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RESUME

Les fontes blanches a haute teneur en chrome sont des fontes contenants entre 11 et 30 % de Cr et
2 a 3,6 % de C, auxquels sont parfois ajoutés du molybdene, du manganese, du cuivre, du titane,
du niobium, du vanadium et du nickel comme éléments d'alliage supplémentaires. Ces fontes sont
des matériaux résistants a l'usure utilisées dans une variété d'applications industriels, tels que
domaines minier, sidérurgique, cimentier. Elles sont couramment utilisées dans lesapplications
industrielles. Leurs structures constituées de carbures eutectiques du type M7Cs et d’une matrice
austénitique ou martensitique sont a 1’origine de ces propriétés a I’emploi. La présence de ces
carbures alliés dans la microstructure permet un excellent comportement a 1’usure.L’objectif de
cette étude est 1’étude de la modification structurale d’une fonte au chrome sous I’effet du
manganese, du niobium et du molybdéne ainsi que I’influence des traitements thermiques telle
que la trempe a différentes températures (930, 980 et 1030°C) suivie par un revenu a 250°C sur
les propriétés mécaniques : la microdureté HV et I’usure par frottement (coefficient de frottement

et trace des pistes d’usure) d’une fonte au chrome hypoeutectique qui contient 14%Cr et 2% C.

Les échantillons étudiés dans cette thése sont élaborés dans un four électrique a induction
industriel. Ces derniers sont caractérisés par analyse chimique, métallographie a ’aide d’un
microscope optique, d’une microscopie €lectronique a balayage (MEB), des microanalyses X par
(EDS) et la diffraction des rayons X (DRX).

D’apres les observations microscopiques des microstructures, les résultats obtenus ont montré
I’effet des ¢léments d’alliage sur 1’évolution microstructurale et ont permis I’identification des
types de phases et de carbure formés. Les traitements thermiques appliqués ont favorisé la
formation des carbures secondaires et une transformation de la phase austénitique a la phase
martensitique avec la présence d’une austénite résiduelle dans un réseau de carbure eutectique
M-Cs. Les essais de la microdureté et d’usure ont montré que la meilleure résistance a 1I’abrasion a
été obtenue avec la fonte contenant 1% manganése et 0.3% niobium.

Mots clés :

Fonte au chrome, Eléments d’alliage, Traitements thermiques, Usure.
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ABSTRACT

High chromium white cast irons are ferrous alloys containing between 11 and 30% Cr and 2 to
3.6% C, to which molybdenum, manganese, copper, titanium, niobium, vanadium and nickel are
sometimes added as additional alloying elements. These cast irons are wear-resistant materials
used in a variety of industrial applications, such as mining, steel, cement, etc.... Their
microstructures consisting of eutectic carbides of type M7Czand an austenitic or martensitic matrix

are responsible for these use properties.

The objective of this study is based on the study of the structural modification of a cast iron with
high chromium content under the effect of manganese, niobium and molybdenum as well as the
influence of the variation of the austenitization temperature (930, 980 and 1030°C) on mechanical
properties: HV microhardness and friction wear (coefficient of friction and trace of wear tracks)

of a hypoeutectic chromium cast iron containing 14%Cr and 2% C.

The samples, developed in an industrial induction electric furnace, underwent several
characterizations: chemical analysis, optical and SEM microscopy with EDS microanalysis, X-
ray diffraction (XRD), micro-hardness and tribological behavior.

Microscopic observations showed the effect of alloying elements on the microstructural evolution
of the studied cast iron samples. Micro hardness and wear measurements showed that the best

abrasion resistance was obtained with cast iron containing 1% manganese and 0.3% niobium.

Key words: Chrome cast iron, Alloy elements, Heat treatments, Wear.
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. INTRODUCTION

Les fontes a haute teneur en chrome représentent une classe de matériaux couramment indiquées
a ’usure. Cette catégorie des fontes peut combiner entre les fontes blanches nickel- chrome (Ni-
Hard) qui ont une faible ténacité et une bonne résistance a I'abrasion et entre les aciers a haute teneur

en manganese qui ont une ténacité élevée et une faible résistance a I'abrasion [1].

Généralement ces fontes sont utilisées pour la résistance a l'abrasion sont des alliages
hypoeutectique contenant 10-30% de Cr et 2-3,5% de C. Les fontes contenant 12% de Cr sont les
moins chéres et les plus utilisées dans les industries [2].

Il existe trois autres catégories de fontes alliées : les fontes qui contiennent entre 18 a 22 % de Cr
constituent la gamme la plus populaire pour la résistance a I'abrasion, exemple : les rouleaux et les
revétements dans les broyeurs a boulets secs ; les fontes contenant 27-30% de Cr et 2,0- 2,7% de
C sont spéecialement développées pour une résistance combinée a I'abrasion et a la corrosion dans
les applications d'usure humide, comme le pompage de boues dans les processus d'extraction [3],
et les fontes contenant 30 a 35 % de Cr qui sont utilisées pour résister a I'oxydation et a la corrosion
a haute température dans des applications telles que les piéces de fours et de braleurs; la

microstructure de ces fontes sont constituées de ferrite et de carbures eutectiques.

Ces derniers se solidifient sous forme de dendrites d'austénite primaire avec un réseau de carbures
eutectiques et, au cours de refroidissement, une partie de l'austénite se transforme en martensite ;

ces fontes contiennent plusieurs types de carbures de chrome tels que M3sC, M7Cs et M23Cs [3].

Leurs propriétés (résistance a l'abrasion et aux chocs) sont déterminées principalement par les
carbures durs ((Fe, Cr) 7c3) qui se forment dans une matrice austénitique et martensitique selon la
solidification, le traitement thermique adopté et les ¢léments d’alliage ajoutés. Le volume, la
fraction, lataille, I'orientation et la forme des carbures sont les facteurs qui influent sur la résistance
a I’abrasion, la morphologie de ces carbures eutectiques dans la fonte a haute teneur enchrome

dépend de la composition chimique et de la vitesse de solidification [4].

Afin d’améliorer les propriétés a 1’usure de ces fontes plusieurs chercheurs [5-8] ont etudiés I'effet
de différentes additions tels que le vanadium, le titane, le niobium et le molybdéne, I’addition de
ces éléments carburigénes favorisant la formation de carbures interstitiels pour agir sur les
propriétés de la matrice. La plupart des recherches ont proposé des traitements thermiques comme
facteur pour favoriser la variation de la microstructure et par conséquent une améliorationdes

propriétés mécaniques.
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Aujourd'hui, les fontes a haute teneur en chrome sont considérées comme une catégorie
intéressante de matériaux métalliques. Le systeme de base Fe - C - Cr confére aux fontes de bonnes
propriétés de coulée et une température de liquide d'environ 1200°C, ce qui implique une faible
consommation d'énergie pour préparer un métal liquide. Cette fonte illustre les propriétés d'utilité

que peut avoir une fonte au carbure avec une matrice d'austénite métastable [9].

Ce travail explore la relation entre la microstructure et les propriétés mécaniques sous I’effet

d’éléments d’alliage et les traitements thermiques de la fonte & haute teneur en chrome.

L’objectif de ce travail est d’étude I’influence de I’effet du traitement thermique sur le
comportement a I’usure d’une fonte de 14-16 % au chrome en fonction de la variation de la teneur
en éléments d’alliages afin de proposer une meilleure nuance de fonte avec une résistance a I’usure.
Les éléments ajoutés sont le manganese, le niobium et le molybdéne. Le développement de la
microstructure de la fonte au chrome consiste des carbures primaires (eutectiques) durs dans une

matrice austénitique (éventuellement transformée).

Cette étude est organisée en quatre chapitres :
Le premier chapitre est consacré a une recherche bibliographique sur les fontes au chrome
destinées a I’usure ainsi qu’une analyse théorique sur les fontes ou la solidification, le traitement

thermique, I’effet des éléments d’addition et le comportement a 1’usure ont été détaillés.

Le second chapitre est consacré aux techniques expérimentales utilisées afin de réealiser ce travail.
Il s’agit de 1’¢élaboration, de 1’analyse chimique, des traitements thermiques, de la métallographie,

de la diffraction des rayons X, de la microdureté et de 1usure.

Le troisieme chapitre de cette these expose les résultats obtenus et leurs discussions.

Enfin, 1’étude se termine par une conclusion générale.
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I1. Etude bibliographique
I1.1. Fontes blanches alliées
Ces types des fontes sont caractérisés par des propriétés qui sont différentes aux fontes ordinaires.
Elles sont constituées d’une seule classe distincte, celle des fontes spéciales. Ces derniéres sont
obtenues a partir des elements de base rencontrés dans les fontes courantes tels que le carbone, le
silicium et le manganese auxquelles des éléments d’alliage sont ajoutés (nickel, chrome,
molybdeéne...etc.). Elles sont obtenues a partir des fonderies spécialisées dotées des fours
électriques qui permettent un controle précis de la température et de la composition chimique. En
raison de leurs caracteéristiques supeérieures, ces fontes spéciales sont fortement demandeées sur le
marché, notamment pour des applications soumises a des conditions d'utilisation rigoureuses.

Cette derniére est répartie en deux classes : fonte blanche faiblement alliée et fonte blanche

fortement alliée.

I1.1.1. Fontes blanches faiblement alliées

Le principe d’obtention de la fonte blanche faiblement alliée lorsque des éléments d'alliage sont
ajoutés volontairement, mais que leur fraction massique totale est inférieure a 5 %. Le rdle de ces
éléments d'alliage est d'augmenter la microdureté des carbures, de renforcer la matrice et
d'améliorer encore la résistance a l'usure. Les fontes blanches faiblement alliées sont
principalement employeées dans la fabrication de piéces moulées qui présentent une résistance a

I'abrasion [1].

11.1.2. Fontes blanches fortement alliées
Les fontes blanches fortement alliées possedent des compositions typiques. Ces fontes sont
utilisable brute de coulée mais il est préférable de les traités thermiquement pour améliorer leurs

propriétés et pour produire une piece résistante a lI'abrasion [1].

Il est tres important de spécifier lacomposition chimique, les traitements thermiques et 1’utilisation
de piece afin de développer I'alliage et le modele de coulée les plus appropriés pour une application
spécifique. Selon le type d'éléments d'alliage utilisés, la fonte blanche fortement alliée est répartie
en trois classes [2-3] :

- Les fontes blanches au nickel-chrome (Ni-Cr) ;
- Les fontes blanches au chrome-molybdene (Cr-Mo) ;

- Les fontes blanches a haute teneur en chrome (HCWCI).
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11.2. Fontes blanches nickel-chrome (Ni-Cr)

Ces fontes sont connues sous le nom « Ni-Hard » sont les premiéres fontes blanches alliées
appliquées dans le domaine industriel. Elles se distinguent par des colts de fabrication
relativement bas et démontrent d'excellentes performances pendant leur utilisation.

Ces dernieres contiennent du Ni et du Cr, ce sont des alliages a faible teneur en chrome (3 a 5), la

teneur de nickel (1 —4), et la teneur de carbone, dans ces fontes, varie entre 2,5 et 3,6 %.

Elles sont également appelées fontes blanches martensitiques ; cette fonte est utilisée en gros
tonnages dans les exploitations miniéres, comme les revétements de broyeurs a boulets et les
boulets de broyage [1]. Les pieces moulées de ces fontes sont employées dans les cylindres de
travail pour le fraisage d'acier a chaud et pour la fabrication des boulets de broyage et le concassage.
Le Ni est le principal élément d'alliage, son efficacité pour éliminer la transformation de la matrice
austénitique en perlite, garantissant ainsi qu'une structure martensitique dure (contenant
généralement des quantités importantes d'austénite résiduelle), et qui se solidifie lors du
refroidissement dans le moule. Le chrome est présent dans ces alliages, son role est pour garantir

la solidification de carbure (type MsC) [4].

11.3. Fontes blanches au chrome-molybdéne (Cr-Mo)
Ces dernieres sont destinées a des utilisations de résistance a I'abrasion, ces dernieres contiennent 11
a23 % Cr et jusqu'a 3 % de Mo et ils sont souvent alliés avec du Ni ou du Cu. Ce type de fonte peut
étre utilisé a 1’état brut de coulée avec une matrice austénitique ou austénito- martensitique, ou traité
thermiquement avec une microstructure martensitiq_ue pour augmenter la résistance a l'abrasion et
avoir une ténacité maximale [3]. En comparaison avec les fontes blanches Ni-Cr, les carbures sont
plus durs et peuvent subir un traitement thermique pour obtenir des pieces de plus grande dureté. Du
Mo,du Ni et du Cu, sont ajoutes s’il est nécessaire, pour éviter la formation de perlite et pour assurer

une dureté maximale [5].
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I11.4. Fontes blanches a haute teneur au chrome

I1.4.1. Géneéralités

Ce sont des alliages ferreux contenant entre 11 et 30 % de Cr et 1,8 & 3,6 % de C, auxquels sont
parfois ajoutés du molybdéne, du manganése, du cuivre, du titane, du niobium, du vanadium et du
nickel comme éléments d'alliage supplémentaires [6]. Ces fontes sont des matériaux résistants a
I'usure utilisées dans une variété d'applications industriels, tels que les domaines, minier, siderurgique
et cimentier. Elles s’utilisent dans les fabrications industrielles ou une excellente résistance a

I'abrasion et une capacité a supporter des impacts modérés sont requises.

11.4.2. Applications

Ce type de fonte qui posséde une composition de 11 a 30 % de Cr est utilisé pour les pieces qui traitent
mécaniquement les agrégats et les matiéres premiéres (Fig. 11.1) [7]. Ces piéces comprennentles
concasseurs de minerai, les rouleaux, les revétements de broyeur a boulets et I'équipement de

pulvérisation.

Figure 11.1. Illustrations des piéces moulées résistants a I'usure fabriquées par la fonte au chrome,
(a) et (b) les concasseurs de minerai, (c) les rouleaux, (d) et (e) les revétements de broyeur a
boulets et () I'équipement de pulvérisation [9].
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Dans les domaines d'usure qui n'impliquent pas de corrosion, par exemple, les rouleaux et les tables
dans la pulvérisation du charbon ou dans les broyeurs a boulets secs, les fontes les plus utilisables sont
basees sur des niveaux de chrome de 11 a 22 % de Cr. Dans le cas des utilisations en milieu lubrifié,
ou une résistance combinée a I'abrasion et a la corrosion il est préférable d'utiliser des fontes contenant
25-30% de chrome [9].

Figure 11.2. Piéces de pompage de boues en fonte a haute teneur au chrome. [9].

II. 4.3. Solidification

Les fontes au chrome sont basées sur le systeme ternaire Fe-Cr-C, plusieurs recherches ont éeté
réaliséesssur ce systeme [8], dans le but de déterminer tous ces parametres, auxquels on ajoute souvent
d'autres éléments comme le molybdene, le nickel, le cuivre et le manganése. Les compositions
chimiques deplusieurs classes d'alliages de fonte blanche sont données dans le dans tableau II.1. La
classe | est constituée des fontes blanches Ni-Cr, et les classes Il et 11l des alliages de la fonte au

chrome.
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Tableau I1.1. Composition des fontes alliées résistantes a 1’usure [9, 12] :

Classe | Type| Désignation C Mn Si Ni Cr Mo P S Cu
I A Ni-Cr-HC 2.8-3.6 2 0.8 3.3-5 1.4-4 1 03| 0.15 -
B Ni-Cr-LC 2.4-3 2 0.8 3.3-5 1.4-4 1 03| 0.15 -
C Ni-Cr-GB 2.5-3.7 2 0.8 4 1-15 1 03| 0.15 -
D Ni-Cr 2.5-3.6 2 2 4.5-7 7-11 15| 01| 0.15 -
I A 12%Cr 2-3.3 2 15 25 11-14 3 0.1 0.06 1.2
B 15%Cr-Mo 2-3.3 2 15 25 14-18 3 0.1 | 0.06 1.2
D 20%Cr-Mo 2-3.3 2 1-2.2 25 18-23 3 0.1 | 0.06 1.2
I A 25%Cr 2.3-3.3 2 1.5 25 23-30 0.1 | 0.06 12

Les désignations LC, HC et GB représentent :

I1. 4.3.1. Diagramme Fe-C-Cr

De la méme maniére pour le systeme Fe-C il faut considérer deux possibilités, stable et métastable.
En fait, le chrome est un élément carburigéne qui assure la stabilisation de tous les carbures, incluant
la cémentite [13-14], Les modifications ont porté essentiellement sur I'étendue du domaine de la phase
Cr23Cs qui a été longtemps I'objet de controverses. Le domaine était primitivement raccordé a la nappe
primaire de l'austénite vers des teneurs de 20 % en chrome. La divergence peut s'expliquer par le fait

que les carbures primaires M7Csz ne sont plus stables au refroidissement et se transforment facilement

LC = faible teneur de carbone,

HC = teneur élevée de carbone,

GB = palier en graphite.

en carbures M23Cs a des températures encore élevées.
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Le systéme Fe-Cr présente trois caractéristiques importantes (Fig. 11.3) :

- L’existence d'un domaine biphase séparant l'austénite et la ferrite appelé boucle vy ;

- Laséparation de phases o/a' & basse température.
Le systéme Cr-C comporte aussi deux variantes, stable et métastable. La différence entre eux est la
forme du carbone, diamant ou graphite. La figure 11.4 montre le diagramme de phase binaire du Cr-C
selon Venkatraman et Neumann. L'augmentation du taux de Cr/C dans le systéme binaire Cr-C résulte
en la formation de différents types de carbures tels que le type CrzsCes (groupe spatial Fm3m, point de
fusion 1576 °C), Cr7Csz (groupe spatial Pnma, point de fusion 1766-C) et CrzC> (groupe spatial Pnma,

point de fusion 1811°C), respectivement.
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Figure 11.3. Diagramme de phases Fe-Cr [11].
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Figure 11.4. Diagramme de phases Cr-C [12].

