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Explication du phénomène 
de mémoire structurale 
de la ferrite pour l'austénite 

/ . Forchelet, W. Form 

Institut de Métallurgie Structurale, Université de Neuchâtel, Suisse 

Le microscope électronique à photoémission (PEEM) permet d'observer un effet de mémoire structurale de la ferrite 
pour l'austénite durant un cyclage thermique. 

Des études antérieures laissaient supposer que ce phénomène n'était ni un artefact de surface, ni un caprice de la for­
mation de l'image dans IePEEM, mais qu'il pouvait être implanté dans le volume d'un échantillon. Pourtant, le mécanisme 
de la mémoire structurale restait inconnu. 

IM présente étude fournit une explication cohérente et non équivoque du phénomène en question. Nous avons montré 
que la conservation de l'effet de mémoire est liée à la présence d'austénite métastable non transformée, et que la subli­
mation aisée du manganèse en surface des échantillons traités thermiquement et observés dans le PEEM joue un rôle 
essentiel dans l'explication du phénomène. 

Depuis plus d'une vingtaine d'années, de nombreuses 
publications mentionnent des effets de mémoire se rap­
portant à certains métaux ou alliages. Le plus célèbre 
de ces phénomènes est la mémoire de forme (en anglais 
«shape memory effect»). Les alliages présentant cette 
propriété sont des composés métalliques qui, après avoir été 
déformés plastiquement à basse température, retrouvent 
leur forme initiale lorsqu'ils sont chauffés au-dessus d'une 
température critique (1). 

Le phénomène faisant l'objet de la présente recherche 
est cependant d'une nature très différente de ce qui est 
généralement compris sous le terme «mémoire d'un métal». 
Notre étude porte en effet sur une mémoire de la micro­
structure métallurgique, plus particulièrement relative 
à l'exacte reconnaissance de la morphologie de l'austénite 
primitive au cours de cycles thermiques austénite (7) -+ 
ferrite (a) -*• austénite dans certains alliages ferreux 
(fig. 1), ou austénite -» (ferrite + perlite) -»• austénite 
dans les aciers de construction faiblement alliés contenant 
du manganèse. 

La mise en évidence d'un tel phénomène a été rendue 
possible il y a une dizaine d'années, au cours d'une étude 

effectuée par CJ. Middleton et G.W. Form (2) portant 
sur l'observation in situ, dans un microscope électronique 
à photoémission BalzersKE3 (PEEM : photo-emission 
electron microscope), de la germination et de la croissance 
de transformations de type civil dans des aciers faiblement 
alliés. Ces travaux permirent déjà de faire ressortir les 
caractéristiques suivantes du phénomène : 

— au cours de cycles répétés de transformation y\ -+ 
O1 -»• y2 -*• a 2 • - -. 'a mémoire structurale (MS) se 
manifeste par le fait que 71 ^ 73 4- 73 - • •- alors que 
la structure de la ferrite est différente à chaque étape 
intermédiaire, soit OL-\ ^ a 2 ̂ 03 . . . (fig. I : a à m) ; 

— seuls les aciers ou alliages ferreux contenant du man­
ganèse peuvent présenter cet effet de mémoire , 

— Ia possibilité d'obtenir l'effet de mémoire ne semble 
pas dépendre de conditions d'austénitisation initiales 
particulières ; 

— au-dessus d'une température critique de maintien 
dans la ferrite, désignée par T t t c M , l'effet de mémoire 

est toujours vérifié. Par contre, la mémoire peut être 
détruite si on surrefroidit la ferrite en dessous de cette 
température critique (fig. 1 n, o, p} ; 
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a) 

100 ym b) 

c) 

d) 

ci 

JJ 

g) 

h) 

Figure 1. - Observation dans Ie PEEM de cycles de transformations y -*• a -*• y 
avec vérification ou destruction de la mémoire. D'après (4). Alliage étudié : Fe + 0,3 % C + 1 % Mn (% poids). 

a) Austénite initiale y-\ .T = 9000C ; b, c) Transformation y-\ -*• CK1 : T = 83O0C ; 
d) Ferrite CK1 : Ta i = 80O0C > TaCM i e, f) Retransformation O1 -• y2 : T = 87O0C ; 
g) Austénite y2 = y, .• mémoire vérifiée ; h) Transformation y2^-a2:T = 8300C 
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n 

k) 

m) 

n) 

o) 

P) 

Figure 1 (suite) . -
i) Transformation 72 "* <*2 : T =830°C ;j) Ferrite Ct2 ï O1 : TQ2 = 760°O TaCM .Y 

k, l) Retransformation Ct2 •+ 73 : T = 8700C ; m) Austénite 73 = 72 = 71 •' mémoire conservée ; 
n) Transformation 73 •* O3 : T = 830 0C ; o) Ferrite a3 : T013 = 600° C < TacM ," 

p) Nouvelle austénite 74 ^ 7! : T = 900°C : mémoire détruite.j 
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— l'effet de mémoire ne semble pas être limité à la 
surface de l'échantillon observé dans le PEEM. Il est 
en effet possible de vérifier la mémoire même après 
avoir enlevé plusieurs Mm par bombardement ionique 
au cours du maintien dans la ferrite. 

