-25%) et le molybdene (2-4%), le titane
et le niobium pour la formation de carbures, non
traitables thermiquement.

Caractéristiques: ductilité élevée, résistance éle-
vée a la corrosion, résistants aux acides oxydants,
I'alcali, trés bonnes propriétés de formage a froid,
facilement fabriqués/usinés.

Applications: vis, boulons et implants, usten-
siles de cuisine, applications a basse tempéra-
ture, dans I'industrie chimique, pharmaceutique et
agroalimentaire.

Aciers austénitiques-ferritiques,

(Duplex): contenu faible en carbone, générale-
ment contenu plus élevé en chrome (de 21 & 24%)
et contenu plus faible en nickel (de 4 a 6%) que
dans les aciers austénitiques, molybdéne 2 a 3%.

Caractéristiques: résistance a la fatigue dans les
médias corrosifs, bonne résistance contre la cor-
rosion sous contrainte.

Applications: équipement pour I'industrie
chimique, environnementale et off-shore, I'archi-
tecture.




Difficultés de
préparation des aciers
inoxydables

Les aciers inoxydables ferritiques sont
tendres, les aciers austénitiques sont ductiles, et
ils ont tous deux tendance a la déformation mé-
canique. Le polissage final laisse habituellement
ces aciers trés réfléchissants. Cependant, s'ils ne
sont pas soigneusement prépolis, les déforma-
tions peuvent ressurgir apres I'attaque (Fig. 3).

En raison de leur dureté, les aciers martensitiques
sont relativement faciles a polir. En général, il fau-
dra prendre soin de préserver les carbures.

500x

Fig. 3: Acier austénitique, insuffisamment poli,
montrant des déformations aprés l'attaque (Beraha 1)

Recommandations pour
la préparation de I’acier
inoxydable

Si I'enlevement de matiére n'est pas conforme
aux exigences, il est recommandé d'augmenter la
force lors du prépolissage avec le support MD-
Alto. L'augmentation de la force permet de net-
toyer et dresser la surface MD-Alto. Il est égale-
ment fortement recommandé, pour les échantil-
lons d’acier inoxydable tendres et ductiles, d'évi-
ter I'utilisation de surfaces de prépolissage tres
grossieres et de pression élevée. En régle géné-
rale, il convient d'utiliser la force la plus basse
correspondant a la surface de I'échantillon pour le
prépolissage plan. Le prépolissage fin est accom-
pli aux diamants sur disque rigide (Largo), ou, en
alternative sur certains types d'aciers inoxidables,
sur un drap MD. Le prépolissage fin est suivi d'un
polissage diamanté soigneux sur un drap moyen-
nement doux, et le polissage final a la silice col-
loidale (OP-S), ou a I'alumine colloidale (OP-AA)
glimine les rayures fines. Cette étape devra étre
exécutée tres scrupuleusement et pourra prendre
plusieurs minutes. Un bon polissage final accroit
les chances d'obtenir un meilleur contraste (voir
«Attaque»).

Il faut noter que toute déformation survenue a la
premiére étape de prépolissage, et qui n'a pas

été éliminée par le prépolissage fin, laissera des
traces qui ne pourront pas étre effacées par le po-

lissage final. Tableau 1 montre une méthode de
préparation pour des échantillons en acier inoxy-
dable, de 30 mm et enrobés, sur le TegraSystem
semi-automatique pour échantillons individuels.
Tableau 2 montre une méthode de préparation
pour 6 échantillons d'acier inoxydable, 65x30
mm, enrobés a froid ou non-enrobés en utilisant
MAPS ou AbraPlan/AbraPol de Struers.

Polissage électrolytique

Pour la recherche, une alternative au polissage
mécanique de I'acier inoxydable peut étre le po-
lissage et I'attaque électrolytiques, car ils ne
laissent aucune déformation mécanique sur la
surface. Le polissage électrolytique donne d’ex-
cellents résultats pour vérifier la microstructure
(Fig.4); cependant, il ne peut pas servir a I'identi-
fication des carbures. Ceux-ci sont érodés ou ap-
paraissent grossis. Avant le polissage électroly-
tique, les échantillons doivent étre prépolis ma-
nuellement sur papier SiC de 1000#. Plus la sur-
face initiale est fine, meilleurs sont les résultats
du polissage électrolytique (voir la méthode de
préparation plus bas).