I1. 4.3.2. Nappes liquidus du systeme Fe-Cr-C

La figure 11.5 illustre de maniére schématique I'ensemble des nappes qui composent la surface
liquidus du systeme Fe-Cr-C. Ces nappes reposent sur les systemes binaires Fe-Cr, Cr-C et Fe-C
dans leur version métastable, pour des proportions en carbone inférieures a 5 %. Les lignes noires
représentent les lignes monovariantes qui délimitent les nappes primaires.

Le liquidus de la version stable dans le domaine des compositions est présenté sur la figure I11.6. La
principale différence entre les deux versions réside dans la présence de la nappe primaire du graphite
dans la version stable. La phase ferrite est désignée sous le nom de a-Cr du c6té du chrome et y-Fe

du c6té du fer, bien qu'il s'agisse en réalité de la méme phase cubique centrée.

11
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Figure I11.5. Systeme Fe-Cr-C métastable [13].

K. WIECZERZAK et d’autres chercheurs [14] ont étudié un alliage Fe-Cr-C au chrome et 1’ont
synthétisé et caractérisé a I'état brut de coulée. L'alliage comprend trois phases, c'est-a-dire une
solution solide deFe-Cr avec une morphologie dendritique du matériau a I'état brut de coulée, des
carbures de type M23Cs et M7Ca. 1l a été montré que la segregation du chrome et du carbone pendant
la cristallisationfavorise la précipitation et la croissance des carbures M7Cs avec une diminution de la

fraction volumique des carbures M23Cs en méme temps.

Les fontes au chrome présentent plusieurs réactions de solidification et des différentes réactions de
transformation se font au cours du refroidissement jusqu'a la température ambiante. Par conséquent,
un nombre de différentes phases sont formées dans cette fonte, ce qui influence la durée de vie du
matériau.

D’aprés le diagramme Fe-Cr-C, le liquidus,( est montré dans la figure I1.6) illustre que la majorité des
fontes alliées au chrome, qui ont une composition de 11 & 30 % en chrome et 2 & 3,3 % en carbone,

se solidifient dans le champ primaire d'austénite (y).
La transformation se fait par la réaction suivante :
Liquide —> 7+ MiC3 @

Ou MrCsest le carbure eutectique qui se forme (M représente le plus souvent du fer et du chrome).
Bien que la majorité des fontes blanches alliées au chrome se solidifient completement dans la région

eutectique [4].

La réaction se déroule lorsque la température de la piece arrive a la tempeérature U2. Cette réaction,

est décrite comme suit :

M7Cs + liquide —» MsC (2)

12
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La modification de la concentration en carbone en fonction des températures de transformation de

phase dans les fontes au chrome révele que :

- Les températures de transformation eutectiques, de liquidus et du solidus diminuent avec
I’augmentation de la teneur de carbone. Ceci est dd au fait que la teneur de carbone dissout
dans I’austénite ce qui réduit sa stabilité ;

- Quand la transformation eutectoide augmente, chaque température de transformation de
phase est réduite.

La figure 11.6 illustre la surface métastable du liquidus Fe-Cr-C, la ligne U1 - U2 indique la région
de I’eutectique. La région hypoeutectique est représentée dans la figure 11.6, c’est le champ de
phase Fe-y ou Fe-3. Ainsi, le coté droit indique la région hypereutectique composée de M7Cs ou
d'un champ de phase MsC [19]. La figure 11.6 montre que lorsque la teneur en chrome augmente,
la teneur en carbone de la composition eutectique diminue. Il ressort également de la figure 11.6
que lorsque la teneur en chrome diminue environ en dessous de 10%, la réaction eutectique decrite

dans I'équation (1) ne se produit plus, et le carbure eutectique M3C se forme.
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Figure I1.6. Coupe du coin riche en Fe de la surface du liquidus Fe-Cr-C métastable [10].

13



Rim Chaima TOUHAMI - Thése de Doctorat LMD — 2023 | ETUDE BIBLIOGRAPHIQUE

La matrice austénitique est maintenue a température ambiante lorsque [15] :

- Latempérature de début de transformation de la phase martensitique « Ms», est inférieure
a la température ambiante ;

- Des éléments d'addition suffisants sont ajoutés pour éviter la formation de perlite pendant
le refroidissement ;

- Le refroidissement est suffisamment rapide pour que la précipitation des carbures
secondaires dans la matrice soit évitée. Cette précipitation diminuera la teneur des

éléments alliage de la matrice, et augmentera ensuite la température de Ms.

Généralement, La température initiale de transformation (Ms) est Iégerement plus élevée que la
température ambiante, cependant la température finale de la transformation martensitique « Mf »
est inférieure. On obtient ainsi une certaine transformation lors du refroidissement afin que la
martensite puisse étre présente dans la structure austénitique.

Les types des carbures connus dans les alliages Fe-Cr-C sont M3C, M7C3 et M23Cs. Certains
chercheurs [16] ont montré que I'excellente résistance a l'usure abrasive de l'alliage Fe-Cr-Ca été
obtenue lorsque la fraction volumique des carbures M-Cs est importante dans une matrice

austénitique.

I1.4.4. Structure métallographique des fontes au chrome

La fonte blanche au chrome posséde une microstructure hypoeutectique a I'état brut de coulée
consiste a un réseau de carbures eutectiques M7Csdans une matrice austénitique [17]. La présence
de martensite peut étre observée a la périphérie du carbure eutectique a cause de I'appauvrissement
du carbone et du chrome par diffusion vers le carbure, ce qui provoque I'élévation de la

température de départ de transformation de la phase de la martensitique (Ms) [18].

La morphologie, la quantité et le type de ces carbures eutectiques ont une influence sur les
propriétés mécaniques et la résistance a l'usure [19]. Il existe quatre types de carbure de chrome
dans la fonte blanche fortement alliée selon la teneur en carbone et en chrome : (Fe, C)sC, (Fe,
Cr)7Cs, (Fe, Cr)2sCs et (Fe, Cr)sCz [20].

14
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La figure 11.7 présente la structure de la fonte au chrome brut. Cette derniere montre de grandes
dendrites austénitiques métastables, entourées d'un mélange eutectique M7Cs. Dans le melange
eutectique, une couche noire qui entoure le carbure eutectique a l'interface austénite/carbure. La
présence de cette couche noire est liée a la formation d'une fine couche martensitique a cété des
carbures primaires. La formation des phases de carbures primaires provoque I'appauvrissement
local de la phase austénitique par les additions d'alliage et le carbone. Cet appauvrissement
augmente la température Ms de la zone austénitique concernée et par conséquent, cette derniere

se transforme en martensite lors du refroidissement.

PN 7 X O 3
B AN -
N ﬂk«}{

™ Martensite

Figure I1.7. Microstructure de la fonte au chrome a 1’état brut de coulée [21].
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11.4.5. Nature des carbures formés
L’alliage Fe-Cr-C forme les types des carbures suivants : M3C, M7Cs, M23Cs et MeC, ils ont une
formule du type (X, Fe) x C y, comme il est mentionné auparavant. L’aspect de ces carbures est

trés variable, il dépend des éléments d’additions, de la teneur et de la vitesse de refroidissement.
11.45.1. Carbure type MC

La présence de ces carbures type MC dans les fontes spéciales, initialement due a ’addition
d’éléments fortement carburigénes tels que le vanadium, le niobium, le titane, le molybdene et le
tungsténe (M = Nb, Ti, V, W, Mo) sont trés stables. Les carbures de type MC ont une structure
cubique a faces centrées. Il précipite sous forme de fines lamelles. En général, cette catégorie de
carbure se distingue par un point de fusion élevé et une dureté maximale. La présence de ces

carbures dans la microstructure des fontes améliore leur résistance a l'usure [22].

11.4.5.2. Carbure type MsC
Ce type de carbure est appelé carbure cémentite de formule FesC dans les aciers et fontes
ordinaires. C’est un carbure qui posséde une maille hexagonale ou les atomes de carbone occupent

une position interstitielle dans le réseau du fer.

11.4.5.3. Carbure type M23Cs
Le carbure M23Cs posséde une structure cubique a faces centrées (CFC) et un parametre de maille
variant entre 1,057 et 1,068 nm en fonction de la relation Cr / Fe [20]. C’est un carbure riche en
chrome, qui peut également contenir du tungsténe, du molybdéne, du vanadium et du nickel. Ce

dernier se forme apreés 1’un des deux carbures M7Cs ou M2C.

11.4.5.4. Carbure type MsC
Ce type aussi possede une structure cubique a faces centrées (CFC), le parametre cristallin est

compris entre 1,095 et 1,128 nm [25]. Il est riche en molybdéne et peut aussi contenir du chrome

et du vanadium. Il se précipite sur les joints de grains.
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11.4.5.5. Carbure type M7Cs
C’est un carbure riche en chrome, on le retrouve sous plusieurs formes cristallographiques :
hexagonal, orthorhombique et trigonal [23]. Il peut contenir le fer et le vanadium, ainsi il est
rencontré dans les fontes blanches et les aciers au chrome [28]. Généralement le carbure M-Csse
est formé apres le carbure M>C ou apres la formation de la cémentite. 1l ne précipite que si la
teneur de chrome est suffisamment élevée par rapport aux autres éléments d’alliages. Avec la
présence de molybdene, il est possible que le carbure M23Cs se forme au lieu du carbure M7Cs,
apres le carbure M2C. Dans les fontes au chrome le carbure M7Cs a une morphologie en forme de

tige.

I1.4.5.6. Carbures eutectiques
La fonte a haute teneur en chrome peut exister selon trois types : hypoeutectique, eutectique et
hypereutectique [24]. Pour la fonte hypereutectique, les carbures eutectiques M+Cs se solidifient
en premier, ces carbures améliorent la résistance a l'usure [25].
Les carbures M7C3z (M = Fe, Cr ou autre élément) sont les principales phases de durcissement dans
la fonte au chrome, présentant une dureté et une résistance importante, des modules élastiques
elevés et des propriétés ductiles. De plus, les carbures M7Cs ameliorent les propriétés mécaniques
et la résistance a I'oxydation de la fonte a haute température.
Les travaux de Coronado [26] ont montré que les carbures M7Cs dans la fonte au chrome étaientdes
monocristaux en forme de tiges et la résistance a I'abrasion des carbures M;Cs dans la direction
[0001].
Le chrome, qui est un excellent formateur de carbure, influence fortement sur la structure du
carbure eutectique. Il a été mentionné précédemment que lorsque la teneur du chrome augmente

au-dela de 10 a 12%, le type de carbure eutectique qui se forme passe de MsC a M7Cs.

Durant plusieurs années, les chercheures ont considéré que la structure eutectique des carbures
dans les fontes blanches a haute teneur en chrome était une répartition discontinue de carbures en
forme de tiges et de plaque. Cependant d'autres chercheurs [27] ont décrit la structure du carbure
eutectique comme un "mélange hétérogene de faisceaux orientés d’une fagon aléatoire". Il a été
démontré que chaque tige de carbure est creuse, de forme hexagonale et se développe avec l'axe
[001].

La structure hypereutectique est généralement renforcée par des carbures type M7Cs primaire, qui
présentent une bonne résistance a l'usure. Cependant, la morphologie des carbures présente une

forme irréguliére a longues tiges épaisses, blocs fins ou structures granulaires [28].
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Il est possible d'améliorer la ténacite et les propriétés des fontes blanches par le raffinement de
la structure des carbures eutectiques en produisant des carbures plus fins. Le refroidissement
rapide, a été utilisé comme une méthode d'augmenter la croissance des carbures, produisant ainsi
des carbures plus fins. Par contre, le refroidissement lent des pieces coulées produit des espaces
plus grands entre les bras de dendrites, ce qui réduit le nombre de sites de I'eutectique, d'ou la

formation d'un eutectique plus grand et plus grossier.

I1.4.6. Facteur influencant les propriétés des fontes au chrome

11.4.6.1. Influence des éléments d’alliage

Tandis que la teneur au chrome des fontes alliées au chrome soit assez élevee (supérieur a 10%),
cette grande proportion est combinée au carbone, formant des carbures. M. Ngqgase et autres
chercheurs [23]ont trouvé seulement 12,5 % de chrome dans une fonte qui contient 28,8 % de Cr
et 3,2 % de C en utilisant une méthode d’analyse a la microsonde électronique. Ces auteurs ont
conclu que cettefonte sollicite un ajout nécessairement supplémentaire des ¢léments d’addition

pour obtenir une durcissabilité suffisante, particulierement pour les grandes industries.

Les éléments d’addition choisis les plus couramment ajoutés pour améliorer la résistance a l'usure
de la fonte brute de coulée sont le molybdéne, le nickel, le manganese, le niobium, le titane et le
vanadium :

- SiI’ajout de ces ¢léments est insuffisant, il est capable de provoquer la formation de la perlite;

- Si I’ajout des €léments est excessif, il conduit a une austénite trop stabilisée est c’est

codteux.
Les éléments d'alliage ont une incidence sur la microstructure, résumée comme suit :

Il se caractérise par un point de fusion égale a 1920°C, il s’agit d’un élément carburigene. Le
chrome favorise la formation des carbures intermédiaires de type (Cr, Fe)7Cz et /ou (Cr, Fe)23Cs,
assure une résistance a la corrosion, stabilise la structure pour les applications a hautes
températures, abaisse la vitesse de refroidissement critique indispensable a la formation de la phase

martensitique.
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Lorsque la concentration de chrome dans la fonte dépasse les 10 %, des carbures eutectiques de
type M7Cz se forment. Toutefois, des niveaux élevés de chrome favorisent la formation d’une
structure dans laquelle les carbures M7Cz sont entourés par une matrice austénitique ou un de ses

produits de transformation.

Molybdéne
Le molybdéne a un point de fusion égale & 2622°C. Sa présence dans les alliages ferreux améliore
la dureté méme pour des faibles quantités.
C’est un fort élément carburigéne. L’addition de cet élément a I’alliage peut former des carbures
complexes du type (Mo, W, Fe)2C ou le M2C, (Mo, W, Fe)sC ou MeC [29]. La dureté deces
carbures dépasse celle du carbure de chrome de type M7;Cs. Méme en quantité réduite, le
molybdene se dissout dans la matrice et ameliore la capacité de trempe du fer. [30].

Le molybdéne est additionné aux fontes au chrome dans des quantités comprises entre 0,2 et 3,5%.

Nickel
Le nickel est un élément graphitisant. Plus la teneur en nickel augmente dans 1’alliage ferreux
plus il a tendance a affiner la structure. Il se trouve dissout dans 1’austénite ou dans ses produits
de transformation. Dans les fontes a forte teneur en chrome, la teneur au nickel peut étre aussi

élevée que 15% pour assurer une stabilisation de 1’austénite [31].
Manganese

C’est un élément gammagene [32]. L'ajout de Mn a la fonte a haute teneur en chrome stabilise la
phase austénitique et améliore les propriétés de résistance aux chocs de ces matériaux [37].

Il se dissout dans la matrice jusqu’a sa limite de solubilité, au-dela de laquelle il entre dans la
composition du carbure eutectique (Cr, Fe, Mn);Ca. Il a un rayon atomique proche de celui du fer
et du chrome, donc il ne forme pas son propre carbure [37]. 11 s’insére dans le réseau cristallin du
carbure (Cr, Fe, Mn)7Cs en occupant une position de substitution. De ce fait, I’ajout du manganese
ne permet pas une consommation du carbone de la matrice pour la seule raison qu’il s’insére dans

le carbure eutectique.
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Vanadium
C'est un élement carburigéne qui se distingue par son point de fusion élevé, 1726° C. Il est un
élément qui forme des carbures du type (V, Fe) C avec les ferroalliages contenant du carbone.
Ce dernier affine le grain suite a la formation des carbures et modifie les parametres de
microstructure de la phase présente dans la structure de la fonte au chrome, y compris la fraction
volumique, la taille et la morphologie [5,37].

Niobium
C’est un élément alphageéne qui forme des précipités stables de type MX avec le C ou N. Des
concentrations faibles de niobium peuvent engendrer la formation de carbures, nitrures ou
carbonitrures fins qui affinent la structure des grains. Il est également distingué par ses points de
fusion élevés. L'introduction du niobium dans la fonte au chrome a entrainé la formation de carbure
NbC qui est plus dur que les autres carbures présents [35]. Le niobium dans les alliages Fe-Cr-C-
Nb a forte teneur en chrome forme des carbures de niobium de type MC. La solubilité du niobium
dans l'austenite et le carbure M7Csest tres faible, de sorte que la majorité du niobium présent dans
I'alliage est sous forme de carbure MC. Au de-1a, le niobium améliore la dureté et laténacité a la
rupture [36].

Titane

C’est un élément carburigéne, il permet la formation de nitrure. Son effet est similaire & ceux du
niobium et du vanadium mais les carbures de titane sont plus stables que ceux de niobium et
vanadium. La solubilité du titane dans la fonte est faible, des fins carbures de TiC précipitent a
haute température [37].

Cuivre
L'ajout de Cuivre stabilise l'austénite et retarde la diffusion du carbone [38]. Par conséquent, la
présence de cuivre a une forte influence sur la précipitation des carbures secondaires en modifiant

le temps de la précipitation.

Terres rares
Ce sont des éléments précieux et rares dans la terre, y compris 17 éléments et des éléments rares
tels que le scandium, yttrium, lanthanium, cérium, etc. Ces éléments sont difficiles a séparer. Les
métaux contenus dans les terres rares ont un point de fusion bas et un grand rayon atomique, rc =

0,182nm, avec un trés fort refroidissement lors de la solidification [39].