Les travaux de W. Rutishauser (3, 4) permirent ensuite 
d'augmenter et affiner encore les connaissances relatives 
à certains aspects phénoménologiques de l'effet de mé­
moire structurale. Ils établirent notamment que : 

— Ia mémoire structurale peut être reconnue dans les 
aciers ou alliages Fe-Mn contenant au moins 0,3% 
de manganèse ; 

— Ia température critique de destruction de la mémoire, 
soit T g c M , dépend de la durée du maintien dans la 
ferrite. Plus ce temps est grand, plus le surrefroidis­
sement autorisant la conservation de la mémoire lors 
d'une réausténitisation ultérieure est petit ; 

— Ia température critique dépend également de la teneur 
en manganèse de l'alliage considéré. Cette température 
diminue en effet de façon continue quand la teneur 
en manganèse de l'alliage augmente, jusqu'à atteindre 
la température ambiante vers 12 % de manganèse. 

Ces résultats semblent montrer que la MS peut être 
vérifiée non seulement lors de transformations austénite -
ferrite - austénite, mais également au cours de cycles 
austénite - martensite - austénite, voire même austénite -
bainite - austénite. Toutefois, dans la présente étude, 

/ nous nous limiterons à l'observation de la MS lors de la 
décomposition de l'austénite en ferrite {+ perlite). Les 
autres cas feront l'objet d'un travail ultérieur. 

Les travaux précédents, relatifs à la MS, laissaient 
toutefois de nombreuses questions sans réponses. Hs 
ne proposaient, entre autre, aucune explication du méca­
nisme du phénomène, ni ne révélaient le pourquoi du 
rôle particulier qu'y joue le manganèse. 

On peut d'autre part aussi reprocher à ces travaux de 
pécher parfois par manque de rigueur, le plus souvent 
à cause des insuffisances de l'équipement (difficulté 
à connaître exactement la température des échantillons 
dans le PEEM, limitations dans les cycles thermiques 
réalisables). 

Ainsi, l'étude faisant l'objet du présent article se 
propose d'énoncer une explication cohérente du méca­
nisme de la mémoire, d'établir avec certitude les conditions 
d'existence du phénomène, et de dégager les paramètres 
qui le contrôlent. 

PLANIFICATION DE NOUVEAUX ESSAIS 

Les travaux effectués pour parvenir aux buts fixés 
se subdivisent selon le plan suivant : 

— Mise en évidence du rôle particulier du manganèse 
dans les transformations des aciers, par comparaison 
avec un autre élément 7-gène typique, le nickel, dont 
on sait que l'addition ne tend pas à permettre l'implan­
tation de la mémoire structurale (2). 

— Simulation de cycles thermiques de mémoire en dehors 
du PEEM, d'une part au moyen d'un dilatomètre 
Gleeble, d'autre part avec des traitements «classiques» 
(fours à moufle et à bains de sels). Ces expériences 
sont destinées à montrer si l'effet de mémoire peut 
aussi être vérifié hors du PEEM, et devraient donner 
des informations quant aux progrès de la décompo­
sition de l'austénite. 

— Coupes métallographiques d'échantillons observés 
et traités thermiquement dans le PEEM, permettant 
de comparer les transformations en surface et dans 
le volume. 

— Détermination des profils de composition des éléments 
d'alliage contenus dans les échantillons traités dans 
le PEEM (notamment du manganèse), par microsonde 
et spectrométrie Auger. 

MATÉRIAUX ET PROCÉDURE 

Les échantillons destinés à l'étude de la cinétique 
de la décomposition de l'austénite dans les alliages Fe-Mn 
et Fe-Ni ont été préparés dans un four à induction, 
à l'intérieur d'une cloche sous atmosphère d'argon. Les 
barres obtenues ont ensuite été homogénéisées sous atmos­
phère d'azote, dans un four à moufle, à 11500C pendant 
24 h. Le tableau I donne la liste des alliages élaborés. 

Pour la simulation, hors du PEEM, de cyclesde mémoire 
au moyen du dilatomètre Gleeble, nous avons choisi 
un alliage typique déjà utilisé par W. Rutishauser (4) 

TABLEAU I : Alliages Fe-Mn et Fe-Ni élaborés 
en vue de l'étude comparée de leurs transfor­
mations au chauffage et au refroidissement. 

Alliages binaires Fe-Mn 

Alliages binaires Fe-Ni : 

: Fe + 1 % M n {% poids) 
Fe+2%Mrt 
F e + 4 % Mn 
F e + 8 % Mn 
Fe+12%Mn 
Fe + 18%Mn 

F e + 1 % N i <% poids) 
F e + 2 % Ni 
F e + 4 % Ni 
F e + 8 % N i 
Fe+12% Ni 
Fe+18%NÎ 
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pour certains de ses travaux. Il s'agit de Fe + 0,3 C + 
1 Mn, spécialement préparé à notre demande au Cambridge 
Material Science Laboratory (grâce à l'amabilité de 
Monsieur David Edmonds). Soulignons ici que la machine 
Gleeble 510 RPI permet d'imposer à un échantillon un 
cycle thermique pré-programmé, tout en enregistrant ses 
transformations au moyen d'un dilatomètre de précision. 
Pour les traitements en bains de sels, nous avons utilisé 
un acier du commerce de composition à peu près équi­
valente à l'alliage «synthétique» sus-mentionné, soit 
l'acier DIN 30 Mn 5. 