Attaque

Lattaque des aciers inoxydables requiert une cer-
taine expérience et de la patience. La liste des
ouvrages consacrés aux réactifs d'attaque est
longue, et il est recommandé d’en essayer toute
une variété afin de pouvoir établir un stock indi-

Fig. 4: Soudure d’acier inoxydable, aprés polissage et
attaque électrolytiques, DIC

Electrolyte: A3
Zone: 1cm?
Courant: 35V
Débit du courant: 13
Temps: 25 sec

Attaque externe avec cuvette d’attaque en acier
inoxydable:

Acide oxalique aqueux 10%
Courant: 15V

Temps: 60 sec

Méthode de préparation pour le polissage et I'attaque
électrolytiques de I'acier inoxydable. Prépolissage
manuel sur papier SiC 320#, 500# et 1000#, une minute
sur chaque

Prépolissage

Suspension
Lubrifiant

Eau

L&
’_|_I_Etape PG f6 &
o Support MD-Alto MD-Largo
g :] I Type | ALO, Diamond
Size | #180/220 9um
é« .é/ Suspension Eau seulement | DiaPro
g ; Lubrifiant Allegro/Largo
D t/m 300 150
/ \ 25 par 40 par
\F/ Force [N] échantillon échantillon
@ Temps A besoin 5 min.
Polissage
& &
Etape 1O | e
O Support MD-Dac MD-Chem
g :] recs Type | Diamond Silica/Alumina
rasive
Size | 3um 0.25/0.02 pm
Suspension DiaPro Dac OP-S/OP-AA
D t/m 150 150
/ \ 20 par 15 par
\F/ LI échantillon échantillon
@ Temps 4 min. 2-3 min.

Noter: la suspension diamantée DiaPro peut étre
remplacée par la suspension DP diamantée P, 9um et
3um appliquée avec du lubrifiant bleue.

Tableau 1: Méthode de préparation pour échantillons en
acier inoxydable, 30 mm et enrobés, sur TegraSystem
semi-automatique pour échantillons individuels

viduel de solutions appropriées pour un maté-
riau en particulier, régulierement préparé au la-
boratoire.

Les aciers inoxydables étant extrémement résis-
tants a la corrosion, des acides trés puissants
sont nécessaires pour révéler leur structure. Les
précautions de sécurité standards doivent étre
appliqués lors de la manipulation de ces réac-
tifs d'attaque. Dans un grand nombre de labora-
toires, les réactifs d’attaque mentionnés dans les
ouvrages seront modifiés selon le matériau a at-
taquer ou méme en accord avec une préférence
personnelle. Pour de bons résultats d'attague, un
polissage aux oxydes final suffisant est essen-
tiel. Dans ce qui suit, se trouve une liste des réac-
tifs d’attaque qui se sont révélés trés performants
pour les applications quotidiennes de routine:

Attaque chimique:

Attention: Toujours suivre les précautions de sé-
curité recommandées lors du travail avec un ré-
actif d'attaque.



Prépolissage

"%
Etape PG g
. &
O Support Stone 3A36 MD-Largo
AlL,O Diamond
@:] Abrasive Type | 7
Size | #150 9pum
il>..{>| Suspension | DiaPro
HY AR Lubrifiant Allegro/Largo 9
. au
D t/m 1450 150
=\
Force [N] 50 50
U
@ Temps A besoin 9 min.
Polissage
Etape DP1 g& DP 2 q& /&
N ) ) )
O | suppor MD-Mol MD-Nap MD-Chem
T Diamond Diamond Silica/Alumina
@:] Abrasive L8
Size | 3um 1pm 0.04 ym /-
) 8| suspension | DiaPro DiaPro OP-S NonDry
g: Lubrifiant Mol B 3 Nap B 1 OP-A
D t/m 150 150 150
/ \ Force [N] 50 25 25
\F /
6 min. 4 min. 2-3 min.

@ Temps

Tableau 2: Méthode de préparation pour 6 échantillons en acier inoxydable, 65x30 mm,
enrobés a froid ou non-enrobés, avec I'utilisation de MAPS ou AbraPlan/Pol de Struers

Pour les aciers martensitiques

925 ml d'éthanol

25 g d'acide picrique (saturé)
50 ml d'acide hydrochlorique

Pour les aciers austénitiques

1) Attaque par tamponnage:

500 ml d'eau distillée

300 ml d'acide hydrochlorique

200 ml d’acide nitrique

50 ml d’une solution de fer-1I-

chlorure saturée

2.5 g de cuivre- ll-chlorure

2) 100 ml d'eau

300 ml d’acide hydrochlorique
15 ml de peroxyde hydrogene (30%)

3) Réactif d'attaque V2A:
100 ml d'eau

100 ml d'acide hydrochlorique

10 ml d'acide nitrique

Attaque a température ambiante ou

jusqu’a 50°C

Réactif d’attaque colorant Beraha II:

Solution mere
800 ml d’eau distillée
400 ml d'acide hydrochlorique

48 g de bifluorure d'ammonium

Aux 100 ml de cette solution mére,
ajouter de 122 g de métabisulfite
de potassium pour l'attaque

Attaque électrolytique

Pour les aciers austénitiques-ferritiques (Duplex)

40% de solution aqueuse
d’hydroxyde de sodium

Tous les aciers inoxydables:
10% d'acide oxalique aqueux

Interprétation de la structure

Les aciers inoxydables ferritiques ne ré-
pondent pas au traitement thermique. Leurs pro-
priétés peuvent, cependant, étre influencées par
le travail a froid. Il sont magnétiques a tempéra-
ture ambiante. La microstructure a I'état recuit est
constituée de grains de ferrite dans lesquels de
fins carbures sont incrustés. Les aciers ferritiques
employés pour I'usinage contiennent une grande
quantité de sulfides de manganese pour faciliter
le décolletage (Fig. 5)