Enoutre, les éléments des terres rares (RE) peuvent également étre utilisés comme agents réducteurs
d'oxygéne et désulfurateurs de soufre et d'oxygene en les combinant pour former des oxydes RE et

sulfure RE. De plus, RE se sont séparés des cristaux austénitiques lors de la solidification. Lorsqu'il
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refroidit rapidement, il produit des cristaux polycristallins au lieu de monocristaux [40]. En
fonction de l'augmentation de la teneur en terres rares, la taille de la cristallisation se réduit, le
carbure M7Cs est plus petit et plus uniformément distribué par rapport au carbure de la fonte de

base.
Effet des éléments d’addition sur la solidification et la microstructure

Arnoldo Bedolla-Jacuinde et les autres chercheurs [41] ont étudié 1’ajout de niobium a des
quantités de 1,79% et 3,98% a une fonte contenant 15% Cr et 3% C, I’effet de cette addition a été
analyse sur la structure, la dureté et I'usure par abrasion. Les résultats montrent que 1’addition de
niobium a provoqué une diminution de la teneur en carbone dans I'alliage et qu'une partie du
carbone est également consommée en formant des carbures de niobium au début du processus de
solidification. Cependant la dureté Rockwell C (HRC) est passée de 48 a 55 HRC et la résistance

a l'usure a présenté un comportement intéressant.

C. Scandian et les autres chercheurs [42] ont étudié I’effet de différentes teneurs en chrome
(16%, 24 %, 28 %et 32 %) et de molybdeéne (0 %, 3 %, 6 % et 9 %) sur la microstructure et le
comportement a 1’usure. Les résultats démontrent que 1’ajout de molybdéne a une fonte a haute
teneur en chrome entraine la formation de carbures M2C ou MsC en fonction du rapport Cr/C qui

contribuent a améliorer la résistance a l'abrasion.

Ping Li et les autres chercheurs [32] ont étudié les effets combinés des additions de W, Mn et Mo
sur la structureet les propriétés d'une fonte au chrome. Les résultats indiquent que W est distribué
uniformémentdans la matrice et les carbures. Cependant I'addition de Wet Mo a favorisé la
formation de carbures M.C et MsC, par contre la plus grande partie du Mn ajouté a été distribuée
dans la matrice, ce qui a permis d'élargir la phase austénitique et d'améliorer la résistance du
matériau et le reste du Mn est distribué dans les particules de carbure M7Cs, le Mn et le Cr forment

des carbures de type (Fe, Cr, Mn)-Cs.

L'effet des ajouts de niobium et de vanadium (0,5% et 2%) respectivement sur la structure et les
propriétés de la fonte blanche hypoeutectique contenant 19% Cr et 2,9% C a été examiné par
Filipovic et les autres chercheurs [33]. Les carbures de niobium sont formés, ces derniers ont une
résistance a l'usure et une ténacité supérieure a celles des carbures M7Cs. En outre, les carbures

secondaires qui précipitent dans la matrice influent également sur le comportement a I'abrasion.
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Les relations entre la structure, la dureté et la ténacité a la rupture de la fonte au chrome avec I'ajout
d'alliages (titane, vanadium, niobium et molybdene) ont été étudiées [43]. Les résultats montrent
que le Mo s'est dissous dans l'austénite et a augmenté la dureté par renforcement de la solution
solide. L ajout de Ti, Nb et V provoque la formation des carbures TiC, NbC et VC dans la matrice

et empéche le développement de la dendrite d'austénite.

Silva et les autres chercheurs [44] ont étudié l'influence de I'ajout de 0,5 % de Nb sur la
microstructure et l'usinabilité de la fonte au chrome avec 25,6 % de Cr et 3,2 % de C. Les
échantillons ont été traitésthermiquement suivant un cycle de traitement (trempe suivie par un

revenu).

La figure 11.8 illustre la microstructure du matériau a I'état brut de coulée avec et sans ajout de
niobium Il est possible de noter une matrice austénitique prédominante avec quelques colonies de
perlite dans les deux cas. La formation de perlite peut avoir été facilitée parla faible vitesse de
refroidissement du matériau. La présence de carbures de niobium (NbC) compacts peut étre
observée selon la figure 11.8b. Ces carbures apparaissent dans I'alliage sous deux formes, intégrés

aux carbures de chrome M7C3 ou isolés sur la matrice.

L’insertion de ces carbures NbC peut agir comme des noyaux de carbures primaires M7Cs, de

maniere similaire a la germination des dendrites d'austénite.

(a)
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Figure 11.8. Microstructure de la fonte au chrome brute de coulée : a) 0% Nb ; b)
0.5% Nb [46].
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La figure 9 montre la microstructure de la fonte au chrome trempé (base et alliée a 0.5% Nb), qui
contient des carbures primaires et eutectiques M;Cz entourés d'une matrice composée
principalement de martensite, des carbures secondaires et de carbure de niobium (NbC) (Fig 9.b).
Le traitement de trempe vise & modifier la matrice du matériau, en la transformant en une matrice
martensitique de haute dureté, avec la possibilité de précipiter des carbures secondaires. Les
carbures secondaires peuvent favoriser la résistance a I'usure de cette fonte et se forment pendant
le traitement thermique. Il est donc possible d'augmenter la dureté du matériau et, par conséquent,
sa résistance a l'usure [47]. Le traitement de trempe a déstabilisé la matrice d'austénite, précipitant

des carbures secondaires et appauvrissant l'austénite jusqu'a sa transformation totale en martensite.
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Figure 11.9. Microstructure de la fonte au chrome traitée : a) 0% Nb ; b) 0.5% Nb
[46].

C. Scandian et lesautres chercheurs [45] ont examiné 15 échantillons de fonte au chrome qui contient
différentesteneurs en chrome (16 % a 32 % de Cr) et en molybdeéne (0% a 9 % Mo). Les résultats
montrent que l'ajout de molybdéne en quantités supérieures a 3 % provoque la formation de

nouveaux carbures type (M2C, MsC).

H. Pourasiabi et J.D. Gates [46] ont étudié I'effet des macro-additions de niobium sur la structureet
les propriétés mécaniques de la fonte a haute teneur en chrome qui contient 2% C, 14-16% Cr et
de 0 a 10.7 % Nb. Ces auteurs ont conclu a I’issu de leur travail de recherche que I'augmentation
de la fraction volumique de carbure de niobium (Nb-CVF) a contribué a une augmentation de la
dureté de 724 a 812 HV. lIs ont constaté que le Nb affinait la microstructure dans les alliages

eutectiques et hypereutectiques.
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L'ajout de Nb déplace le point eutectique au-dessus de C, ce qui permet a la fonte de contenir plus

de C sans formation de carbures primaires.

Cela a permis d'obtenir de plus grandes fractions volumiques de carbures eutectiques. Les auteurs
[48] ont également constaté que le Nb produisait un carbure de type MC (NbC) trés dur (>2400

HV) et aussi augmentait la dureté du M-Cs.

M. Pokusova et autres [47] ont examiné une fonte & haute teneur au chrome de composition
chimique 19-22 % Cr et 2-4,5 % C alliée a 1,7 %Mo + 5 %Ni + 2 %Mn en vue d’améliorer sa
ténacité et de tester sa resistance dans des conditions de broyage de ferro-alliages. Les résultats
montrent qu’a 1’état brut de coulée, cette fonte contient une matrice principalement austénitique
atteignaient une dureté de 38-45 HRC. Les propriétés mécaniques des fontes au chrome dépendent
du type, de la forme et du nombre de carbures présents dans leurs microstructures.

L’influence des ajouts de niobium sur la structure de la fonte hypoeutectique contenant 2,2 % en
poids de C et 16,5 % en poids de Cr a été étudiée par Mervat Mohamed Ibrahim et autres [48].
La comparaison entre les figures 11.10 (a)-(d) montre que lorsque la proportion de niobium
augmente, les carbures M7Cs deviennent moins allongeés et leurs tailles s'affinent progressivement.
En outre, I'appauvrissement en carbone causé par la formation des premiers carbures précipités

implique la diminution des quantités de carbures eutectiques M7Ca.
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Figure 11.10. Microstructures optiques des alliages étudiés contenant : (a) 0 % de
Nb, (b) 1,35% de Nb, (c) 2,14 % de Nb et (d) 2,9 % de Nb [50].

La figure I1.11 illustre les compositions chimiques et les rapports Cr/C des fontes au chrome qui
possedent du Mo examinées dans des études préalables, tracées sur la surface du liquidus
développées par Jackson [49] et révisées par Thorpe et Chico [50].

Une fonte au chrome avec un rapport Cr/C de 7 a été étudiée par lkeda et al [51]. Les auteurs

trouvent que I’ajout de 1 % de Mo, favorise la formation de carbure M2C.

L'ajout de molybdéne a une fonte au chrome favorise la formation de Mo2C qui se cristallise sous

une forme finement dispersée en tant qu'eutectique dans la phase finale de la solidification [53].
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1 Matsubara ef al.. [2001] (Swi%Mo)

- 2 Demello ef al. [1883) (3wl%%Mo).

g Scandian et al., [2009] (0-Owt%Mo)

St 3 Matsubara ef ai, [2001] (Owt%Mo)

S 4 Loper and Baik. [1989] (3wt%Mo)

¢E, 5 Sun et al. |2004) (Twi%Mo)

5 6 Yu and Matsubara, [1998) (3wl%Mo).
Chor and Chang, [1992] (2-3wt%Mo)
lkeda et af., [1992] (1-9.5W1%Mo)
Dupin anc Schissler, [1984] (1wil%Mo)

9 Scandian et al., [2009] (0-9wt% Mo}
10 Scandian et al.. [2009) (0-9wt%Mo)
11 Demelo ef &/, [1983) (3wl%Mo)

12 Scandian et al.. [2009) (0-9wt%Mo)
13 The present work (0-10W1%Ma)

Carbon (wt%)

Figure 11.11. La composition chimique et le rapport Cr/C des fontes au chrome
contenant du Mo ont été étudiés dans des études préalables [53] et tracés sur la
surface du liquidus Fe-C-Cr [51,52].

L'addition de niobium augmente la résistance a I'usure car le niobium forme des carbures trés
durs de type MC (NbC) d'environ 2400Hv, le niobium se dissous dans la matrice et améliore
la microdureté de la matrice de 693Hv a 0 % de Nb et 899 Hv a 3,47 % de Nb [54-55].
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11.4.6.2. Effet des traitements thermiques

Les pieces moulées sont généralement traitées thermiquement avant leur utilisation afin d’élever
leurs propriétés mécaniques. La trempe et le traitement de revenu sont les traitements thermiques
couramment utilisés. L’abaissement de la proportion en carbone et en chrome de I'austénite permet
une transformation importante de I'austénite en martensite lors du refroidissement a température
ambiante. Les carbures eutectiques ne sont pas influencés par le traitement thermique. L’objectif
principal de la plupart des traitements thermiques est de déstabiliser I'austénite de sorte que lors du
refroidissement, la matrice se transforme en martensite.Des structures martensitiques peuvent étre

obtenues dans les piéces brutes [54].

Les traitements thermiques traditionnels peuvent étre employés pour I’amélioration des propriétés
globales de la fonte au chrome. Ainsi, la transformation de I'austénite en martensite se produit dans
la matrice. Apres I’opération d'un traitement thermique, des carbures secondaires précipitent et

favorisent la dureté de la matrice [56].

11.4.6.2. a. Effet du traitement thermique de déstabilisation (trempe)

La fonte au chrome nécessite un traitement thermique pour développer et améliorer la résistance
maximale a l'usure. Le traitement thermique de trempe (durcissement) est utilisé pour transformer
la matrice austénitique ou la matrice perlitique en une matrice martensitique [57-58]. Ce traitement
consiste & maintenir & une température entre 920 et 1060°C pendant 1 & 6 heures. A cette
température, les précipitations secondaires se forment dans la matrice, ce qui diminue la teneur de
la matrice en éléments d'alliage, et en particulier la teneur en carbone. La teneur réduite de la
matrice austénitique en éléments d'alliage augmente la température de début de transformation
Ms, de sorte que lors du refroidissement a la température ambiante, la matrice peut se transformer
en martensite [57].

La description de la réaction pendant le processus de trempe est la suivante [58] :

MsC
Y = Y *+< M-Cs
Mi2:3Cs
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Ou y* est I’austénite a une teneur en éléments inférieure a celle de la matrice austénitique d'origine v.
Le type de carbure qui se forme (MsC, M7Cs ou M23Cs) dépend de la composition chimique, de la
température de trempe et du temps de maintien. Bien que la matrice martensitique se forme apres le
traitement de trempe, jusqu'a environ 35 % d'austénite peut étre retenu dans la matrice. La quantité
d'austénite résiduelle dépend essentiellement de la teneur du carbone de la matrice aprés le traitement,
qui dépend de la composition de I'alliage, de la durée, de la température de trempe et de la taille de la
piéce [58]. Les carbures eutectiques ne sont pas influencés par le traitement thermique de trempe. Au
début de la solidification, a partir de la solution liquide de Fe-Cr-C, la phase y commence a précipiter
et former des carbures complexes M23Cs. Au cours de ce processus, le liquide est enrichi en Cr et
en C en raison de la ségrégation, ce qui permet de créer un nouveau type de carbures, c'est- a-dire des
M-Csriches en Cr. Les nouveaux carbures M+Cz sont beaucoup plus grands en taille par rapport aux
carbures M23Cs. La précipitation de grands carbures M7Cs provoque un appauvrissement du Cr et du

C dans le liquide, ce qui favorise par conséquent la précipitation ultérieure des carbures [18].

Pour une dureté maximale, il existe une température de trempe optimale avec un refroidissement a

I’air. Ceci résulte deux phénomeénes [59] :

- A des températures plus élevées, la solubilité du carbone dans l'austénite est plus grande,
ce qui diminue la force motrice de la précipitation du carbure. Plus la teneur en carbone
est élevée résulte une température de début de transformation de la phase austénitique (Ms)
plus basse produis une plus grande quantité d'austénite résiduelle dans la structure refroidie
a I’air, et plus l'austénite résiduelle est élevée, plus la dureté diminue ;

- A des températures plus basses, la formation des carbures est importante, ce qui réduit
fortement la teneur en carbone de la matrice par conséquent la martensite a faible teneur

en carbone qui se forme lors du refroidissement est d'une dureté relativement faible.

Pour obtenir une dureté supérieure, la meilleure température de trempe suggérée est environ
1025°C selon la figure II.12, cette derniere dépend de l'alliage et elle augmente avec

I’augmentation de la teneur en chrome.
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Figure I1.12. Influence de la température de déstabilisation sur la dureté et la teneur
d’austénite résiduelle [59].

Aprés le traitement de trempe réalisé par Hakan Gasan et autres [54] de la fonte blanche
hypoeutectique contenant 17.86% Cr et 2.66% C a différentes températures de 900°C, 1000°C et
1100°C pendant 2 heures. Les résultats montrent que la trempe a provoqué la transformation
d'austénite en martensite et la précipitation de carbures secondaires, cependant les carbures
eutectiques M7Cs sont restés inchangés. Avec l'accroissement de la température de traitement, les
carbures précipités sont devenus plus grossiers et moins abondants et la quantité de la martensite
a augmenté. De plus, les résultats indiquent aussi que la morphologie des carbures secondaires,
les propriétés cristallographiques des phases et la combinaison appropriée de la quantité de
martensite, d'austénite résiduelle et des carbures sont les principaux parametres qui influencentla

dureté et le comportement a l'usure de I'alliage.

Hakan Gasan et autres [54] ont montrés que les traitements utilisés ont provoqué des modifications
importantes au niveau de la microstructure de la fonte (Fig I1.13). Les structures acquises étaient
constituées d'une matrice martensitique, de carbures eutectiques et de carbures secondaires. Les
valeurs de dureté (HRC et Hv) des échantillons qui ont subi les traitements de trempe a différentes
températures etaient supérieurs a celles brutes de coulée a cause de la précipitation des carbures
secondaires au niveau de la matrice.

Les précipitations secondaires de dureté apparente maximale ont été obtenues avec un traitement
de trempe a 1000°C.
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Figurell.13. Microstructures MEB de la fonte trempée a des différentes températures : (a)
(d)2 heures a 900°C, (b) (e) 2 heures a 1000°C, (c) (f) 2 heures a 1100°C [54].

Khaled M. lIbrahim [59] ont étudié I'impact du traitement thermique sur la structure et les
caractéristiques mécaniques de la fonte au chrome alliée au titane. lls ont effectué des traitements
avec des températures de trempe de 980°C et 1150°C pendant 1 heure chacune suivies d’un revenu
a 260°C pendant 2 heures. Les échantillons traités a 980°Cont montré une structure constituée de
martensite, de précipitations fines de carbures secondaires, d'une petite proportion d’austénite
résiduelle, de particules de TiC et de carbures eutectiques (M7zCs). Aussi les échantillons traités a
1150°C ont montré une structure constituée d'une fine précipitation de carbures secondaires
sphéroidale dans une matrice martensitique, de particules de TiC et de carbures eutectiques
(M+Ca).

Nggase et autres [60] ont étudié les propriétés une fonte hypoeutectique contenant 25 % Cr et 2,5

% C apres des traitements thermiques de trempe. Les résultats présentent que la ~ microstructure
estconstituée de carbures eutectiques M7Cs et secondaires M23Cs et une matrice austénitique de la
fonte brute de coulée. Le traitement de trempe a favorisé la formation de martensite avec la
présence d’austénite résiduelle. Le traitement a ainsi amélioré les propriétés a une température de
déstabilisation a 950°C. La température de trempe a 1020°C, suivie par un revenu a une

température plus élevée (700°C) a augmenté la microdureté de 539 a 726HV.
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Sarac et autres [61] ont trouvé qu’apres le traitement thermique d’une fonte au chrome qui contient
12-14% Cret 2.5-2.7% C, les caractéristiques mécaniques ont été améliorées gréace a la présence
de carbures primaires fins et allongés, d'une quantité importante de carbures secondaires et d'une
matrice martensitique. Apres le processus de trempe, les carbures primaires sont devenus arrondis,

et tous les carbures ont été distribués d’une maniere homogeéne.