Les essais dans le PEEM ont été effectués exclusi­
vement avec l'acier DIN 30 Mn 5, en raison de sa dis­
ponibilité facile. Les échantillons utilisés dans le PEEM 
sont obtenus à partir de bandes de 1 x 8 x 40 mm3, 
pliées en U dans un dispositif spécial, afin de pouvoir 
s'adapter à la pince porte-échantillon du microscope. 
Les surfaces à observer sont préparées métallographi-
quement de manière conventionnelle, jusqu'à un polis­
sage final au diamant 1 /im. 

Pour la détermination de la profondeur de la mémoire, 
certains échantillons, d'abord traités, observés et refroidis 
dans le PEEM, ont ensuite été coupés transversalement, 
puis enrobés, polis et attaqués pour leur observation sous 
le microscope optique. 

L'examen des profils de composition au moyen de la 
microsonde s'est fait sur le même type de préparation 
(mais sans l'attaque finale). 

Les échantillons destinés à la spectrométrie Auger 
ont été préparés au Laboratoire Suisse de Recherche 
Horlogêre par la méthode du «ball-cratering» (5). 

RÉSULTATS OBTENUS 

Rôle du manganèse sur les transformations 
d'alliages ferreux 

Afin de mieux comprendre le rôle particulier du 
manganèse en relation avec l'effet de mémoire, nous 
avons étudié son influence sur les transformations au 
chauffage et au refroidissement des alliages binaires 
Fe-Mn du tableau I. Une série correspondante d'alliages 
Fe-Ni servait de base de comparaison. 

Nous avons tout d'abord comparé les diagrammes 
de phases binaires (6). Les diagrammes Fe-Mn et Fe-Ni 
(dans le domaine de composition considéré) montrent 
une tendance semblable de ces deux éléments d'addition 
à ouvrir le domaine austénitique. 

Il s'avère toutefois que les diagrammes d'équilibre 
des alliages Fe-Mn et Fe-Ni riches en fer ne se prêtent 
pas facilement à l'interprétation des transformations 
rencontrées en pratique, en particulier à cause de l'ex­
trême lenteur de ces transformations en condition de 

refroidissement continu (7). On trouve dans la litté­
rature quelques renseignements sur ces transformations 
et les structures qui en résultent (8, 9, 10). Cependant, 
les conditions d'obtention de ces résultats varient suivant 
tes sources, ou sont incomplets. C'est pourquoi nous 
avons entrepris une étude personnelle du sujet. 

Essais de dilatometrie 

Chaque éprouvette a subi le traitement suivant : 

- chauffage à 9500C : vitesse de chauffage = 8°C/s 
(éprouvette introduite dans le four chaud), 

- austénitisation :950°C/10 min (en four à moufle), 

- refroidissement : naturel, à l'air libre. Vitesse de refroi­
dissement (tangente à la courbe T = f (t) à 7000C) : 
Vr700 = 1Q°C/s. 

Le chauffage et !'austénitisation se font sous atmos­
phère protectrice d'azote. 

Le dépouillement des courbes dilatométriques nous 
a permis de déterminer pour chaque alliage tes tempéra­
tures de début et de fin de transformation, au chauffage 
et au refroidissement (fig. 2). On voit qu'il existe une 

0 1 2 iJ 8 12 18 

TENEURQJALLIACE[SI - — 

Figure 2. - Températures de transformation 
hors équilibre au chauffage (\) et au refroidissement (^) 

pour les alliages Fe-Mn et Fe-Ni. 
• • • Alliages Fe-Mn 
—o—- Alliages Fe-Ni. 
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hystérêse thermique importante entre les transformations 
au chauffage et au refroidissement des alliages considérés. 
Nous pouvons noter que, jusqu'à 12% d'addition, cette 
différence est plus prononcée pour les alliages Fe-Mn 
que pour les alliages Fe-Ni. Nous remarquons également 
que, pour les alliages ayant une teneur en manganèse 
supérieure à 12% environ, la transformation au refroi­
dissement n'est pas complète à température ambiante. 
Pour ces alliages, nous devrions donc conserver une 
certaine quantité d'austénite résiduelle, ce qui n'est pas 
le cas des alliages Fe-Ni dans le domaine de composition 
que nous avons examiné. 

Relevons encore que l'on peut mettre en relation les 
courbes de transformation au refroidissement que nous 
avons obtenues avec la courbe établie par W. Rutishauser 
{3, 4), décrivant la dépendance de la température critique 
de destruction de la mémoire (TacM) e n fonction de 
la teneur en manganèse de l'alliage. Ces deux courbes 
étant quasi superposa blés, cela laisse supposer que la 
destruction de la mémoire est associée à une transfor­
mation totale de l'austénite. 