Les aciers inoxydables martensitiques ré-
pondent au traitement thermique. La marten-

site est formée par un refroidissement rapide et
Ses propriétés peuvent alors étre optimisées par
un traitement de revenu subséquent. Les alliages
sont magnétiques. Selon le traitement thermique,
la microstructure peut s'étendre d’'une structure
martensitique pure a une fine martensite revenue.
Les différents alliages et dimensions variées des
produits semi-finis exigent des températures et
temps de traitement thermique complexes. La del-
ta ferrite (Fig. 6) est habituellement une phase
non-désirée, car des temps de recuit prolongés
des aciers a contenu élevé en chrome, a des tem-
pératures entre 700 et 950°C, peut transformer la
delta ferrite en phase dure et friable intermétal-
lique sigma de fer-chrome.

Un chauffage a 1050°C et une trempe subsé
quente éliminent la phase sigma et, avec elle, la
couche friable.
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Fig. 5: Acier inoxydable ferritique avec sulfides 200x
de manganése et fils de petits carbures, aprés
attaque électrolytique a I'acide oxalique 10%

Fig. 6: Acier inoxydable martensitique revenu avec
ferrite delta, aprés attaque a I'acide picrique
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Fig. 7: Acier austénitique travaillé a froid, montrant des
macles, aprés attaque avec réactif d’attaque V2A

Fig. 8: Austénite avec carbures et quelques
carbonitrures de titane

Fig. 9: Acier austénitique avec fils de ferrite delta,
montrant des microségrégations.
Zones bleues: réduction des éléments d’alliage.

Les aciers inoxydables austénitiques ne ré-
pondent pas au traitement thermique. A la place,
un refroidissement rapide résulte dans la pro-
duction de leur condition la plus tendre. Dans cet
état, ils perdent leur magnétisme. Leurs propriétés
sont, toutefois, influencées par le travail a froid.
La microstructure de ces aciers consiste en des
grains austénites qui peuvent montrer des macles
(Fig. 7). Lexposition de ces aciers a des tempéra-
tures élevées dans la région de 600 a 700°C peut
avoir pour conséquence la formation de carbures
complexes a l'intérieur des grains austénites. Ceci
amene a un appauvrissement du chrome dans la
solution solide austénitique, qui  accroft la ten-
dance a la corrosion ou a 'oxydation intergranu-
laires.

En réduisant le carbone en dessous de 0,015%
et en ajoutant de petites quantités de titane ou de
niobium, le risque de corrosion intergranulaire
est réduit, car ces éléments forment des carbures
plutdt que du chrome (Fig. 8).

La delta ferrite peut apparaitre en raison de condi-
tions de traitement thermique critiques dans les
aciers martensitiques ou lors du travail a froid des
aciers austénitiques.

Les aciers inoxydables austénitiques-fer-
ritiques (Duplex) sont constitués de ferrite et
d'austénite. Une attaque dans une solution de
40% de soude caustique révele la structure et

le pourcentage correct pour chaque phase peut
gtre estimé (voir Fig.1 et Fig.10 ci dessous). Ces
aciers sont ductiles et sont plus particuligrement
utilisés dans I'industrie agroalimentaire, du pa-
pier et oléicole.

Résumé

Les aciers inoxydables sont des aciers résis-
tants a la corrosion avec des contenus élevés de
chrome et de nickel. Les aciers inoxydables et fer-
ritiques sont tendres, respectivement ductiles, et
ont tendance a se déformer mécaniquement et a
former des rayures lors de la préparation métallo-
graphique. De plus, les carbures ne peuvent pas
toujours &tre préservés.

Pour un polissage mécanique réussi, il est re-

commanaé

- Dréviter les abrasifs grossiers pour le

prépolissage plan

- Les abrasifs diamantés pour le pré-

polissage fin et le polissage doivent

gtre efficaces et garantir I'enlévement

de toute la déformation provenant du
prépolissage plan

- Un polissage final aux oxydes avec

de la silice colloidale ou de I'alumine

devra donner une surface exempte de

déformation.

Une procédure en quatre étape, accomplie sur un
équipement de préparation automatique, donne
de bons résultats reproductibles. Les aciers
inoxydables sont difficiles a attaquer chimique-
ment et les réactifs d'attaque recommandés sont
trés corrosifs et nécessitent une manipulation trés
précautionneuse.

Alternativement, le polissage et I'attaque électro-
lytiques sont recommandés, donnant une surface
sans déformation, mais ne préservant pas les car-
bures.

Fig.10: Acier duplex forgé montrant de la ferrite bleue,
de 'austénite blanche et de fines aiguilles de phase
sigma, réactif d’attaque hydroxyde de sodium

aqueux 40%.
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