Précipitation secondaire pendant le traitement thermique de trempe

La précipitation des carbures secondaires qui appauvrit la matrice de ses éléments d'addition, et
en résulte déstabilise l'austénite, de sorte que lors du refroidissement, une matrice martensitique
se forme. Le type de carbure qui précipite est lié a la composition des éléments d'alliage et de la
température de trempe. 1l a été constaté que dans les fontes dont la teneur de chrome est elevée

(>25%) se formaient le carbure M23Cs sous forme de fines tiges inter reliées, alors que dansles
fontes a teneur en chrome entre 15-20% précipitaient le carbure M,Cs sous forme de tiges et de

plaques agglomérées.

Les auteurs A. Bedolla-Jacuide, et autres [22] ont analysé le taux de précipitation des carbures
secondaires lors du traitement thermique de trempe d’une fonte blanche qui contient 17% Cr. Cette
fonte a été caractérisée brute et traitée a des températures de 900, 1000 et 1150 ° C pendant une
durée qui varie entre 5 min et 8 h. Chaque échantillon a été trempé a I'eau immédiatement apres
avoir éte sorti du four. Il a été constaté que la plupart des carbures secondaires qui précipitent
(entre 2 et 30 % du volume de la matrice) précipitent en moins de 2 h pour la température la plus
basse (900 °C). Ces auteurs ont aussi constaté que la fraction volumique des carbures secondaires
augmentait pour les températures de trempe les plus basses dont le maintien de trempe joue
un réle important. Pour le traitement a 1150°C, une tres faible précipitation des carbures se former,
donc la proportion des précipitations des carbure secondaires diminue avec 1’augmentation des

températures.

La formation des précipitations est trés brusque, et peut se produire aux environs d’une minute a
une température entre 950 et 1000°C [63]. Une fois que les carbures formés, le maintien a la
température de trempe augmente le nombre, la taille et la superficie des fractions des précipitations
secondaires. A une température de trempe entre 850°C et 1050°C, la proportion descarbures

secondaires qui se forme dans la matrice est entre 9,5 et 12 % [62].
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Ainsi les auteurs [63], ont trouvé qu’apres les traitements de trempe, que les carbures secondaires
précipitent dans le constituant dendritique (figure 11.14). Le taux de précipitation dépend de la
solubilité solide du carbone et des éléments d'alliage (principalement le chrome) dans la phase
primaire. Par conséquent, la quantité de précipitation secondaire du carbure est liée de la
composition chimique et de la température de traitement. Pour les fontes au chrome a I'état brut,
les dendrites austénitiques sont saturées en chrome, carbone et en autres eléments d'alliage. Aux
températures plus élevées auxquelles se produisent les traitements, la solubilité solide de ces
éléments dans l'austénite est trés réduite. Cependant, lorsque la température de traitement

augmente, les limites de solubilité du chrome et du carbone augmentent.

Figure I1.14. Microstructures de la fonte aprés traitement thermique pendant4 h a:
(@) 1298°K ; (b) 1348° K ; (c) 1423°K + triple traitement de revenu a 473° K [64].

La figure 11.15 [59] illustre les résultats obtenus pour la fraction volumique des carbures
secondaires précipités en fonction de trempe pour chacune des températures étudiées. A la
température de 900 °C, les précipitations commencaient aux environs de 10 min et une fraction
volumique de 2% a été mesurée ; apres 8 h de traitement, la fraction de volume est d'environ 27%.
A 1000 °C, les précipitations étaient plus rapides, de 2% a5 min jusqu'a 21% a 10 min, de 10 min
a 8 h et la fraction volumique était d'environ 22 %. La fraction volumique totale a précipité dans
les 10 premiéres minutes, ainsi le grossissement de certains carbures et la dissolution d'autres se

sont produits.
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Figure I1.15. VVolume de carbures secondaires précipités en fonction du temps de trempage lors

de la déstabilisation pour chacune des températures étudiées [58].

Des auteurs [64] Ont indiqué que dans une fonte au chrome qui contient 2,7% C, 14,55% Cr,
2,20% Mn et 0,93% Ni, avec un traitement de trempe a une température 950°Cpendant 2 h pour
garantir la précipitation des carbures secondaires et le carbure M+Cs, ainsi le refroidissement dans
I'nuile a permis la transformation de I'austénite en martensite. Le but principal pour le déroulement
de cette transformation est la diminution de la teneur de carbone et de chrome dans I'austénite due
a l'apparition des carbures secondaires qui a conduit a une augmentation de la valeur des Ms, la
fraction volumique de l'austénite non transformee était de 64,9 %. La trempe de la fonte au chrome
ne garantit pas la transformation complete de l'austénite en martensite, ce qui résulte 1’existence
d'austénite résiduelle dans la matrice. Le refroidissement a l'air ou dans I'eau ne garantit pas
I'achévement de la transformation de I'austénite résiduelle en martensite, la température TM:s est
sensible a la vitesse de refroidissement, elle s'éléve a 128°C pour le refroidissement a I'air, elle est
de I’ordre de 62°C pour le refroidissement dans I'eau et 20°C pour le refroidissement dans l'azote

liquide [65].
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11.4.6.2. b. Traitement thermique de revenu
Apreés le traitement thermique de déstabilisation, la structure martensitique peut comprend jusqu'a
35% d'austénite, le revenu est utilisé pour réduire la proportion d’austénite résiduelle. Ce traitement
thermique se fait a des températures entre 200 et 600 ° C durant 2 a 6 heures [66].
Plusieurs réactions se produisent au cours le traitement de revenu [67] :

- La précipitation secondaire du carbure ;

- Laréaction eutectoide (y —» a + carbure d'alliage) ;

- Formation de perlite (a + M3C).
Habituellement, la réaction préférable est celle qui génere une précipitation secondaire, les réactions
réelles qui se produisent dépendent de la durée, de la température du traitement et de la composition
chimique des matériaux.
L’action de traitement de revenu sur la dureté et 'austénite résiduelle dans la fonte au chrome
contenant du Mo a été étudiée par Inthidech et autres [68]. Ces auteurs ont mesuré la dureté et la
fraction volumique de l'austénite résiduelle (Vy) d’une fonte contenant 16-26 % Cr et 1,2-3% Mo a
I’état brut de coulé et traité. A 1'état brut, la dureté a diminué progressivement par contre Vy a
augmenté considérablement lorsque la teneur en Mo augmentait. A I'état traité, la dureté augmente
puis abaisse avec 1’augmentation du temps de maintien. La dureté apres le revenu est influencée par
le temps, la température de maintien et la composition chimique. Au cours du maintien, les carbures
secondaires précipitent dans l'austénite. Par conséquence, les teneurs en C et en Cr dans l'austénite

résiduelle sont réduites, I'austénite se transforme en martensite pendant le refroidissement.

Fernandez et autres [69] ont montré que la résistance a I’usure des fontes blanches a faible et a haute
teneur en carbone aprés un traitement thermique a 500°C est meilleure, au cours du revenu, les
carbures ont été précipités dans la matrice.
On peut conclure que le traitement thermique de la fonte au chrome est performant en fonction du
résultat obtenu pour les objectifs suivants [70] :

- Formation de la martensite et élévation de la dureté ;

- Faible proportion en austénite résiduelle ;

- Absence de perlite dans la microstructure finale.
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11.4.6.2. c. Traitements cryogéniques

Ces types des traitements sont utilisés suite des traitements thermiques de déstabilisation pour
transformer l'austénite retenue dans la structure de la matrice. Ils consistent a un refroidissement
a des températures sous-ambiantes c’est-a-dire, une température inférieure a la tempeérature de
finition de la transformation martensitique (Ms). Le traitement cryogénique est un traitement
permanent, peu colteux et unique, qui affecte toute la section du composant, contrairement aux
revétements [71]. Au cours de ce traitement la transformation de l'austénite en martensite est
presque compléte et la formation de tres fins carbures dispersés dans la structure martensitique
trempée [72].

Wanga et autres [73] ont étudié les effets d'un traitement cryogénique sur la microstructure et les
comportements a ’usure et a l'abrasion de la fonte 16%Cr, 1%Mo et 1%Cu traitée par un
traitement thermiquement. Les résultats montrent que le traitement cryogénique permet de réduire
le taux d'austénite résiduelle aprés un traitement thermique de déstabilisation, mais ne peut pas
transformer complétement l'austénite résiduelle, le traitement cryogénique peut améliorer
considérablement la dureté et la résistance a I'abrasion de la fonte a haute teneur en chrome. Durant
le traitement de déstabilisation puis du traitement cryogénique, la quantité de carbure secondaire
précipité, M23Cs, était supérieure a celle du refroidissement par air. Des carbures secondaires fins,
sont formés pendant le traitement cryogénique, par conséquent l'augmentation de la dureté
apparente et de la résistance a l'usure.

La figure 11.16 illustre les micrographies de I'échantillon traité par cryogénie et non traité apres
traitement de déstabilisation a 1000 ° C pendant 30 minutes. Comme montré dans les
microstructures, les carbures secondaires pendant le traitement thermique, ces carbures
secondaires apparaissent comme parties sombres en microstructure. Les carbures secondaires sont
répartis de maniére plus homogeéne dans I'échantillon traité cryogénique que dans I'échantillon non

traité. Apres le traitement cryogénie, la proportion de martensite dans la matrice a augmenté.
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Figure I1.16. Microstructure de la fonte au chrome dans différents états traités

thermiquement (a) refroidissement par air (b) traitement cryogénique apres traitement
de déstabilisation a 1000 °C [74].

I1.4.7. Comportement d'usure abrasive des fontes a haute teneur en chrome

Ce type d’usure, est dii a la pénétration de particules dures d’un contre-corps dans la surface plus
tendre d'un solide en contact glissant. L’usure est un endommagement d’une surface, qui est due
a une perte de matiere suite aux sollicitations relative entre cette surface [74].

La nature et le degré d'usure abrasive qui se produisent dépendent d'un certain nombre de facteurs,
tels que : la microstructure de la surface, le type d'abrasif, le mouvement relatif, la charge et tous
les effets chimiques ou thermiques qui peuvent étre impliqués. Ces facteurs agissent de maniére
combinée pour produire un systéme tribologique complexe.

Pour faciliter I'étude des systemes d'usure, trois classifications d'usure abrasive ont été suggérées
: Abrasion par broyage, abrasion par grattage et I'abrasion par arrachement [75]. Les principales
caractéristiques de chacune de ces classifications sont présentées dans le tableau 11.2. Une autre
définition couramment utilisée est celle de I'abrasion a deux et trois corps. L'abrasion a trois corps
représente le cas ou des particules abrasives sont bloquées entre la surface d'usure et un contre-
corps, et se déplacent par rapport aux deux. L'abrasion a deux corps représente le cas ou un abrasif
libre se déplace sur une seule surface d'usure, ou lorsqu'une partie du contre-corps frotte la surface

d'usure. L’abrasion a trois corps produit une usure plus faible que I'abrasion a deux corps.
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Tableau I1.2. Caractéristiques et principales caractéristiques des classifications de l'usure [76].

_ Abrasion par Abrasion par
Abrasion par grattage
broyage arrachement
Taille des
particules Petit Petit & moyen Grand
abrasives
Niveaux de Faible Haut Trés éleve
stress
FractL_Jre Non Oui Oui
abrasive
Broyage de sable, o Broyeurs a machoires,
] Moulins a billes et A
manutention de . _ dents d'excavateur, tétes
Griaux tel a barres, disques de dodet. tétes de b
matériaux tels que e godet, tétes de broyeur
Exemples i debroyage. .
pompes a boue. amarteaux.

11.4.7. 1. Types d’usure

L'usure est un processus complexe caractérisé par des phénomenes difficiles a décrire de maniere

explicite, déclenchant une émission des débris avec perte de masse, de cotes, de forme, et

s'accompagnant des transformations physiques et chimiques des surfaces.

Différents types d'usures sont observés, notamment l'usure par abrasion, l'usure par adhésion,

l'usure par fatigue, l'usure par frottement, et d'autres formes liées a des environnements

spécifiques, comme l'usure par cavitation qui se produit en présence de liquide

Usure abrasive
Ce type d’usure abrasive est le déplacement de maticre, produite par des particules dures. Ces

particules dures peuvent se trouver insérées dans 1’une des surfaces (figure I11.17.a) ou entre les

deux surfaces en mouvement relatif (Fig 11.17.b)
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Figure I1.17. Mécanisme d’usure abrasive a (a) deux corps, (b) d’usure abrasive a trois corps et
(c) d’usure adhésive [77].

Usure par adhésion
Pour ce procédé le mécanisme d’adhésion (figure I1.17.c) est une usure par transfert de matiére
d’une surface sur 1’autre pendant leur mouvement relatif, dd a un processus de soudure en phase

solide. La matiere d'une piece est transféree sur l'autre pendant le mouvement.
Usure par frottement

L’endommagement en cours de service des piéces mécaniques est 1’une des causes du frottement
de surfaces, en mouvement. L’usure des surfaces en frottement qui en résulte se manifeste le plus
souvent en cours de fonctionnement, par une évolution de température, des modifications
géométriques, des transformations physico-chimiques ou encore par des enlevements de matiére.
Elle résulte du frottement en cisaillement des microsoudures ou des jonctions formées entre deux
aspérités en contact direct métal-métal, et s'accompagne d'un échauffement local des surfaces
métalliques. Cet échauffement, perceptible visuellement, se manifeste par I'apparence des
empreintes d'usure. Le frottement se manifeste le long d'un plan (voir Fig. 11.18) ou émergent les

aspérités tronquées présentes sur les deux surfaces.

_

ﬁ

Figure I1.18. Schéma décrivant une usure par frottement [78].
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Usure par fatigue
Le phénomeéne d’endommagement des surfaces par fatigue de contact se manifeste lorsque les
couches superficielles sont soumises a des contraintes répétées ou alternées qui conduisent a
I’amorgage des fissures. Les détériorations apparaissent sous forme des piqdres, fissures, écaillage
et s’accompagnent de modifications structurales. Les avaries par fatigue ou petits débattements se

rattachent a ce type de mécanisme, (Fig. 11.19).

Roulement pur Roulement avec glissement

Figure 11.19. Mécanisme d'usure par fatigue [78].

Usure par diffusion (physico-chimique)
La propagation de matiére de 1’outil vers le copeau est un phénoméne d’usure qui ne peut se
provoquer qu’a des températures élevées. Les températures élevées se manifestent Ia ou le copeau
frotte contre l'outil. Ces températures, permettent de donner suffisamment d’énergie
(augmentation de température) aux atomes pour que ceux-ci puissent migrer de 1’outil au copeau.
Ce processus est aussi grandement accentué par les phénomenes d’affinités chimiques que 1’on

peut avoir entre les atomes de la matiére usinée et les atomes de 1’outil (Fig. I11.20).
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Figure 11.20. Processus d'usure par diffusion [79].

11.4.7. 2. Test d'usure des fontes au chrome
Les essais d'usure sont utilisés & deux niveaux. Il s'agit de :

- Evaluer la performance relative a l'usure de divers matériaux ;

- Déterminer l'usure d'un composant particulier.
Les tests d’usure en laboratoire et sur le terrain sont appropriés pour évaluer la performance
relative & l'usure de divers matériaux, tandis que seuls les essais sur terrain conviennent pour
déterminer l'usure d'un composant [80]. Les avantages des essais en laboratoire et sur le terrain

sont indiqués sur le tableau 11.3.

Tableau 11.3. Avantages et inconvénient des tests d'usure dans le laboratoire et sur terrain [81].

Essais sur terrain Tests en laboratoire
Avantages - Représenter la situation réelle ; | -Peu colteux ;

- Les données sont absolues -Rapide ;

et directement applicables. -Meilleur contrdle des variables.
Inconvénients - Coliteux ; -Les données ne sont pas comparatives ;

- Prend du temps ; o )

- Peu de contréle des variables. “Ne retablit - pas - completement le

systeme d'usure.
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11.4.7. 3. Influence de la microstructure sur I'usure de la fonte au chrome

Differents facteurs influent sur le comportement mécanique et la résistance a I'usure abrasive d'un
matériau. Pour un systeme type d'usure donné (charge, type d'abrasif, etc.), la microstructure de
I'alliage joue un rble important en influengant la résistance a l'usure. Dans ces fontes, la

microstructure peut étre modifiée par les éléments d’additions et les traitements thermiques.

Effet des carbures eutectiques sur les performances d’'usure des abrasifs
Pour les alliages de la fonte blanche hypoeutectiques, les carbures eutectiques peuvent constituer
entre 20 et 35 % de la microstructure, et on les reconnait comme les eéléments principaux de
I'excellente résistance a l'abrasion de ces alliages par rapport a d'autres matériaux. Plusieurs
facteurs, tels que le type, la dureté du carbure, la fraction volumique et I'orientation de la matrice

entre les carbures, influent sur la résistance a I'abrasion de la fonte blanche.

L’influence du type de carbure et de la dureté est évidente si I'on compare, la dureté des carbures
présents dans les fontes au chrome et les matériaux abrasifs genéralement utilisés dans les tests de
laboratoire (tableau 11.3). Ces fontes sont généralement usées pour les tests de laboratoire (tableau
11.4).

Le carbure eutectique M7Cs a une dureté supérieure a celle du le quartz, il est considéré comme
représentatif des abrasifs les plus courants rencontrés dans le service de I'industrie des minéraux
[81]. On peut donc s'attendre a ce qu'ils présentent une excellente résistance a l'usure a ces abrasifs.
L’ajout de niobium et de vanadium aux fontes au chrome est pour former des carbures encore plus

durs. Ces types de carbure améliorent la résistance a l'abrasion et la dureté [82].
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Tableau 11.4. Dureté des matériaux abrasifs par rapport a la dureté des constituants

microstructuraux de la fonte blanche [82].