Metallographie 

L'examen des structures métallographiques obtenues 
au cours des essais de dilatometrie nous a permis de 
montrer leur évolution en fonction de la teneur en élément 
d'addition (Mn ou Ni). Ces observations confirment 
la présence d'austénite non transformée à température 
ambiante dans les alliages contenant plus de 12% de 
manganèse. Ainsi, une analyse quantitative (Cambridge 
Quantimet 720) nous a permis d'estimer à 60 % l'aus­
ténite résiduelle dans l'alliage Fe + 18 Mn. 

Propriété physique du manganèse 

Le manganèse a, comparativement à ses voisins dans 
le tableau périodique, et notamment le fer et le nickel, 
un point de fusion (12450C) et un point d'ébullition 
(21500C) relativement bas. L'enthalpie de vaporisation 
du manganèse est également petite (284,9 kJ/mole à 
290 K) (11), ce qui entraîne que sa température de 
sublimation en fonction de la pression est également 
peu élevée. 

Nous verrons plus tard l'importance de ces propriétés 
physiques particulières pour l'explication de la mémoire 
structurale dans le PEEM. 

Simulation de cycles thermiques 
de mémoire hors du PEEM 

Essais Gleeble 

Nous avons essayé de reproduire avec la dilatomètre 
Gleeble les cycles de mémoire type exécutés par W. Rutis­
hauser (3, 4) dans le PEEM ou au moyen de traitements 
thermiques dans un four à trois zones. Notre but était 
de montrer l'évolution des transformations 7 -* a au 
voisinage de la température critique TotCM (soit environ 

66O0C pour l'alliage synthétique Fe + 0,3 C + 1 Mn, 
d'après (4)), en fonction des différentes étapes du cycle. 
Cela se faisait d'une part au moyen des courbes dilato-
métriques, d'autre part grâce à l'examen micrographique 
ultérieur des échantillons. 

Les traitements suivants ont été effectués : 

— Maintien isotherme au-dessus de T c r i t j q u e (mémoire 
vérifiée dans le PEEM ) : 

1) 1000°C/15min + 680°C/10min +trempe 
(soufflage d'He), 

2) 1000°C/15min+680°C/1 h +trempe 

Le passage de la température d'austénitisation à la tempé­
rature de maintien isotherme se fait très rapidement 
(soufflage d'He : v r 7 0 o - 125°C/s), afin d'éviter un 
début de transformation intermédiaire. 

— Maintien isotherme à T = T c r j t j q u e (mémoire 
partiellement détruite dans le PEEM) : 1000°C/15min 
+ 660°C/10 min + trempe. 

— Maintien isotherme à T < T c r j t j q i j e (mémoire 
complètement détruite dans le PEEM ) : 1000°C/15min 
+ 640°C/10 min + trempe. 

Nous avons également effectué une deuxième série 
de traitements similaires en changeant les conditions 
d'austénitisation (1150°C/15 min), afin de montrer 
l'influence de la taille du grain y initial sur le dérou­
lement de la décomposition isotherme, et par conséquent 
sur la température critique. 

Relevons d'abord que les courbes dilatométriques ne 
mettent en évidence aucun effet de volume particulier, 
lié à l'implantation ou à la destruction de la mémoire 
au cours du maintien isotherme. Cependant, nous pouvons 
noter d'après ces courbes que : 

— dans le cas du maintien au-dessus de la température 
critique (soit T m a j n t i e n = 680°C)r l'austénite n'est 
que partiellement décomposée, même après 1 h ; 

— pour une température de maintien voisine de la tempé­
rature critique (soit Tm3JOtJ6n = 66O0C), le taux de 
décomposition est plus important, mais la trans­
formation n'est pas complète après 10 min ; 

— lorsque la température de maintien est inférieure à 
la température critique {soit T m a i n t j e n = 6400C), 
la décomposition semble complète déjà après 10 min. 

La figure 3a montre qu'après le maintien à 68O0C/ 
10 min, on n'a effectivement qu'une transformation 
partielle, localisée aux joints de grains de l'austénite 
primitive. Le produit de décomposition semble être 
un fin agrégat de ferrite et de cementite. 

La figure 3b confirme que même pour un maintien 
prolongé d'une heure à 68O0C, la transformation n'évo­
lue pas beaucoup. 
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a) 1000 0Cf15 min +680 0Cf10 min + trempe. 

c) 10000C/15 min + 660° C/10 min + trempe. 

e) 115O0C/15 min + 64O0CfIO min + trempe. 

Après le maintien à 6600C/10 min (fig. 3c), Ia trans­
formation apparaît comme nettement plus avancée. 
Les anciens joints austénitiques sont marqués par des 
zones de ferrite allotriomorphe, alors qu'une perlite 
dégénérée se développe à partir de ces régions ferritiques 
vers l'intérieur des grains austénitiques. Il est intéressant 
de noter la progression de la transformation, celle-ci 
conduisant à délimiter pour chaque ancien grain y une 
seule région non transformée. Ce type de transformation 
semble être favorisé par une température de transfor-

b) 1000° C115 min +6800CfI h + trempe. 

d) 10000Cf 15 min + 6400CfIO min + trempe. 