Materiaux abrasifs Dureté HV | Constituant microstructural
Carbure de silicium 2800 Carbure de vanadium
2500-2600
Corindon (Al203) 1200-1800 | Carbure de type M7C3
1060-1240 | Carbure de type MsC
Grenat 900 -
Quartz (silice) 900-1280 | Martensite a haute teneur en carbone
770-800 | Austénite
350-400

Corindon : oxyde d'aluminium extrémement dur, utilisé comme abrasif

Une influence importante de la fraction volumique des carbures eutectiques (M3C ou M+C3) sur la
résistance a l'usure. De plus, la microstructure de la matrice martensitique ou austénito-
martensitique renforce les carbures eutectiques, minimisant la fissuration et ’arrachement pendant
I'usure. Les carbures secondaires qui précipitent dans les régions de la matrice des fontes au

chrome ont aussi une influence sur le comportement a I'abrasion [83].

Habituellement, ’amélioration de la résistance a l'abrasion est liée avec une diminution de la
ténacité, a cause de la teneur de carbure eutectique. Cependant, afin d’améliorer les propriétés et
d'obtenir des combinaisons optimales de la résistance a I'usure, I’ajout des éléments d’alliage et/ou
les traitements thermiques peuvent modifier la microstructure et améliorer lescaractéristiques

mécaniques [83].

Les auteurs [83] ont montré que I’alliage qui contient 2,06% de Nb offre le meilleur compromis
entre la résistance a l'usure et la ténacité a la rupture par rapport a la fonte de base. Cet alliage
présente une ténacité dynamique a la rupture et une résistance a l'usure par abrasion supérieure a
celle de I’alliage Fe-Cr-C de la base (brut de coulée). En raison de leur morphologie
caractéristique, les carbures NbC présentent une résistance a l'usure et une ténacité élevée a celle

des carbures M+Cs.
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Les conditions d'abrasion a faible contrainte, I'augmentation de la CVF améliore la résistance a
I’abrasion [79]. Dans les essais d'usure utilisant la silice (Si02) comme abrasif, les régions de la
matrice s'usaient, laissant les régions de carbure eutectique. La résistance a l'usure diminuait

lorsque la CVF augmentait [64].

L’influence des abrasions, comme le carbure de silicium et 1'alumine, la matrice et les carbures
sont uses par les particules abrasives. L'usure des carbures est cependant plus lente en raison de
leur plus grande dureté. Si ’usure est importante dans la matrice (de sorte les carbures ne

supportent plus les conditions d’usure).

Par conséquent I’'usure habituellement est contr6lée par le taux des carbures usés. La
transformation de la structure de la matrice par le traitement a un effet important, car le réle de la

matrice de ce cas est de fournir un support mécanique aux carbures.

Quand les abrasifs durs tels que I'alumine ou le carbure de silicium sont utilisés, I'augmentation

du CVF peut conduire une faible amélioration et méme une diminution de la résistance a l'usure.

On peut obtenir une résistance a l'usure par abrasion et une ténacité aux chocs optimisées dans une

microstructure qui présente les caractéristiques suivantes [84] :

- Carbures durs dans une matrice qui a une fraction élevée de martensite,
- Répartition homogene des carbures,
- Bonne cohésion entre les carbures et la matrice.
L'orientation des carbures eutectiques a une influence sur les performances d'usure, la plus grande

résistance a l'abrasion se trouve dans les structures.

La fraction volumique des carbures (CVF) a été quantifiée, I'influence de 0,5%- 1,0% de niobium
sur la structure d'une fonte au chrome, a 26% Cr et 2,8% C et traité thermiquement, a été étudiée
[62]. Les carbures de NbC ont empéché la diminution de la dureté en raison de I'abaissement de la
CVFdans la fonte traitée thermiquement. La dureté de la fonte a matrice principalement
austénitique est plus sensible aux variations de CVF que celle de la fonte a matrice principalement

martensitique.
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Les auteurs X.H. Tanga et autres [82] ont déterminé que la resistance des fontes au chrome a
I'usure abrasive a été fortement influencée par la concentration de carbone. Les tests d'usure
abrasive ont présenté que la résistance a l'usure était dominée par la concentration de carbone,
qui avait une valeur critique comprise entre 2 et 3 %. Les fontes au chrome se présentaient sous

la forme d'hypoeutectique qui manifestaient une résistance a lI'usure abrasive plus faible.

L’efficacité de la résistance a 1'abrasion des carbures était plus que la matrice dans les fontes
blanches, car, surtout, la dureté des carbures M7C3z (1200-1800 HV), était supérieure a la dureté
de I'abrasif utilisant le quartz (900- 1080 HV).

De plus, les carbures secondaires qui précipitent dans les fontes au chrome influencent également
sur le comportement a I'abrasion [48]. Ces fins carbures secondaires peuvent augmenter le support

mécanique des carbures eutectiques.

Ortega. P et autres [85], ont étudié 1’effet de différents traitements thermiques sur la matrice et les
propriétés mécanique (dureté, résistance a I'usure par abrasion) d’une fonte alliée au chrome qui
contient 22% de chrome et 3% de carbone. La résistance a l'usure est liée directement aux
propriétés de la matrice, l'augmentation de la dureté et de la résistance a I'usure est proportionnelle
a l'augmentation de la microdureté de la matrice (puisque la fraction volumétrique des carbures

eutectiques n'est pas modifiée par les traitements).

Des valeurs de microdureté plus élevées par rapport a la fonte de base, a cause de la combinaison
de trois facteurs :

- Une fraction volumétrique plus élevée de carbures secondaires ;
- Une quantité plus élevée de carbures précipités de la surface ;

- Une quantité plus faible d'austénite résiduelle dans la matrice.

Effet de la structure de la matrice sur les performances d'usure abrasive

Des interprétations sur les effets des caractéristiques du carbure sur la résistance a l'abrasion, il
apparait que le réle principal de la matrice est de fournir un support mécanique aux carbures[59].
Cependant, le role de la matrice est plus complexe. L’influence de la matrice des particules
abrasives, le role de la matrice est simplement d'assurer un support mécanique. Cependant, si la
matrice n'est pas protégée et elle est éliminée par le processus d'abrasion, les carbures peuvent

devenir non supportés et usés.
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La fonte au chrome a une résistance a l'usure relativement bonne par rapport a d'autres matériaux,
mais le niveau de résistance varie en fonction du type de microstructure et de la fraction
volumétrique des carbures primaires dans la fonte. Ainsi, il est important d'étudier I'influence de
ces micro-constituants sur la résistance a l'usure. Selon le type de microstructure et les tests

d'usure abrasive utilisés, les résultats peuvent différer [87-88].

Aussi, Sarac et autres [61], ont étudié l'usure abrasive de la fonte au chrome brute de coulée et
traitée thermiquement. Les resultats sont expliqués a partir de la microstructure, la dureté et la
rugosité de surface. Le taux d'usure et la dureté de la fonte brute de coulée étaient relativement
faibles. Aprés traitement thermique, une résistance a l'usure et une dureté plus élevee ont été
obtenues grace aux carbures primaires fins et allongés, a une quantité excessive de carbures

secondaires et a la matrice martensitique formée.

11.4.7. 4. Effet d’élément d'addition sur la résistance a I'abrasion

L’étude de la structure est la caractéristique du matériau la plus critiqgue pour déterminer la
performance d'usure d'un matériau. L'effet des éléments d’alliage sur la résistance a l'usure est
mieux compris lorsqu’on considére I'effet de ces éléments d'alliage sur la microstructure. Les
changements de la teneur d’alliage qui ont un peu d'effet sur la microstructure ont généralement
un effet sur le comportement a l'usure. Le carbone est 1’élément le plus essentiel. Le réle important
du carbone est de déterminer la CVF qui se forme. L'augmentation de la proportion de carbone

associée a une résistance plus élevée a l'usure, a cause de I'augmentation de la CVF [54].

L’addition de molybdéne aux fontes au chrome a permis d'augmenter la résistance a l'usure[42],
principalement en raison de la capacité du Mo a former un carbure de type M.C. L'addition
d'éléments tels que le niobium, le vanadium [33-88], et le titane [37], favorisent la formation des
carbures durs, ce qui améliore la résistance a I'usure. Ces éléments peuvent également affiner la

microstructure.

Les auteurs C. Scandian et autres [89] ont étudié I’effet de la teneur de chrome (6% a 32%) et du
molybdéne (0%-9%). Les résultats d'usure montrent que la microstructure de la matrice a une forte
influence sur la résistance a l'usure par glissement, dépend de la proportion de Mo, la perte d'usure
est importante. Lorsque la teneur de Mo augmente, la fraction volumique des carbures M.C
augmente aussi, cependant la dureté est meilleure ; la fraction volumique des carbures M7Careste

inchangée mais leur taille grandie.
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Ainsi, Tupaj. M et autres [90]. Ont apprécié que les carbures secondaires produisent un
appauvrissement dans l'austénite de carbone et les éléments d’alliage (Cr, Mn, Mo), formant des
carbures durs ce qui provoque une élévation de la température de la martensite de départ des Ms.
Par conséquent, I'austénite au cours de la trempe et lI'austénite résiduelle au cours du revenu et du
refroidissement rapide peuvent facilement étre transformée en martensite, ce qui entraine une

augmentation de la dureté et de la résistance a I'usure.

Des auteurs [66] ont étudié le mécanisme d'usure de la fonte au chrome aprés 1’ajout des éléments
d’addition et apres le traitement de trempe, ces auteures ont examiné le coefficient de frottement
en fonction de temps réel, les résultats sont exposés sur la figure 11.21. Les conclusionsindiquent
que le coefficient de frottement de la fonte se compose de deux périodes : la premierepériode de
rodage et la deuxiéme période de stabilité [91]. Lors de la phase initiale de rodage de l'usure par
glissement a sec, le coefficient de frottement en temps réel passe rapidement de 0 a unpic
important, cette augmentation et d0 a la surface de contact entre I'alliage et la bille utilisée. Avec
I’augmentation du temps de glissement, la trace d’usure et la rugosité formée sur la surfacedes

échantillons se stabilisent [92].
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Figure 11.21. Coefficient de frottement de la fonte étudiée traité thermiquement a 1050 °C
[66].
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Concernant la fonte blanche Fe-Cr-C alliée au niobium et au vanadium, les facteurs qui influent
sur la résistance a l'abrasion sont : la microstructure qui affectait la fraction volumique des
carbures, la taille des phases présentes dans la structure (une taille plus petite et des dendrites
d'austénite primaire), c'est-a-dire la distance moyenne entre les particules de carbure, causée par
l'augmentation de la proportion en niobium et en vanadium dans l'alliage, a mieux protégé la

matrice contre 1’usinage directe par les particules abrasives.

La figure 11.22 (a) - (c) montre I'observation de la surface usée des alliages avec des différentes
proportions de Nb. Dans cette figure, la surface usée de I'échantillon ayant la plus faible teneur de
Nb, figure 22 (a), était caractérisée par des rainures profondes par rapport aux rainures peu
profondes des deux autres échantillons, figure 22 (b), (c). Ces rainures, illustrées dans la figure
sont dues a la déformation importante de la surface par une charge élevée de (150 N) pendant le

test d'usure.

(a) (b) (c)

Figure I1.22. Surface usée des trois échantillons de la fonte au chrome contenant (a) 1,35 ; (b)
2,14 et (c) 2,9 % de Nb a une charge de 150 N [93].
L'effet d’addition de Nb sur la microstructure, les propriétés mécaniques et la résistance a

I'usure des fontes alliées au chrome donne les résultats suivants [88] :

- La morphologie des carbures de NbC (MC) change avec l'augmentation de la teneur de
niobium dans l'alliage ;
- La fraction volumique des carbures eutectiques diminue avec 1’ajout du Nb, a cause
de la perte d'une partie de carbone dans la formation de particules de NbC ;
- L’ajout de Nb engendre une augmentation de la dureté di au renforcement de la
matrice avec des particules dures de NbC.
La résistance a l'usure des fontes au chrome dépend du type, de la morphologie, de la quantité et
de la distribution des carbures eutectiques dans la microstructure, ainsi que de la nature de la

matrice formée [94-95].

49



EEEEEEEEEEEEEEEEEEEEEE

TECHNIQUES
EXPERIMENTALES




Rim Chaima TOUHAMI - Thése de Doctorat LMD — 2023 | METHODES EXPERIMENTALES

1. TECHNIQUES EXPERIMENTALES

I11 .1. Coulée des échantillons

Les échantillons étudiés sont élaborés dans un four a induction industriel au niveau de la fonderie
de Tiaret (ALFET). Ces derniers sont obtenus a partir d’une fonte alliée au chrome (brute de
coulee).

Les échantillons ont été coulés dans des moules en sable a résine furanique. Le protocole utilisé
pour I’ajout des ¢léments d’alliage consiste a couler des prises d’essais dans des creusets
préchauffés préalablement, dans lesquels des teneurs des ferro-alliages sont calculés et introduits
avant la coulée en moule. Les éléments ajoutés sont le manganese, le niobium, le molybdéne. La
figure présente le protocole expérimental utilisé pour 1’obtention des échantillons destinés pour

cette étude et la figure 111.2 expose le schéma de moule des éprouvettes utilisé.

Four a induction
industriel

Poudre de «—— Fonte
fen‘o-alliages\ au chrome
(Mn, Nb, Mo)

«— creusets préchauffés
préalablement

\
y

Fonte au
chrome alliée

100 ©

Figure I111.1. Schéma de protocole de coulée des éprouvettes.
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Figure 111.2. Schéma de moule des éprouvettes.

I11.2. Analyse chimique

Pour déterminer la composition chimique de notre matériau, nous avons utilisé la spectrométrie. Le
tableau I11.1 représente la composition chimique du matériau étudié. Cette analyse montre que le
matériau utilisé dans cette étude est une fonte hypo- eutectique alliée contenant 14% de chrome,

2% de carbone et 0.5% de manganése.

Tableau I11.1. Composition chimique de la fonte étudiée :

Eléments C Cr Mn Mo Nb S P
% 2.07 14.82 0.54 0.07 0.02 0.07 0.05

111.3. Traitements thermiques
Les traitements thermiques peuvent étre utilises pour améliorer 1’évolution microstructurales ainsi
les propriétés globales de la fonte au chrome. La transformation de I'austénite en martensite se
produit dans la matrice, a la suite, la présence des carbures secondaires et leurs morphologies

peuvent étre controlées par 1’application d’un traitement thermique approprié.

Dans ce travail, nous ne nous sommes pas limités aux traitements thermiques entrepris au niveau
industriel, (température de trempe 980°C), deux autres températures d’austénitisation sont
adoptées (930°C et 1030°C), suivies par un traitement de revenu.

L'objectif est de maintenir le plus de conditions possibles malgré les variations de la composition

chimique. via I’ajout de différents types d’éléments d’addition (Mn, Nb et Mo).
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111.3.1. Trempe

Ce type de traitement consiste @ maintenir a une température entre 920 et 1060°C pendant 1 & 6
heures.

Certains chercheurs [57], ont indiqué que La présence des carbures secondaires et leurs
morphologies peuvent étre contrdlées par I’application d’un traitement adopté et ses parametres
qui influent sur les propriétés mécaniques. Dans ce travail le cycle de traitement consiste a un
chauffage a 930,980 et 1030°C dans un four tubulaire pendant 3 heures ensuite on a réalisé un

refroidissement rapide a 1’air comprimé (Fig. 111.3) schématise les cycles employes.

Température ("’C]ld L

1030°C 4

080°C |-

930°C -+
Trempe a
I"air soufflé

! I| >
2 3 Temps (h)

Figure 111.3. Cycles des traitements de trempe utilisés.
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111.3.2. Revenu

Aprés le traitement thermique de trempe, la structure martensitique peut contenir jusqu'a 35%
d'austénite, ce traitement est appliqué pour réduire la teneur d’austénite résiduel. Ce dernier a été
fait & des températures comprises entre 200 et 600 ° C pendant 2 a 6 heures [66]. Pour notre étude
les échantillons ont étés chauffés a une température de 250°C durant 2 heures. La figure 111.4

illustre le cycle de revenu employé.

&
Température (°C)

250°C

250°C

Refroidissement
dans le four

S s«

) Temps (h)

Figure 111.4. Cycle de traitement de revenu réaliseé.

I11.4. Caractérisation microstructurale

Afin de caractériser les microstructures de la fonte au chrome en étude, deux techniques
d'observation principales ont été sélectionnées : la microscopie optique et la microscopie
électronique a balayage (MEB) équipée d'un systeme E.D.S. Les échantillons avant I’observation

ont subi une préparation métallographique suivie par une attaque chimique.

111.4.1. Métallographie optique

Pour I’analyse de la microstructure, nous avons procédé a un examen métallographique sur un
microscope optique type « Nikon Eclipse LV 150 » doté d’une caméra « SD-Fi2 » avec un logiciel
d’acquisition « NIS-Eléments D » (Fig. II1.5). Avant I’observation a la microscopie optique et au
MEB, les échantillons ont subi une préparation de surface qui consiste a un polissage mécanique

au papier abrasif de différentes granulométries : 120, 300,500, 800,

53



Rim Chaima TOUHAMI - Thése de Doctorat LMD — 2023 METHODES EXPERIMENTALES

1000, 1400 et 2400 suivis d’une finition a la pate diamantée a 3 um pour révéler la microstructure.

Une attaque chimique avec 4% du nital, durant 2-3min.

Figure 111.5. Microscope optique utilisé pour les essais métallographiques.

111.4.2. Microscopie électronique a balayage et Microanalyse X (MEB — E.D.S)

Au cours de cette étude, les microstructures ont été observées par deux types des microscopes
électroniques a balayage. Le premier de type « JEOL JSM-6610LA » équipé d'un dispositif de
microanalyse E.D.S (Energy Dispersive System) et d'un détecteur d'électrons rétrodiffusés au
niveau de l'université d’Oran (figure I11.6.a), le deuxiéme de type « QUANTA 250 » doté d’une
caméra et d’un logiciel de traitement d’image et équipé d'un dispositif de microanalyse EDS
(EDWARDS PV25MK) (figure 111.6.b) au niveau de I’école national supéricure des mines et
métallurgie (ENSMM Annaba).
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Figure 111.6. MEB utilisé pour les essais métallographiques : a. JEOL JSM-6610LA, b.
QUANTA 250.

I11.5. Diffraction des rayons X

La diffraction des rayons X constitue une méthode d'analyse sans endommagement pour
I’identification. Cette caractérisation consiste a applique un rayonnement de la longueur d’onde
des rayons X (0.1< 2 < 10nm) sur un échantillon. L'analyse des spectres obtenus permet d'identifier
les différentes phases. Pour cette analyse, deux diffractométres sont utilisés, I’un au niveau de
I'université de Biskra de type « BRUKER D8 ADVANCE » avec une anode monochromatique «
Cu-Ka radiation » de longueur d’onde A = 0.15406 nm. Le deuxi¢me diffractométre utilisé est au
niveau de 'unité de recherche des matériaux avancés (URMA) (Fig II1.7) avec une longueur
d’onde 5-120 et un pas de 0.02. Le logiciel Hight score a été utilisé pour I’analyse quantitative des

spectres de diffraction.
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Figure 111.7. Diffractomeétre de type « BRUKERDS8ADVANCE »
Université Med Khider Biskra.

111.6. Essais mécaniques

111.6.1. Microdureté
La micro-indentation est une méthode destructive qui permet de déterminer la dureté (résistance

a la pénétration (charge —décharge)). Cette technique consiste a faire pénétrer une pointe de
géométrie connue au sein d’un matériau a étudier sur une faible épaisseur et a suivre I’évolution

de sa pénétration en fonction de la charge appliquée.

L’essai de microdureté est réalisé sur deux microduromeétres : le premier du type « INNOVATEST
» a I’Ecole Nationale Supérieure des Mines et Métallurgie (ENSMM) Annaba (figure I11.8a) et le
deuxiéme, Machine de dureté universelle de type ZWICK 2.5 figure 111.8b) au niveau de
laboratoire de fonderie (LRF) Université Badji-Mokhtar Annaba. Avant 1’essai, les échantillons

ont subi un polissage mécanique a 1’aide du papier abrasif suivi d’une finition a la pate diamantée.
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Figure 111.8. Microduromeétres utilisés

111.6.2. Usure
L’usure est le déplacement et/ou I’enlévement de matiére de la surface frottant d’une picce

mécanique sous 1’action d’aspérités dures fixes.

Pour déterminer la résistance a [’usure du matériau étudié, 1’ensemble des échantillons ont été
testés dans un tribometre de type « csm Instruments TRIOMOMETRE » avec un logiciel TriboX4
(figure 111.9). Le tribometre tourne a une vitesse de 20cm/s avec une distance de 20m a une
température ambiante a une charge de 10N et avec une bille Al2Os. Cet essai est réalisé au niveau a
1’Ecole Nationale Supérieure des Mines et Métallurgie (ENSMM) Annaba. Aprés le test d’usure
les traces d’usure des échantillons testés sont observées a la microscopie optique. Les courbes de

coefficient de frottements ont eté déterminées par le logiciel Origin Lab 2009.
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Figure 111.9. Tribométre utilisé.
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V. RESULTATS ET DISCUSSIONS

IV.1. Analyse chimique
Le tableau IV.1 montre 1’analyse chimique des fontes (A), (A1) et (A2). Dans le cadre de cette
¢tude, nous avons opté pour 1’addition d’éléments d’alliage (Mn, Nb et Mo) en vue d’étudier
I’influence de ces derniers sur les propriétés de la fonte produite par cette fonderie. Dans le tableau
IV.1 La fonte (A) correspond a la fonte de base, la fonte (A1) alliée au niobium et manganese, la
fonte (A2) alliée au manganese et au molybdéne. Le manganese est un élément qui se dissout dans
la matrice pour stabiliser la phase austénitique. Il ne forme donc pas son propre carbure, il occupe
une position de substitution dans le réseau cristallin du carbure M7Cs [18]. Le niobium et le
molybdene sont des éléments fortement carburigénes, leur action sur la microstructure permet une
amélioration nettement perceptible [3]. C’est une fonte de composition hypoeutectique qui se

solidifie selon le systéeme Fe-Cr-C [14].

Tableau 1V.1. Analyse chimique des fonte étudiées.

Echantillons %C %Cr %Mn %Mo %Nb %S % P
A 2.07 14.82 0.54 0.07 0.02 0.07 0.05
Al 2.02 14.7 1 0.07 0.3 0.07 0.05
A2 2.0 15.2 1 0.2 0.03 0.06 0.03
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V. 2. Etude métallographique

IV.2.1. Microscopie optique

Les micrographies optiques des échantillons des fontes au chrome étudiés a 1’état brut de coulée
et apres traitement thermique sont exposées sur les figures 1V.1-1V.11. Ces derniéres illustrent
d’une part I’effet de ’addition du manganése, du niobium et du molybdene et d’autre partl’effet
de la variation de la température d’austénitisation sur 1’évolution microstructurales des fontes

étudiées. Les températures d’austénitisation choisies sont 930°, 980° et 1030°C.

IV.2.1.1. Microstructure de I’état brut de coulée

e Fonte (A)

La figure IV.1 montre la micrographie optique de la fonte de base a 1’état brut de coulée. Nous
observons clairement la formation d’une structure constituée d’une matrice austénitique en
présence d’un réseau de carbure interconnecté s’apparentant a une composition hypoeutectique.
La solidification de cette fonte débute par la formation de I’austénite primaire dite austénite pro-
eutectique. A la température dite eutectique apparait 1’agrégat eutectique de carbure (M-Cs) [14].

La microstructure obtenue est constituée donc d’austénite et des carbures eutectiques.

Figure 1V.1. Micrographie optique de la fonte (A) a 1’état brut de coulée.
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e Fonte (Al)

La micrographie optique de la fonte (A1) a 1’état brut de coulée est présentée sur la figure IV.2.
Elle montre I’effet de I'ajout de niobium et de manganeése a des teneurs respectives de 0,3 % et 1

% sur la microstructure.

Le manganeése, le chrome, et le fer de rayon atomique voisin, entrent dans la formation de carbure
complexe du type M7Cs [18]. Lors de la solidification de la fonte, le manganése se dissout dans
I’austénite jusqu’a sa limite de solubilité¢ et le reste entre dans la composition des carbures
eutectiques. Le Nb permet la formation de carbure de type NbC. Ces carbures sont les premiers a
précipiter lors de la solidification de la fonte et contribuent a I’affinement de la microstructure.
Cet affinement est d0 au fait que ces carbures de type MC jouent le centre de germination de
I’austénite pro-eutectique qui apparaissent dans la microstructure sous forme de précipités de

morphologie circulaire [37].

.@
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Figure 1V.2. Microstructures de la fonte (A1) brut de coulée.
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e Fonte (A2)

La micrographie optique de la fonte (A2) a 1’état brut de coulée est présentée sur la figure IV.3.
Elle montre 1’effet de I'ajout de molybdéne et de manganese a des teneurs respectives de 0,2 % et
1 %. Dans cette partie, on focalise sur I’effet combiné de 1’addition des éléments d’alliage et de la
variation de la température d’austénitisation sur la microstructure de la fonte étudiée. Le
molybdéne est un élément carburigene, il forme son propre carbure de type Mo.C, ce dernier peut
se trouver dans les périphéries des carbures eutectiques M7Cz. Au cours de la solidification le
molybdeéne se dissous dans la matrice et dans le carbure eutectiqgue M7Cz [96], sa formation est
conditionnée par le rapport Cr/C. Le manganese est un élément qui se trouve entre la matrice et
les carbures M7Cs. Il entre en substitution dans certains atomes de chrome ou de fer dans de la
fonte a haute teneur au chrome. Au cours de solidification le manganése stabilise la phase
austénitique jusqu'a la limite de solubilité, il entre dans la formation des carbures eutectiques M+C3
[18].

~. 0 Austénite
~_ Primaire -
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Figure 1V.3. Microstructure de la fonte (A2) brut de coulée.
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1VV.2.1.2. Microstructure de I’état traité

e Fonte (A)

Les figures IV.4, IV.5 et V.6 présentent la microstructure des échantillons de la fonte (A) traitée
a 930°C, 980°C et 1030°C respectivement. Ces micrographies mettent en évidence presque le

méme type de microstructure avec la présence de fines particules sur I’ensemble de la matrice.

La figure IV.4 représente la micrographie optique de la fonte (A) traitée & 930°C sur laquelle on
note la présence de précipitations secondaires distribuées d’une maniére homogene sur la surface
de la matrice. Ces précipitations apparaissent avec une morphologie hétérogene allant de la forme
allongée a la forme sphérique. Se basant sur la composition chimique de la fonte de base et sur
I’effet du traitement thermique, ces précipitations a notre avis sont des carbures complexes de type
M7Ca.

L’augmentation de la température d’austénitisation a 980°C tel que montré sur la micrographie
IV.5, fait apparaitre une microstructure du méme type de microstructure caractérisée par une
précipitation secondaire plus prononcée que pour la fonte traitée a 930°C. Les carbures
secondaires de forme allongée ont disparu et laissé apparaitre des précipitations plus au moins
arrondies distribuées de maniére homogene sur I’ensemble de la surface de la matrice. Le
traitement thermique employé n’a pas affecté les carbures eutectiques M7Cs qui demeurent stables.
L’observation de la microstructure révele la présence de plages claires dans les zones de
I’eutectique. Ces plages étant a la base de 1’austénite issue de la transformation eutectique, ne

peuvent dans ce cas qu’étre de I’austénite résiduelle.

La microstructure de la fonte (A) traitée a 1030°C est présentée sur la figure IV.6. L’effet de la
température d’austénitisation est nettement montré sur la figure 1V.6, des précipitations plus fines
et plus arrondies que celles obtenues sur la fonte traitée a 930 et 980°C, apparaissent distribuées
d’une maniere homogene sur ’ensemble de la surface de la matrice. On note aussi 1’absence

d’austénite résiduelle méme dans les plages eutectiques.
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Figure IV.6. Microstructures de la fonte (A) traitée a 1030°C.
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e Fonte (Al)

Les micrographies optiques de la fonte au chrome alliée au manganese et au niobium (Al) a des
teneurs égales a 1 %, et 0.3 respectivement traitées a 930°C, 980°C et 1030°C sont indiquées sur
les figures 1V.7 - IV.9. Dans cette partie, on focalise sur I’effet combiné de 1’addition d’éléments
d’alliage et de la variation de la température d’austénitisation sur la microstructure des fontes
étudiées.

Les traitements thermiques appliqués entrainent une précipitation de carbures secondaires. Le
sieége de cette précipitation est localisé au niveau de la matrice. Les carbures eutectiques ne sont
pas affectés par les traitements thermiques, ils demeurent inchangés. Comparativement a la fonte
(A), on remarque que la variation de la teneur en manganése a 1% et 1’ajout de 0.3% de niobium
ont contribué a une homogenéisation de la morphologie des carbures secondaires a 930°C
(Fig.1V.7). Ces preécipitations sont devenues de plus en plus fines en fonction de I’augmentation
de la température d’austénitisation. La présence du niobium permet la précipitation de carbures
primaires de type MC et le reste est dissout dans I’austénite. Les traitements thermiques employés
n’affectent pas les carbures primaires NbC qui restent stables lors du traitement thermique par
contre le niobium dissout dans la matrice se trouve sujet a un rejet de 1’austénite lors du
refroidissement pour former des carbures secondaires de type MC localisés dans la matrice [46].
Le manganeése dans ce cas est localisé dans les carbures secondaires de type M7Cs.

La figure V.6 révéle une précipitation de carbures secondaires plus importante par rapport a celle
obtenue sur la fonte (Al) traitée a 980 °C (Fig.8). Le traitement thermique a affecté visiblement
la forme de quelques précipitations secondaires. La taille des carbures secondaires apparait plus
importante que dans le cas de la fonte 980°C. On remarque aussi dans la figure 1V.8 que dans
certaines zones, des carbures allongés apparaissent répartis de maniére aléatoire dans la matrice.
La forme et la morphologie du carbure eutectique ne sont pas affectées par 1’ajout de manganese

et niobium.

La figure 1V.9 présente la fonte (Al) traitée a 1030°C on remarque une matrice complétement
martensitique avec un carbure eutectique M-Cs et un appauvrissement des perceptions
secondaires. Pour les fontes au chrome, la matrice est saturée en chrome, carbone et en autres
éléments d'alliage. Aux températures plus élevées, la solubilité de ces éléments dans la matrice est
tres réduite. Cependant, lorsque la température de traitement augmente, les limites de solubilité du
chrome et du carbone augmentent. Par conséquent I’augmentation de la température provoqueune

diminution de la quantité de précipitation secondaire.
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Figure 1VV.9. Microstructures de la fonte (A1) traitée a 1030°C.
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e Fonte (A2)
Les micrographies optiques de la fonte au chrome alliée au manganése et au molybdéne (A2) a
des teneurs égales a 1 %, et 0.2% respectivement, traitées a 930°C, 980°C et 1030°C sont indiquées
sur les figures I1V.10 - 1V.12.

Le manganése est un élément qui est répartie entre la matrice et les carbures M7Cz car il se substitue
a certains atomes de chrome ou de fer dans de la fonte au chrome. Lors de solidification il stabilise
la phase austénitique jusqu'a ce qu'il atteigne sa limite de solubilité, le manganese restant entre
dans la formation des carbures eutectiques M7Cs. Le molybdene est un elément fortement
carburigene qui peut former son propre carbure de typeMo2C, ce dernier se trouve généralement
dans les périphéries des carbures eutectiques M7Cas. Lors de la solidificationle molybdéne se
dissous dans la matrice et dans le carbure eutectique M-Cs [96] et sa formation est conditionnée
par le rapport Cr/C. Lors du traitement thermique et en augmentant la température
d’austénitisation, la matrice a tendance a libérer plus de carbone ainsi que d’autres €léments
d’alliage tel que le molybdéne. Ces éléments trouvent les conditions favorables pour se combiner
et former des carbures de molybdene Mo2C. Les micrographies optiques de la fonte auchrome
alliée au manganese et au molybdene combinés a 1% et 0.2% respectivement et traitée a 930°,
980° et 1030°C sont représentées par les figures 1V.10 - 1V.12. Des études sur les fontes alliées au
chrome-molybdéne ont indiqué que pour des teneurs en molybdéne comprises entre 0 et 4 %, le
Mo ne forme pas son propre carbure proeutectique de type M2C mais il forme un carbure
eutectique Mo2C [44].
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La figue 1VV.9 présente la microstructure optique de fonte (A2) traitée a 930°C. Cette figure dévoile
une microstructure constituée d’une matrice composée majoritairement de martensite apparaissant
sous forme de plages sombres, des plages claires d’austénite résiduelles et un réseau interconnecté
de carbure eutectique. Les figures 1V.10.a et b illustrent les microstructures de la fonte (A2) traitée
a980°C. L'austénite résiduelle caractérisée par les régions claires nettement mises en évidence par
I'attaque semble importante du point de vue proportion (Fig. 1V.10a). Le traitement thermique
adopté a provoque une transformation partielle de 1’austénite primaire en martensite qui a son tour
était le sicge d’une intense précipitation de carbures secondaires de différentes morphologies

(aiguille, vermiculaires et arrondis) (Fig. 1V.11b).

La microstructure de la fonte (A2) traitée a 1030°C est représentée par la figure 1V.12. Les
changements microstructuraux observés a 1’issu de ce traitement sont remarquables. Les
observations optiques révelent des carbures eutectiques plus fins est discontinus et des fines
précipitations secondaires (Fig 1V.12) par rapport a 1’état traité précédemment. Ces précipités sont

sous forme d’aiguilles et arrondies.
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Figure 1VV.10. Microstructures de la fonte (A2) traitée a 930°C.
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Figure 1V.12. Microstructures de la fonte (A2) traitée 3 1030°C.
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IV.2.2. Microscopie MEB et micro-analyses

Pour déterminer la nature des carbures secondaires (taille, nombre, forme) et les différentes phases
apres I’ajout des éléments d’alliage et aussi aprés les traitements thermiques adoptés, les
¢chantillons sujet a I’étude sont observés au microscope €lectronique a balayage accompagnés e
micro-analyses. Les micrographies MEB et les analyses E.D.S aux rayons X entreprises sur les
differents échantillons (A-Al et A2) sont représentées dans les figures 1V.12 - 1V.22. Elles mettent
en évidence la morphologie des diverses phases et les précipitations secondaires apres lesdifférents

traitements thermiques ainsi que I’influence des éléments d’addition sur la matrice.

e Fonte (A)

Les micrographies MEB de la fonte de base (A) a 1’état brut de coulée et traitées sont présentées
sur les figures IV.13-1V.17. A 1’état brut de coulée (Fig 1V.13), la micrographie MEB manifeste
une microstructure constituée d’un réseau continu de carbure eutectique contenu par une matrice
austénitique. Ce type de microstructuretémoigne d’une composition hypoeutectique bien mise en
évidence par la forme des carbureseutectiques et des dendrites d'austénite primaire. Dans ce
travail, les traitements thermiques utilisés étaient basés principalement sur la variation de la
température d’austénitisation. Les températures utilisées sont 930°C, 980°C et 1030°C. Les autres
paramétres du traitement thermique sont gardés constants pour 1’ensemble des échantillons.
L'observation des micrographies MEB des échantillons de fonte de base traités suivis des micro-
analyses E.D.S. a permis de clarifier certains aspects non visibles par la microscopie optique.

Les traitements thermiques couramment appliqués provoquent la précipitation des carbures
secondaires. Cette précipitation se déroule dans la matrice. Le type de ces derniers dépend des
¢léments d'alliage ajoutés. Au cours du traitement thermique, la matrice, constituée d’austénite
primaire se transforme en martensite. Cette transformation n’est pas compléte car une proportion
d’austénite dite résiduelle demeure dans la matrice [97]. Sachant que la trempe peut générer des
fissures, un traitement de revenu a une température de 250 °C pendant 2 heures avec

refroidissement dans le four est donc jugé utile pour remédier a cet inconvénient.