4 

Figure 3. - Micrographies des échantillons traités 
avec la machine Gleeble. Alliage : Fe + 0,3 C + 1 Mn. 

mation de l'austénite basse au moment de la décompo­
sition isotherme (12) ; or, nous avons montré que le 
manganèse contribue à abaisser sensiblement la tempé­
rature de transformati on au refroidissement de l'austénite. 

Pour un maintien à 6400C/10 min (fig. 3d), la trans­
formation est complète. Les régions non transformées 
au cours du traitement à 6600C ont disparu : il ne reste 
que de la ferrite et de la perlite dégénérée. 
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Les essais avec l'austénitisation à 1150°C/15 min 
montrent (fig. 3e) qu'un gros grain y initial, pour une 
température de maintien donnée (ici 6400C), tend à 
augmenter le temps conduisant à une transformation 
complète. Ceci n'est pas un fait nouveau. Cependant, 
cela indique que les conditions de destruction de la 
mémoire, soit la température et le temps de maintien 
critiques, vont dépendre également des conditions d'aus-
ténitisation initiales, contrairement à ce qu'avait supposé 
W. Rutishauser (3,4). 

Notons è ce propos que, pour un même paramètre 
d'austénitisation selon Maynier (13), on obtient un grain y 
plus gros dans le PEEM qu'au moyen d'un traitement en 
bain de sels (fig. 4). De telles observations ont déjà été 
mentionnées par P.-A. Comte et W. Form (14) lors d'une 
étude destinée à montrer l'effet d'une surface libre sur 
la cinétique de recristallisation d'échantillons Cu-OF 
déformés à froid. 

Le critère d'équivalence entre traitements thermiques 
dans et hors du PEEM ne sera donc pas d'avoir le même 
paramètre d'austénitisation, mais la même taille de grain 
initiale (voir fig. 4). 

Les essais avec le dilatomètre Gleeble permettent 
finalement de dire que l'implantation, ou plus justement 
la vérification de l'effet de mémoire, semble liée au taux 
de décomposition de l'austénite au cours du maintien 
isotherme, une transformation complète devant conduire 
à la destruction de la mémoire. 

Traitements en fours à bains de sels 

Pour confirmer ces assertions, nous avons aussi simulé 
des cycles de mémoire complets au moyen de traitements 
en fours à bains de sels, avec un acier du commerce de 
composition voisine de l'alliage synthétique utilisé pour 
les essais Gleeble, soit l'acier DIN 30 Mn 5. 

Notre critère pour vérifier l'implantation de la mémoire 
dans le volume consiste à comparer la taille du grain aus-
ténitique entre l'austénitisation initiale du cycle et la 
réausténitisation effectuée après le maintien de trans­
formation isotherme. Dans le cas où la mémoire est 
conservée, les tailles de grains devraient être à peu près 
semblables, alors que si la mémoire est détruite on devrait 
avoir un affinement de grain après la deuxième austéni-
tiSation. 

Il faut se rendre compte que par ce critère nous ne 
vérifions pas la reconstitution ou non de la microstructure 
proprement dite, mais seulement la reconstitution de la 
taille du grain austénitique initial. Nous admettons donc 
implicitement un développement parallèle entre la micro­
structure et la taille de grain lors de la retransformation 

en72-

Soulignons que les observations métallographiques 
effectuées après les traitements thermiques hors du PEEM 
se font sur des coupes arbitraires des échantillons. De plus, 
puisque la mesure de la taille du grain austénitique n'est 
pas possible, in situ, au cours du traitement, il faut pro­
céder par mesure indirecte. Durant la trempe à tempéra­
ture ambiante, l'austénite se transforme en martensite. 
C'est pourquoi nous avons utilisé des réactifs d'attaque 
spécifiques qui nous ont permis de mettre distinctement 
en évidence les anciens joints austénitiques dans les 
structures martensitiques obtenues après traitement 
(fig. 6). Cette méthode nous semble plus judicieuse que 
celle appliquée par W. Rutishauser (3, 4), utilisant la 
longueur des aiguilles de martensite comme mesure de 
la taille du grain austénitique. 

Les micrographies de la figure 5 (a et g) montrent que 
la taille de grain finale est comparable à la taille de grain 
initiale dans le cas où le maintien isotherme intermédiaire 
conduit à une décomposition partielle de l'austénite 
(fig. 5c). Par contre, une décomposition complète (fig5d, 
e, f) conduit toujours à un affinement de grain lors de 

_ i o H • 

S 2OH ' 

3 

S » " 

3 «n.. 

5 
S »Owl 

PARAMETRE O'AUSTENISATION P3 ( 0 K ] - * -

Figure 4. - Comparaison des tailles de grain austénitique 
obtenues, soit pour des traitements thermiques 

hors du PEEM (en four à moufle : FM) ou dans le PEEM. 
Matériau étudié : acier DIN 30 Mn 5. 
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Figure 5. - Contrôle de la mémoire dans le volume 
au moyen de traitements thermiques classiques, soit hors du PEEM. 