La figure 1V.14 montre les microstructures MEB de la fonte de base (A) traitée a 930°C, a
différents grossissements. Comparativement & la fonte de base non traitée et a I’issu des
traitements thermiques appliqués, ces microstructures montrent que la matrice était le siége d’une
intense précipitation secondaire de morphologies hétérogenes. La micrographie MEB visualise
des précipitations trés fines, d’autres de morphologie visuellement perceptibles (ovale et
sphérique) (Fig IV.14.b).
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Figure 1V.13. Microstructure MEB de la fonte (A) brut de coulée.

Figure 1V.14. Microstructure MEB de la fonte (A) traitée a 930°C.

Les figures 1V.15-1V.16 présentent les micrographies MEB et micro-analyse EDS de la fonte

(A) traitée & 980°C. Comparativement au traitement & 930°C, le traitement a 980°C a induit une
précipitation secondaire plus fine. La microanalyse X par E.D. S réalisée sur la fonte de base traitée
a 980°C est présentée sur la figure 1V.16 (a-b). La micro-analyse effectuée au niveau du point 1
confirme la présence de carbure eutectique (Fig 1V.16a) constitué de C (8.7) et Cr (42.22)
témoignant que les carbures eutectiques sont des carbures stables non affectés par
la température de traitement employé. L’E.D.S. effectuée au niveau du point 2 (Fig 16b)
correspondant a une plage de la matrice montre que cette derniére est constituée de (C (6.19) et Cr
(24.11)).
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Figure 1V.16. Microanalyse X par EDS de la fonte (A) traitée a 980°C : a. Point 1, b. Point
2.
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La figure IV.17 illustre une micrographie MEB de la fonte de base (A) aprés traitement thermique
a1030°C. Des précipitations secondaires parsemant I’ensemble de la matrice témoignent de 1’effet
du traitement thermique utilisé. Elles sont homogénes du point de vue morphologie, dimension et
distribution. Comparativement aux cas présentés précédemment, les précipitations secondaires

sont plus grossiéres a 930°C, fines a 980°C et intermédiaires a 1030°C.

e Fonte Al

2000 kV!12 2 000 x 74.0 NSMM

Figure 1V.17. Microstructures MEB de la fonte (A) traitée a 1030°C.

La micrographie MEB de la fonte contenant 1% de manganese et 0.3% de niobium & 1’état brut
de coulée est présentée sur la figure 1V.18. Les carbures eutectiques apparaissent plus affinés
par rapport a la fonte (A). L’ajout de niobium et de manganese a un effet affinant sur la taille
des dendrites.

La microanalyse E.D.S de la fonte (A1) (Fig 1V.19) démontre que le manganese ne forme pas
son propre carbure, il est réparti entre la matrice et le carbure eutectique. Il se dissout dans
l'austénite jusqu'a sa limite de solubilité etla partie restante contribue a la precipitation des
carbures de type M7Cs (point 1).

En outre, une teneur élevée en Cr et C et une teneur relativement faible en Mn ont été détectées
au point 2, ce qui montre I'existence d'un carbure complexe de type M7Cs. Le manganese et le
chrome ayant un rayon atomique proche de celui du fer, occupent une position de substitutiondans

le réseau cristallin du carbure obtenu.
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Figure 1V.18. Microstructure MEB de la fonte (A1) brute de coulée.

Point | %C | %Cr | %Mn Fe

1 332 | 881 0.9 86.98

2 13 | 4132 | 0.78 | 44.23

Figure 1V.19. Microanalyse EDS de la fonte (A1) brute de coulée.

La micrographie MEB de la fonte contenant 1% de manganese et 0.3% de niobium et traité
thermiquement a 980°C est présentée sur la figure 1V.20. Les microanalyses E.D.S (Fig. 1V.21)
permettent d'obtenir des informations sur les changements apparus apres le traitement thermique.
Les zones indiquées par I'analyse sont liées a la matrice (point 1) qui contient C (29.75), Cr (30.33),
Fe (39.31) et Mn (0.62), a un carbure (point 2) qui contient C (28.04), Cr (6.84), Fe (45.29)et Nb
(19.82) a une zone de matrice avec des précipitations secondaires (point 3) qui contient C (23.61),
Cr (8.96), Fe (66.88) et Mn (0.54). Le tableau fournit des informations supplémentaires sur les
endroits analysés ou la présence de carbure de niobium est clairement confirmée (point 2). Les
carbures eutectiques généralement de type M7Cs ne sont pas affectes par le traitement thermique,
ils restent intacts. Les figure IV.22 (a,b) illustrent la micrographie MEB de la fonte (A1) traitée a
1030°C prise sur de différents grossissements ; cette derniere mis en évidence la présence des
carbures secondaires, ils apparaissent plus arrondis et homogéne par rapport autraitement
précédent 980°C.
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Figure 1V.20. Microstructures MEB de la fonte (A1) traitée a 980°C.

Point %C | %Cr | %Mn Fe %Nb

1 29.75 | 3033 | 0.62 | 39.31

2 28.04 | 6.84 - 45.29 | 19.82

3 23.61 | 8.96 0.54 | 66.88

Figure 1V.21. Micro-analyse X par EDS de la fonte (A1) traitée a 980°C.
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Figure 1V.22. Microstructures MEB de la fonte (A1) traitée a 1030°

e Fonte (A2)

La micrographie MEB et la microanalyse EDS de la fonte contenant 1% de manganese et 0.2% de
molybdéne (A2) a I’état brut de coulée sont présentées respectivement sur les figures 1V.23- 1V.24.
La micrographie MEB de la fonte (A2) (Fig IV.23) montre des dendrites d’austénite primaire avec
la présence de réseau M7C3. Ces carbures apparaissent plus fins par rapport a la fonte (A).

La microanalyse E.D.S (Fig 1V.24) permettent d'obtenir des informations sur les changements
apparus apreés 1’addition de Mn et Mo. La zone indiquée par I'analyse est liée au carbure qui contient
Mn (0.88), Mo (0.81), Cr (33.92), Fe (49.68) et C (14.30)

Le molybdene est un élément carburigéne qui peut former des carbures durs, comme le M2C et le
MsC [105]. Il est qui soluble dans les carbures M7Cs et le M7Cs. Le manganése, n’ayant pas la
possibilité de former son propre carbure, lors du processus de solidification de la fonte, on le

rencontre dans les carbures eutectiques et dans I’austénite.
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Figure 1V.23. Microstructures MEB de la fonte (A2) brut de coulée.
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Figure 1V.24. Microanalyse X par EDS de la fonte (A2) brut de coulée.

La figure 1V.25 présente les micrographies MEB de la fonte (A2), traitée thermiquement a 930°C,
980°C et 1030°C. L'analyse E.D.S effectuée sur la microstructure MEB de la fonte (A2) traitée a
980°C et 1030°C est présentée respectivement sur les figures 1V.2-1V.27. Cette micro- analyse
permet de déterminer les changements qui se manifestent aprés le traitement thermiqueet
I’addition des éléments. On remarque la présence de fines précipitations qui apparaissent dans la
matrice. L’ajout de molybdéne a la fonte a haute teneur en chrome entraine la formation de

carbures Mo.C en fonction du rapport Cr/C [104].

Les régions indiquées par la micro-analyse de la fonte (A2) traitée a 980°C (Fig IV.26) sont liées
a un carbure qui contient (38.86%) Mn, (25.59) Fe et (35.55%) Mo (point 1) et la matrice (point
2) qui contient Cr (12.36%), Fe (87.04%) et Mn (0.6%).
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Les régions indiquées sur la figure 1V.27 sont la micro-analyse de la fonte (A2) traitée & 1030°C,
le point 1 est lié au carbure qui contient Fe (45.57%), Cr (52.43%) et Mo (2.00%) et le point 2 est
lié a la matrice qui contient Fe (45.16), Cr (51.51) et Mo (3.32).

Ces résultats prouvent que le type, la quantité et la morphologie des carbures eutectiques sont
influencé par le traitement thermique et les éléments d’addition ajoutés. L'ajout de molybdéne a
une fonte a haute teneur en chrome a permis la formation de Mo2C qui s'est cristallisé sous une
forme finement dispersée sous forme d'eutectique dans la phase finale de la solidification (Fig
I\V.27b) [106].
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Figure 1V.25. Microstructures MEB de la fonte (A2) traitée a : a, b) 930°C, c, d)
980°C, e, f) 1030°C.
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Figure 1V.27. Microanalyse X par EDS de la fonte (A2) traitée a 1030°C : a. Point 1, b. Point 2.
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IV.3. Diffraction des Rayon X

La diffraction des rayons X est un outil de caractérisation qui permet de définir la nature des phases
ainsi que les changements possibles qui peuvent avoir lieu a 1‘échelle de la maille cristalline d’un
matériau donné. Dans le cadre de cette thése, des essais de caractérisation par diffraction X ont été

réalisés sur les échantillons des fontes étudiées qui constituent 1’objet de notre travail. Les résultats

obtenus sont présentés sur la figure 1V. 28.
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Figure V. 28. Diffractogrammes X des fontes étudiées.
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1V.3.1. Etat brut de coulée

La figure 1V.29 illustre 1’allure des spectres de diffractions X apres traitement par highscore de la
fonte (A) et de la fonte alliée (A1), (A2) a I'état brut de coulée. Dans le cas de la fonte de base (A),
nous observons des pics de la phase gamma, et de carbure M7Cs, Le paramétre determiné « a » de
gamma est de 0.367 (nm), groupe d’espace Fm-3m. Le carbure M+Cs de réseau hexagonal, dont
les paramétrés sont égaux a 1.3805 (nm) pour « a » et « b » et 0.449 (nm) pour « ¢ » et groupe
d’espace P63mc. Les diffractogrammes montrent aussi des pics de carbure de niobium et de
molybdéne pour les deux fontes (Al) et (A2). Sachant que le niobium est un élément fortement
carburigéne, il forme son propre carbure de type interstitiel MC. Ce dernier se forme a haute
température avant méme la germination de ’austénite primaire [40]. Le carbure de niobium est
caractérisé par une maille cristalline cubique, de parametre cristallin a = 0.4571 (nm) et
appartenant au groupe d’espace Fm-3m. Les pics de carbure de niobium et de carbure de

molybdéne avec une faible intensité en comparaison avec le pic relatif a la phase gamma.
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Figure 1V.29. Spectre de diffraction X de la fonte (A)- (Al) - (A2) non traitées.

Tableau IVV.2. Paramétres cristallins des composants microstructuraux.

Composants \ . .
) Parametres cristallins
microstructuraux T,y pe de Groupe
réseaux a b c d’espace
(nm) (nm) (nm)
Austénite Cubique 0.376 0.376 0.376 Fm-
3m
Martensite Tétragonal 2.84 2.84 2.97 Im-3m
Carbures Hexagonal 1.3805 | 1.3805 | 0.4498 P63mc
M7C3
NbC Cubique 0.4571 | 0.4571 | 0.4571 Fm-
3m
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IV.3.2 Etat traité

Le traitement thermique envisagé dans ce travail consiste en une trempe a des températures
(930°C, 980°C et 1030°C) suivie par un revenu a 250°C. Le traitement thermique induit
inévitablement des transformations au niveau de la matrice. Les carbures eutectiques, étant stables,
ne sont pas affectés et ne subissent dans ce cas aucune transformation. Les spectres de diffraction
des échantillons de fontes au chrome étudiees aprés traitements thermiques sont présentés sur les
figures 1V.30-1V 39.

e Fonte (A)

Les spectres de diffraction X enregistrés sur la fonte de base (A) traitée a 930°C, 980°C et 1030°C
sont indiqués sur les figures 1V.30- IV.32. L’examen des pics de diffraction montre que les pics
les plus intenses sont attribués a la martensite. En plus de la martensite, des pics d’austénite
résiduelle sont détectés sur les spectres de la fonte (A) traitée a 930 et 980°C (Fig.1V.30 — 1V.31).
La fonte traitée a 1030°C n’a pas manifesté la présence d’austénite résiduelle (Fig. 1V.32) a cause
de la transformation totale de I’austénite primaire a la martensite. En plus de la matrice, une phase
de carbures est détectée par la diffraction des rayons X, il s’agit dans le cas de la fonte de base de
carbures de type M7Cs. Ces carbures sont les carbures eutectiques de type M7Cz qui n’était pas
affecté par les traitements thermiques. A notre avis une proportion mineure des carbures
secondaires constitue les carbures M7Cs issus du traitement thermique. Cela a été confirmé par
I’analyse E.D.S.

La martensite est une phase cristalline de réseau trigonal, de maille 0.28687 (nm) et appartenant
au groupe d’espace Im-3m. Les traitements thermiques employés ont provoqués une
transformation de 1’austénite primaire en martensite. Les carbures M7Cz détectés sont des carbures
complexes (Fe, Cr);Cz de maille hexagonale.

La comparaison entre les spectres de diffraction de rayons X (Fig. 1V. 29-1V. 31) enregistrés sur
la fonte brute de coulée et celle traitée font apparaitre 1’émergence des pics de martensite et la
diminution de I’intensité des pics d’austénite résiduelle. Ceci justifie la transformation ayant eu
lieu suite au traitement thermique lors duquel 1’austénite s’est transformée en martensite. La
détection de pics de ’austénite sur les spectres de la fonte traitée explique qu’une partie de
I’austénite contenue dans la fonte brute de coulée est restée inchangée sous forme d’austénite
résiduelle exprimée par des pics de faible intensité par rapport a ceux de la martensite qui constitue
la phase majoritaire de la matrice. On remarque une augmentation de I’intensité du pic de la
martensite avec I’augmentation de la température de traitement d’austénitisation avec en paralléle

une diminution.
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Figure 1VV.30. Spectre de diffraction X de la fonte a haute teneur en chrome (A) traitée a 930°C.
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Figure 1V.31. Spectre de diffraction X de la fonte & haute teneur en chrome (A) traitée a 980°C.
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Figure 1V.32. Spectre de diffraction X de la fonte a haute teneur en chrome (A) traitée a
1030°C.
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e Fonte (Al)
Sur les figures 1V.33- IV.35 sont illustrés les résultats d’analyse du spectre de diffraction X de la
fonte (A1) aprés les traitements thermiques a 930°C, 980°C et 1030°C. Ces différents spectres
font apparaitre les pics de martensite, d’austénite résiduelle, de carbure NbC et de carbure M7Cs
de structure tétragonale pour la martensite, hexagonale pour le carbure M7Csz et cubique pour le
carbure NbC. L’augmentation de la température d’austénitisation a contribué a une augmentation
de la proportion de martensite, justifiée dans les spectres par la disparition de I’austénite résiduelle
a 1030°C (Fig. IV.34). Ceci explique que I’augmentation de la température était en faveur d’une
transformation progressive de 1’austénite primaire en martensite. L’examen du spectre de
diffraction de la fonte (A1) traitée a 1030°C révéle une augmentation de I’intensité du pic des
carbures M7Cs. Ceci traduit une intense précipitation de carbures secondaires. Les spectres
illustrent la présence de faibles pics de carbure NbC. Sachant que le niobium est un élément
fortement carburigéne, il forme son propre carbure. Ce carbure est caractérisé par une maille
cristalline cubique, de parametre cristallin a = 0.4571 (nm) et appartenant au groupe d’espace Fm-

3m.
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Figure 1V.33. Spectre de diffraction X de la fonte a haute teneur en chrome (A1) traitée a

930°C.
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Figure 1V.34. Spectre de diffraction X de la fonte & haute teneur en chrome (A1) traitée a

980°C.
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Figure 1V.35. Spectre de diffraction X de la fonte a haute teneur en chrome (A1) traitée a
1030°C.
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o Fonte (A2)
Les figures 1V.36- 1V.38 présentent les résultats d’analyse du spectre de diffraction X de la fonte
(A2) apreés les traitements thermiques a 930°C, 980°C et a 1030°C. On observe les mémes pics
des principales phases cristallines précédemment décelées dans les fontes (A) et (A1) (martensite,
austenite residuelle et carbures M7Cs). L’addition du molybdéne est justifiée par la présence du
pic du carbure de molybdéne sur les différents spectres analysés. Le molybdéne est un élément
fortement carburigéne. En présence du carbone, il forme un carbure du type M2C [108]. Ce dernier
est classé parmi les carbures interstitiels. Le carbone, suite a son faible rayon atomique, occupe
une position interstitielle dans le réseau du carbure Mo,C. Aprés solidification dans la fonte, on le
trouve réparti entre son propre carbure Mo2C, la matrice et le carbure eutectique. La présence du
carbure Mo2C est conditionnée par le rapport Cr/C [32]. Le carbure de molybdéne apparait avec
une petite intensité, a cause de sa faible proportion dans la fonte (0.2%). On retrouve également

les pics de carbures de type M+Cs.

Les résultats de diffraction des rayons X obtenus sur les échantillons de fontes au chrome étudiées
a savoir la fonte brute de coulée et traitée thermiquement a différentes températures 930,980 et
1030°C et avec I’addition des différents éléments d’alliage (manganese, niobium et
molybdéne),montrent que la microstructure est constituée principalement d'une matrice
austénitique et d’un réseau de carbures de type M7Cz a 1’état brut de coulée et d’une matrice
martensitique avec une proportion d’austénite résiduelle et d’un réseau de carbures M7Cz a 1’état
traité. Il est important de noter que des pics de carbure de niobium NbC et de carbure de molybdéne
Mo2C ont été détectés dans les échantillons de fonte (A1) et (A2) méme avec 1’ajout de faibles

quantités de niobium et de molybdéne.
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Figure 1V.36. Spectre de diffraction X de la fonte a haute teneur en chrome (A2) traitée a
930°C.
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Figure 1V.37. Spectre de diffraction X de la fonte a haute teneur en chrome (A2) traitée a

980°C.
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Figure 1V.38. Spectre de diffraction X de la fonte & haute teneur en chrome (A2) traitée a
1030°C.
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La quantification des paramétres cristallins de la martensite (tétragonalité) dans la fonte a haute
teneur en chrome apres le traitement thermique pour les températures 930, 980 et 1030°C a été
faite par le moyen du logiciel highscore et est présentée sur la figure 1V 39. On note un effet
inversement proportionnel de la température d’austénitisation sur les parametres cristallin de la
martensite. L’augmentation de la température d’austénitisation a contribué¢ a une diminution du

parametre cristallin de la martensite pour la fonte (A), (Al) et (A2).