Tedile de grains austénitiques de référence : 
a) 10000C/1 h + trempe •* taille de grains initiale : grain ASTM n° 8 

b) 8000C/1 h + trempe -> taille de grain si mémoire détruite .grain ASTM n° 10. 

Décomposition isotherme de l'austénite : 
c) 10000C11 h + 6400C/10 min + trempe .transformation partielle. 

d) 10000C/1 h + 6400C/1 h + trempe : transformation complète. 
e) 10000C/1 h + 6000C/10 min + trempe : transformation complète. 
f) 10000C/1 h + 6000C/1 h + trempe : transformation complète. 
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Figure 5 (suite). - Contrôle de la conservation ou de la destruction de la mémoire : 
g) 100O0C/1 h + 6400C/10 min + 8000C/1 h + trempe .grain ASTM n°8 -»mémoire conservée. 

h) 100O0C/1 h + 6400C/1 h + 8000C/1 h + trempe .grain ASTMn° 10 -+ mémoire détruite. 
i) 10000C/1 h + 6000C/10 min + 8000C/1 h + trempe .grain ASTM n° 10 •* mémoire détruite. 

I) 10000C/1 h + 6000C/1 h X 8000C/1 h + trempe .grain ASTM n° 10 •* mémoire détruite. 

A ttaques : c) d) e) f) : nital 1 %, 15-30 s. 
a) b) g) h) i) j) : mise en évidence des anciens joints de grains austénitiques 
par attaque à chaud, après un revenu à 5000C/1 h, dans une solution 
contenant 100 ml d'acide picrique (solution aqueuse saturée) + 0,3 ml 
d'agent mouillant (Teepol) + 0,6 g de CuCl2. 

Après attaque : nettoyage avec un tampon imbibé de NH3. 

Ia réausténitisation (fig. 5b, h, i, j). Ces essais démontrent 
également le fait que la destruction de la mémoire est 
liée au temps et à la température de maintien isotherme. 
Ces deux paramètres conditionnent en effet le taux de 
décomposition de l'austénite au cours du maintien. 

Il semble donc possible de simuler hors du PEEM des 
cycles de mémoire. Ceux-ci permettent d'affirmer qu'on 
a affaire à un phénomène non limité à quelques couches 

atomiques superficielles de l'échantillon, mais touchant 
le volume. Le critère de conservation de la mémoire est 
d'avoir une décomposition partielle de l'austénite au 
cours du maintien isotherme. Cette affirmation est toute­
fois en contradiction avec les observations directes dans 
le PEEM, qui montrent une mémoire structurale même 
pour une transformation apparemment complète de 7 
en a (fig. 1). 
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Cycles thermiques 
et observations dans le PEEM 

Ces essais ont pour but de vérifier si les mêmes cri­
tères que ci-dessus peuvent être appliqués au mécanisme 
de la mémoire observée lors de traitements dans le PEEM. 
Le point essentiel consiste à examiner si oui ou non les 
transformations observées dans le PEEM en surface d'un 
échantillon correspondent au comportement global dans 
le volume. 

La coupe d'un échantillon traité dans le PEEM (fig. 6), 
pour lequel la mémoire est implantée (austénitisation à 
10500C/10 min et maintien à 640°C/10 min avec trans­
formation apparemment complète de y en ce) montre 
nettement en surface, sur une épaisseur de 5 à 6/im, 
une couche ferritique. Sous cette couche, dans le volume, 
on conserve de l'austénite (ce qui correspond à de la 
martensite après trempe sur la micrographie), dont les 
joints de grains sont entourés de ferrite. Cette structure 
dans le volume, vue ici perpendiculairement à la face 
d'observation, est semblable à celle que nous avions 
observée au cours des traitements hors du PEEM (fig. 5c). 

La transformation ferritique observée dans le PEEM 
au-dessus de TacM e s t d o n c limitée à une couche de 
surface très petite comparée au diamètre moyen des grains 
austénitiques (40 à 50/um). || est également intéressant 
de noter que ces grains ferritiques ont une forme de 
disque, leur diamètre moyen vu de la surface étant net­
tement plus grand que leur épaisseur selon la tranche de 
l'échantillon. 

Comme les électrons participant à la formation de 
l'image dans le PEEM proviennent d'une profondeur de 
100 Â environ (15), soit beaucoup plus faible que l'épais­
seur de la couche ferritique, l'image obtenue n'est pas du 
tout représentative de la transformation en volume de 
l'échantillon, telle qu'elle a été révélée au cours de trai­
tements thermiques hors du PEEM. 

Figure 6. - Coupe micrographique d'un échantillon 
traité dans le PEEM : 

10500C/10 min + 64O0CfIO min + trempe. 
Mémoire vérifiée. Matériau .acier DlN 30 Mn 5. 