Les résultats montrent que I'ajout des ¢léments d’additions (Mn, Nb et Mo) réduit 1égérement la
taille cristalline de la maille martensitique. Au cours du refroidissement rapide des traitements
thermique appliqués, l'austénite rejette les éléments d'alliage ainsi que le carbone qui trouvent les
conditions favorables pour se lier et former des carbures secondaires. Par consequent, lors de la
transformation en phase martensitique, l'austénite est appauvrie en éléments d'alliage et son

volume est réduit [98].
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IV.4. Microdureté
Dans le but d'étudier I'effet des éléments ajoutés et les traitements thermiques sur le renforcement

de la fonte (A), (Al) et (A2), des mesures de microdureté ont eté effectuées sur des plages de la
matrice et aussi sur des carbures. La variation de la microdureté de la fonte étudiée en fonction du
traitement thermique et des éléments d’alliage est présentée sur les figures

IV.40 et IV.41.

Les éléments d’alliage ajoutés étant de nature carburigéne , ils affectent directement les propriétés
de la fonte a travers les valeurs de microdureté de la matrice et des carbures eutectiques [13]. Le
manganese, le niobium et le molybdene différent entre eux du point de vue du pouvoir carburigene
et par conséquent les carbures desquels ils sont issus ne possedent pas les mémes caractéristiques.
Le manganese, n’ayant pas la possibilité de former son propre carbure, lors du processus de
solidification de la fonte et aussi en fonction de 1’eutecticité¢ de la fonte, commence a se répartir
dans les constituants qui se forment les premiers. On le rencontre dans les carbures primaires, dans
I’austénite proeutectique et aussi bien dans I’eutectique.

Le niobium, plus carburigéne que le manganese et le molybdéne, forme son propre carbure de type
MC [18]. Ce carbure se forme a haute température avant la formation de 1’austéniteproetectique
et méme les carbures primaires de type M7Cs. Il contribue a I’affinement de la microstructure et
par conséquent a I’amélioration des propriétés d’emplois de la fonte au chrome.Le molybdéne
contrairement au manganése et au niobium peut former son propre carbure de typeM:C, sa
formation est conditionnée par le rapport Cr/C.

La figure IV.40 illustre I’effet de la température de traitement thermique et des éléments d’addition
sur la microdureté de la matrice des différents échantillons de fonte au chrome étudiés. Une
relation proportionnelle entre la température de traitement thermique et les valeurs de microdureté
mesurées est nettement mise en évidence sur les histogrammes. Une nette augmentation des
valeurs de microdureté est observée. L’addition du niobium a provoqué une variation importante
de la microdureté de la matrice pour les températures de traitement de 980 et 1030°C ; par contre
son effet était faible a 930°C ou les valeurs de microdureté mesurées sur la fonte de base et la
fonte alliée au molybdéne n’étaient pas trop espacées 1’'une de 1’autre.

La précipitation des carbures appauvrit I'austenite en éléments d'alliage (en particulier le carbone),
de sorte que la structure se transforme en martensite lorsqu'elle est refroidie a la température
ambiante. Lors de 1’austénitisation et avec 1’augmentation de la température, pour chaque fonte
¢tudiée, la matrice se trouve le siege d’un appauvrissement en carbone. Ce dernier se lie avec les
¢léments d’alliages pour former des carbures secondaires. L’augmentation de la température

d’austénitisation entraine une augmentation en carbone détaché de la matrice qui résulte en une
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proportion conséquente en carbure secondaires [13].

L’effet du manganése, du niobium et du molybdeéne est saisi sur les valeurs de microdureté
mesurées sur les plages de la matrice aussi bien les plages de carbures. Le traitement thermique a
aussi eu un effet supplémentaire sur les valeurs de microdureté. La précipitation de carbures

secondaires de type M-Cs plus riche en éléments d’addition et par conséquent plus durs.

1000 {A]
| 7] (A1)
///// Z1(A2)
4 800
)
=2 i
o=
600 |
\3
o i
= 400
s
= 200
0 . . /

Brut de coulée 930°C 980°C 1030°C

Températures (C°)

Figure 1V.40. Variation de la microdureté (matrice) de la fonte (A)-(Al) -(A2) en fonction de

la température des traitements thermiques.

La figure 1V.41 montrant la variation de la microdureté mesurée sur les carbures eutectiques des
différentes fontes étudiées illustre I’effet de 1’addition des éléments des alliages sur la microdureté
des carbures eutectiques. Les histogrammes établis montrent que la fonte alliée au niobium a
manifesté une dureté de carbures eutectiques la plus élevée par rapport aux différents échantillons
étudiés et pour toutes les températures de traitement utilisées. Chen et autres. [113] dans une étude
portant sur 1’effet du niobium sur la résistance a I'usure d’une fonte hypereutectique contenant
15% de chrome, ont montré que 1’addition de niobium a des teneurs variant entre 0.17 et 3.47% a
contribué a une augmentation de la dureté des carbures M7Cs. La fonte alliée au molybdéne a
enregistré des microduretés de carbures eutectiques faibles mais qui demeurent supérieures a
celles de la fonte de base pour chaque température de traitement. L’effet de la variation de la
température d’austénitisation sur les valeurs de microdureté des carbures eutectiques est nettement

mis en évidence par les histogrammes ou augmentation de la microdureté est clairement
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perceptible. L’examen des résultats obtenus (Fig 1V.40 et Fig IV.41) montre que le niobium
comparé au molybdéne a eu un effet remarquable sur les valeurs de microdureté de la matrice et

des carbures.
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Figure 1V.41. Variation de la microdureté (carbure) de la fonte (A)-(Al) -(A2) en fonction de la
température des traitements thermiques.

1V.5. Usure

Les essais d’usure effectués sur les différents échantillons de fonte a haute teneur au chrome sont
réalisés contre une bille d’alumine Al,Oz sous une charge de 10N et & une température ambiante.
L'analyse microscopique des traces d'usure reléve d’une importance majeure surtout qu’elle
fournit des informations qui permettent de définir le type d’usure engendré sur chaque fonte. Parmi
les techniques utilisées pour la mise en évidence de ce phénomeéne, la microscopie s’avere une
technique qui fournit en 2D ou bien 3D les dimensions de la surface ayant subi I’usure
communément appelée piste d’usure. Sur ces pistes d’usure et pour chaque parametre utilisé
(addition d’¢éléments d’alliage et température de traitement thermique), des informations sur le
comportement de la fonte sont saisies. Ces derniéres permettent de situer les propriétés de la fonte

étudiée en fonction des conditions expérimentales adoptées.
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IV.5.1. Trace d’usure

Les micrographies optiques prises sur les surfaces d’usure des différents échantillons de fonte au
chrome étudiées sont présentées sur les figures 1V.42-1V.44. L’observation des stries engendrées
par le passage de la bille sous la force appliquée, lors de 1’essai d’usure, montre qu’elles sont
orientées parallelement a la direction de glissement favorisant dans ce cas une usure abrasive : le
contact de la bille sur le matériau étudié influencé par la force et le mouvement de rotation
appliqués générent une augmentation de la température sur le point de contact induisant des
arrachements de la matiére. Ces débits, agissant sous forme de troisieme corps, apparaissent sur le
chemin de labille. Il s’agit d’un effet évident de la dégradation de la surface [100-109]. Sachantque
la microstructure de la fonte étudiée est constituée de carbures durs et d’une matrice incrustéede
précipitations secondaires, la bille dans ce cas, lors de son parcours, traverse autant de plages dures
que de plages douces. L’examen des pistes d'usure obtenues sur les échantillons de fonte (A), la
fonte (Al) et la fonte (A2) montre une diminution de la largeur des pistes. Avecl’augmentation de

température de traitements la largeur des pistes passe de 663 a 297 um.

Figure 1VV.42. Microstructure optique de la surface usée de la fonte (A) : a) brut de coulée ; b)
traitée a 930°C ; c) traitée a 980°C ; d) traitée a 1030°C.
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Figure 1V.43. Microstructure optique de la surface usée de la fonte (Al) : a) brut de coulée ;
b) traitée a 930°C ; c) traitée a 980°C ; d) traitée a 1030°C.
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Figure 1V.44. Microstructure optique de la surface usée de la fonte (A2) : a) brut de coulée ;
b) traitée a 930°C ; c) traitée a 980°C ; d) traitée a 1030°C.

La diminution de la largeur des pistes d’usure en fonction de la température de traitement
thermique (Fig 1V.45) est une conséquence des propriétés acquises suite au traitement thermique
et a ’addition des éléments carburigenes (Manganése, niobium et molybdéne). La précipitation de
carbures secondaires crée un compromis entre la ténacité de la matrice et les carbures eutectique
offrant plus d’opportunités a la fonte de supporter des sollicitations plus agressives.
L’augmentation de température jusqu’a 1030°C dans les échantillons de la fonte au chrome étudiée

provoque une diminution de débris d’usure sur les surfaces [110].
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Figure 1V.45. Variation de la largeur des traces d’usure en fonction de la température

d'austénitisation.

1VV.5.2. Coefficient de frottement

Dans le but d'étudier plus profondément le mécanisme d'usure de la fonte a haute teneur au chrome
apres 1’addition des ¢léments d’alliages et les traitements thermiques, le coefficient de frottement
a été calculé en temps réel sur les échantillons de fonte de base (A) et les échantillons de fontes

alliées (Al et A2) dans un processus d'usure par glissement a sec.

La figure 1V.46 présente la variation du coefficient de frottement de la fonte (A) (Fig.46.a), la
fonte (Al) (Fig.46.b) et la fonte (A2) (Fig.46.c) respectivement pour les différentes températures
d’austénitisation (930 °C, 980 °C et 1030 °C) employées, en fonction de la distance de glissement

et la charge appliquée (10N).

Toutes les courbes révelent deux stades successifs de frottement. Le premier stade correspond a
une période de rodage, au cours de laquelle le coefficient augmente rapidement pour atteindre une
valeur maximale. Cette période est caractérisée par une usure importante et une deformation de la
rugosité de la surface. Le deuxieme stade correspond a une stabilisation du coefficient de
frottement exprimée par un palier pour le reste de la distance parcourue. Durant cette étape les

deébris solides d'usure (troisieme corps) se forment au cours du processus de glissement [101].
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Au cours de la premier période (période initiale) de I'usure, I'échantillon subit une usure importante
entre la fonte et la bille, certaines parties de la surface de I'échantillon cedent en manifestant des
fissurations ou bien une déformation au cours du processus, ce qui entraine une forte augmentation
du coefficient de frottement [102]. Avec l'augmentation de la distance de glissement, la trace
d’usure se stabilise et le coefficient de frottement passe de la phase de rodagea la phase de stabilite.

La trace d’usure est liée a la formation de la couche adhésive [103].

L'effet de I'ajout de Mn, de Nb et de Mo sur le comportement a l'usure des échantillons étudiés
austénitisés a 930, 980 °C et 1030 °C montre presque la méme allure. La différence résidedans le
taux d'usure, qui a tendance a diminuer avec l'augmentation de la température. On peut noter que
l'augmentation de la température d'austénitisation entraine une diminution du coefficient de
frottement pour la fonte (A), la fonte (Al) et la fonte (A2) (Fig. IV.47). Les coefficients de
frottement de la fonte traitée et alliée (A1) sont relativement plus faibles que ceux obtenus sur la
fonte (A) et la fonte (A2). L’augmentation de la température d’austénitisation de 930 °C &4 1030°C
a contribué a une augmentation de la quantité de martensite et a la formation des précipitations
secondaires. L'ajout de Nb a permis la formation de carbure type MC (NbC) et I’ajout de Mo

favorise la formation de carbure Mo2C qui est en faveur d’un meilleur coefficient de frottementet

A
A1
A2

Wl

As cast 930 °C 980 °C 1030 °C

d’une meilleure résistance a lI'usure [98].
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Figure 1V.47. Variation de coefficient de frottement en fonction de la température

d'austénitisation.
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V. CONCLUSION

Les fontes a haute teneurs en chrome constituent une classe de matériaux destinés pour 1’usure.
Elles couvrent un large domaine d’exploitation. Ces fontes se solidifient sous forme de dendrites
d'austénite primaire avec un réseau de carbures eutectiques. A 1’état traité, 1'austénite primaire se
transforme en grande partie en martensite et une faible proportion demeure sous forme d’austénite
non transformée dite austénite résiduelle par contre le réseau de carbure eutectique reste non
affecté.

ATissue de la présente étude, lors de laquelle I’effet des éléments d’addition a savoir lemanganése,
le molybdene et le niobium ainsi que la variation de la température de traitement thermique
(température d’austénitisation) ont été variés, des effets sur la microstructure, la natureet la
microdureté des composants microstructuraux et finalement le comportement a 1’usure ont été
remarques. Ci-apres nous citons I’ensemble des effets notés :

- Les observations au microscope optique confirment qu’a 1’état brut de coulée la
microstructure de la fonte de base est composée d’une matrice austénitique primaire et d’un
réseau de carbures eutectiques de type M7Ca. L’application de traitement thermique a 930,
980 et 1030°C a induit un changement notable sur la microstructure précisément sur la
matrice. Une transformation majoritaire de 1’austénite proeutectique en martensite a eu lieu
avec la conservation d’une proportion d’austénite résiduelle. Cette transformation était
accompagnée d’une précipitation secondaire accrue dont I’affinement a été noté avec
I’augmentation de la température de traitement. L’addition des éléments carburigéne tels
que le manganeése, le niobium et le molybdene a provoqué un changement microstructural.
La présence du niobium a permis la précipitation de carbures primaires de type MC (NbC).
Le manganese contrairement au niobium, ne forme pas son propre carbure, il se localise
dans les carbures M;Cs et dans la matrice. Le molybdéne est un élément fortement
carburigéne qui peut former son propre carbure de type Mo.C.

- Les résultats de diffraction des rayons X obtenus sur les échantillons de fontes au chrome
étudiées a savoir la fonte brute de coulée et traitée thermiquement a différentes
températures 930°C,980°C et 1030°C et avec 1’addition des différents €léments d’alliage
(manganese, niobium et molybdene), ont permis d’identifier les différents composants
microstructuraux contenus dans la fonte de base et la fonte alliée a 1’état brut de coulée et
aprés traitement thermique. Des pics intenses de fer gamma et de carbures M7Cz ont été
identifiés sur la fonte de base brute de coulée attestant la nature austénitique de la matrice

de la fonte. Aprés traitement thermique, le dépouillement des spectres de diffraction X
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enregistrés sur les différents échantillons de fonte étudies ont mis en évidence la
transformation de 1’austénite primaire en martensite marquée par des pics intenses de
martensite de réseau trigonal avec la présence de pics de faible intensité d’austénite
résiduelle. 1l a été noté suite a cette étude que la température de traitement thermique a
affecté la présence d’austénite résiduelle dont les pics n’ont pas été détectés sur les
échantillons traités a 1030°C. Des pics de carbures M7Cz ont été aussi détectés. Des pics de
carbure de niobium et de molybdéne de faible intensité ont été détectés dans les
échantillons de fontes alliées au manganese et au niobium et celle alliée au manganése et
au molybdéne. L’ajout des éléments d’additions (Mn, Nb et Mo) et les traitements
thermiques ont affecté la maille cristalline de la martensite ou une diminution a été notée
avec I’augmentation de la température de traitement.

- L’addition des éléments d’alliage et la variation de la température de traitement thermique
ont affecté la microdureté de la matrice et des carbures eutectique. La microdureté de la
fonte alliée au manganése et au niobium (A1) (matrice et carbures) est relativement plus
dure par rapport a la fonte de base (A) et la fonte alliée au molybdene et au manganése
(A2).

- Les tests d’usure ont montré que ’augmentation de la température jusqu’a 1030°C induit
une diminution de débris d’usure et de la largeur des traces d’usure sur les surfaces des
échantillons de fonte étudiés. Les coefficients de frottement enregistrés sur la fonte traitée
et alliée (A1) sont relativement plus faibles que ceux obtenus sur la fonte de base (A) et la
fonte au chrome alliée au manganése et au molybdéne (A2). L’augmentation de la
température d’austénitisation de 930 a 1030°C a contribué¢ a une augmentation de la
quantité de martensite expliquée par la disparition de I’austénite résiduelle a haute
température et a la formation des précipitations secondaires. L'ajout de Nb a permis la
formation de carbure de type MC (NbC) et I’ajout de Mo a favorisé la formation de carbure
Mo C qui est en faveur d’un meilleur coefficient de frottement et d’une meilleurerésistance

a l'usure.
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RECOMMANDATIONS ET PERSPECTIVES

Les piéces en fonte au chrome produites par les fonderies algériennes manifestent une faible durée
de vie et sont a I’issue de multiples problémes. Elles se dégradent rapidement et provoquent des

dysfonctionnements couteux surtout pour les cimenteries.

La composition chimique et le traitement thermique sont a 1’origine de cette dégradation
prématurée. C’est dans cette optique que les résultats de cette recherche doivent étre pris en
considération par les fonderies qui connaissent un probléme de durée de vie de leurs produits(en
fonte au crome), par exemple des boulets de différents diamétres utilisés dans les broyeurs
compartimentés usités dans les cimenteries.

Il découle de cette étude les recommandations suivantes :

-L’ajout d’¢éléments carburigénes en vue d’apporter une ameélioration sur la ténacité de la
fonte.
-L’optimisation des traitements thermiques.

En perspectives, des essais DSC devront étre réalisés afin d’évaluer I’impact des changements
microstructuraux produits par les traitements thermiques appliqués, et des tests d’usure a haute

température et sous une charge élevée pour bien déterminer les propriétés mécaniques.
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