Mémoires 

Profils de composition en profondeur 
des échantillons traités dans le PEEM 

Afin d'expliquer l'origine de cette transformation 
limitée à une faible profondeur sous la surface observée 
dans le PEEM, nous avons essayé de la mettre en relation 
avec le profil de composition à travers l'échantillon des 
éléments d'alliage du matériau étudié. Nous avons eu 
recours à la microsonde pour l'analyse du manganèse, 
et à la spectrométrie Auger pour l'analyse du carbone. 
Il a ainsi été possible de montrer qu'après l'austénitisation 
dans le PEEM, on a, sur une profondeur de 1 à 10/im 
environ (suivant le paramètre d'austénitisation), une dimi­
nution sensible et progressive de la teneur en manganèse 
vers la surface. Pour un échantillon austénitisé à 11500C/ 
10 min et trempé dans le PEEM par exemple (fig. 7), 
on peut estimer à 0,15% la teneur en manganèse à la 
surface, alors qu'elle est de 1,3% dans le volume. Cet 
appauvrissement en manganèse est dû à la sublimation 
relativement aisée de cet élément durant le traitement 
thermique sous vide, grâce à sa faible enthalpie d'éva-
poration. Il s'ensuit que la transformation de la zone 
affectée par la sublimation sera différente de celle du 
volume. Notamment, la transformation ferritique y sera 
favorisée au cours d'un traitement isotherme en dessous 

Figure 7. - Profils qualitatifs de la teneur en manganése 
comparée à celle du fer, en profondeur d'un échantillon 

traité dans le PEEM (analyse par microsonde) : 
11500C/10 min + trempe. 

Matériau : acier DIN 30 Mn 5. 

Le profil du carbone, déterminé par spectrométrie 
Auger dans un échantillon austénitisé à 950°C/10min 
et trempé dans le PEEM, montre une teneur constante 
jusqu'à la surface de l'échantillon. La transformation 
ferritique qui s'est effectuée vers la surface n'est donc pas 
due à une décarburation au cours de l'austénitisation dans 
le PEEM, ce qui corrobore les affirmations de J. Nutting 
étal. (16). 
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Nous avons encore examiné à la microsonde un échan­
tillon d'alliage Fe + 0,3 C + 9 Mn + 5 Ni, austénitisé 
à 1050°C/10min et trempé dans le PEEM. Nous avons 
ainsi pu comparer les profils du manganèse et du nickel. 
La teneur en nickel est constante jusqu'à la surface, alors 
que la teneur en manganèse varie sur une profondeur de 
5 /im environ. Ceci démontre bien le rôle unique joué 
par le manganèse au cours des traitements thermiques 
dans le PEEM et explique aussi pourquoi la mémoire 
structurale n'est pas implantée par le nickel. 

Synthèse 

Les travaux sus-menti on nés se proposaient d'énoncer 
une explication cohérente du phénomène de mémoire 
structurale de la ferrite pour l'austénite, tel qu'il peut être 
observé dans le PEEM. 

Nous avons démontré que l'établissement de l'effet 
de mémoire est lié à une transformation partielle de 
l'austénite dans le volume des échantillons, alors que la 
mémoire est détruite pour une transformation complète. 

Lors de la décomposition isotherme de l'austénite, 
le taux de transformation est fonction des conditions 
initiales (composition chimique du matériau étudié, 
particulièrement sa teneur en manganèse, et taille du 
grain y primitif), ainsi que des conditions de maintien 
(temps et température). Nous avons pu ainsi représenter 
pour notre principal matériau d'étude, soit l'acier 
DIN 30 Mn 5, les conditions d'implantation ou de des­
truction de la mémoire sur un diagramme unique, tenant 
compte de tous ces paramètres (fig. 8). 

Dans le PEEM, la pression de vapeur relativement 
élevée du manganèse contenu dans l'alliage permet à 
cet élément de quitter facilement l'échantillon par subli­
mation au cours du traitement thermique sous vide. 
Ainsi, une certaine couche adjacente à la surface d'ob­

servation est déstabilisée, sa transformation en ferrite 
étant favorisée. Avec les conditions de traitement ther­
mique réalisées dans le PEEM, cette couche est toujours 
peu épaisse relativement au diamètre moyen du grainy 
initial. Par conséquent, la première couche de grains y 
initiaux n'est que partiellement transformée lors de 
maintiens au-dessus de Tac«i • Si cette première couche 
des grains 7 est complètement transformée (T < Tac iu ­
ta mémoire est détruite. 

Pour vérifier cette assertion, nous avons, au moyen 
d'un traitement thermique préalable à l100°C/24h 
dans un four à vide, enlevé du manganèse d'un échan­
tillon par sublimation sur une profondeur plus importante 
que normalement (quelques Mm), soit plusieurs dizaines 
de /im- Après introduction dans le PEEM, nous avons 
procédé à l'austénitisation de cet échantillon pour établir 
des grains y plus petits que cette épaisseur (soit 50jjm 
de diamètre environ) (fig. 9a). Un maintien ultérieur à 
6000C pendant 1 min conduit à une transformation 
apparemment complète de 7 en a (fig. 9b) ; la mémoire 
devrait normalement être conservée d'après le diagramme 
de la figure 8. La réausténitisation à 7500C (fig. 9c) 
montre que ce n'est pas le cas. La coupe micrographique 
de l'échantillon (fig. 9d) présente une transformation 
ferrito-perlitique sur une profondeur de 75/im, entraî­
nant donc la destruction de la première couche de grains y 
originaux, et par conséquent la non conservation de la 
mémoire. Nos hypothèses se trouvent ainsi vérifiées de 
façon inéquivoque. 

CONCLUSION 

La présente étude a permis d'étendre les connaissances 
acquises lors de recherches précédentes (2, 3, 4), puis de 
donner une explication du phénomène de mémoire 
structurale dans les aciers, tel qu'il peut être observé dans 
un microscope électronique à photoémission (PEEM). 

JOfi. • 

I h . 

30 min. 

10 min. 

J min. 
30 s. 

10 s. • 

1 5. 

Figure 8. - Conditions limites 
d'implantation ou de destruction 

de la mémoire structurale 
dans l'acier DlN 30 Mn 5 

lors de traitements thermiques 
dans le PEEM. 

PARAMETRE D'AUSTENISATION P 
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a) Austénite primitive : 8500C/10 min. b) Ferrite après maintien isotherme à 600°C/1 min. 
Normalement la mémoire devrait être implantée. 

c) Austénite après réausténitisation à 7500C 
mémoire non vérifiée. 

d) Coupe micrographique d'un échantillon d acier 30 Mn 5, 
préalablement traité sous vide à 1100°C/24 h, puis ayant 

subi le cycle thermique suivant dans le PEEM : 
8500C/10 min + 600°C/1 min + trempe. 

Transformation ferrito-perlitique limitée à la couche 
affectée par la sublimation du Mn. Volume non transformé. 

Figure 9. - Cycle de mémoire dans le PEEMavec un échantillon d'acier DIN 30 MN 5 
préalablement traité sous vide à 1100° C/24 h. 

Des points communs aux transformations résultant 
de traitements thermiques dans ou hors du PEEM ont 
pu être mis en évidence. Nous avons pu démontrer de 
manière rigoureuse que la mémoire peut être vérifiée 
dans le volume d'un échantillon pour une décomposition 
partielle de l'austénite primitive, alors qu'elle est détruite 
pour une transformation complète. Le taux de décom­
position de l'austénite est fonction de conditions initiales 
(teneur en manganèse du matériau et taille du grain 7 
primitif), ainsi que du temps et de la température de 
maintien isotherme. Il s'ensuit que les conditions d'im­
plantation ou de destruction de la mémoire, pour un 
alliage donné, peuvent être représentées sur un diagramme 
unique tenant compte de tous ces paramètres. 

Le manganèse, grâce à son fort pouvoir de stabiliser 
l'austénite surrefroidie, tend à retarder la transformation 

en ferrite, celle-ci commençant aux joints de grains de 
l'austénite primitive et progressant vers le centre de chaque 
grain. Ainsi, à chacun des grains austénitiques primitifs 
correspond une seule région non transformée lorsque la 
mémoire est implantée après un maintien isotherme 
au-dessus de TQCM- La reconstitution de l'austénite 
primitive s'effectue alors par simple croissance à courte 
distance de ces régions non transformées. 

Dans le PEEM pourtant, la mémoire peut être reconnue 
même pour une transformation apparemment complète 
de l'austénite. Dans ce cas, nous avons montré que la trans­
formation ferritique visible sur l'écran fluorescent du 
microscope est en fait limitée à une faible profondeur près 
de la surface des échantillons. Cette zone est déstabilisée 
par un appauvrissement important en manganèse dû à la 
sublimation facile de cet élément au cours des traitements 
thermiques sous vide. Les critères établis précédemment, 
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relatifs aux conditions d'implantation ou de destruction 
de la mémoire dans le volume de l'échantillon, restent 
bien entendu valables pour les régions situées sous la 
couche de surface observée dans le PEEM. Ainsi, la 
mémoire est vérifiée dans le PEEM si la première couche 
de grains y adjacents à la surface n'est que partiellement 
transformée au cours du maintien isotherme bien que la 
décomposition y -*• a observée à la surface apparaisse 
comme complète. 

La reconstitution de l'austénite initiale observée dans 
le PEEM se fait donc également à partir de grains y non 
complètement transformés, par un mouvement de leurs 
joints vers la surface. L'exacte reconnaissance de la mor­
phologie primitive est encore facilitée par la- propriété 
qu'ont les joints de la première couche de grains de 
s'arranger perpendiculairement à la surface libre. On 
comprend aussi facilement que la mémoire est d'autant 
plus exacte que la profondeur de la couche ferriti que 
produite lors du maintien isotherme est petite par rapport 
à la taille du grain de la première couche de l'austénite 
initiale. 

Ainsi, cette étude confirme que si la microscopie élec­
tronique est souvent un outil précieux pour le métallur­
giste, il s'agit toujours d'être très prudent dans l'extra­
polation d'observations superficielles aux phénomènes 
se déroulant à l'intérieur d'un échantillon {14). 
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