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INTRODUCTION GENERALE

Dans le procédé de la fonderie d’aujourd’hui, c’est devenu primordial de produire des
piéces ayant de bonnes propriétés d’emploi tel que la résistance aux différents types de
sollicitations mécaniques, thermique et chimique. Parmi tous les alliages métalliques, les
aciers constituent une classe exceptionnelle par la diversité des nuances et de leurs
applications dans les domaines industriels les plus divers comme les industries mécaniques,
agricole, automobiles, pétroliéres, aéronautique etc. L’acier austénitique au manganése est un
acier dédié aux applications a taux de dégradation (usure) importants alimentées par des
matériaux durs [1,2]. La stabilité structurale des aciers au manganése est tributaire de leur
composition chimique ainsi que des sollicitations mécaniques ou thermiques auxquelles ils
sont soumis [3].

L’addition d’éléments d’alliage procure a ’acier des caractéristiques supplémentaires.
Il existe plusieurs aciers alliés, parmi lesquels I’acier au manganése communément appelé
acier Hadfield, utilisé dans diverses industries. Cet acier est employé dans des équipements
manipulant et traitant les matéeriaux tels que des broyeurs de roche, des moulins de meulage et
des dents de pelle a puissance et des pompes pour manipuler le gravier et les roches. D'autres
applications incluent des marteaux de concassage de clinker et des applications militaires
telles que les équipements qui exigent des garnitures anti balle. Une autre utilisation
importante de cet acier est rencontrée dans le domaine ferroviaire (aiguilles de chemin de fer)
ou limpact de roue aux intersections des rails est notamment sévéere. Dans le domaine
automobile, ’acier au manganése trouve aussi une importante application dans les pignons de
vitesses.

L’acier étudié est un acier austénitique contenant 1.2% de carbone et 12% a 14% de
manganése. 1l combine dureté et ductilité avec une capacité de durcissement en service trés
élevée et une bonne résistance a l'usure aprés écrouissage. Cet acier dispose de certaines
caractéristiques qui tendent a limiter son utilisation. 11 est difficile a usiner et caractérisé par
une limite élastique variant entre 345 et 415 MPa. En conséquence, il n'est pas bien adapté
aux pieces qui exigent une haute tolérance d'usinage ou qui doivent résister a des
déformations plastiques, une fois fortement soumis a des contraintes en cours de service.
Cependant, le choc en cours de service, la pression lors de 1’écrasement des matieres dans les
concasseurs a machoires et la rotation a froid ayant lieu lors du contact roue de trains et rails
constituent des précurseurs favorisant un écrouissage superficiel induisant une augmentation

des propriétés de 1’acier au niveau de la surface. C’est dans ce contexte que réside

1]
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I’opportunité du développement d’emploi de cet acier. Ce dernier est susceptible d’acquérir
une grande dureté, car il commence a modifier sa structure superficielle sous I'action des
efforts subis qui induisent un changement des caractéristiques mécaniques d'une facon
remarquable se traduisant par une augmentation de la dureté superficielle sans aucun
traitement thermique ou thermochimique. Cette propriété ne se rencontre pas dans certains
autres aciers.

La dissolution des carbures de manganese apres une hyper trempe est totale mais apres
écrouissage des carbures précipités réapparaissent dans la couche écrouie. Ces phénomenes

améliorent la dureté et la résistance a I’usure de l'acier au cours de son utilisation.

L’objectif de ce travail consiste & élaborer et a allier un acier austénitique a 12% Mn
(acier Hadfield) avec différents éléments d’addition a caractére carburigene et non
carburigéne, gammagene et alphagene. Le but visé consiste a étudier I’effet de 1’ajout de ces
derniers (Mo, Nb et Ni) a différentes taux, et de cycle thermique sur la formation de la

structure et sur les caractéristiques de service de 1’acier austénitique au manganése élaboré.

Des caractérisations par la métallographie optique et par le microscope électronigue a
balayage (MEB),diffraction par les rayons X (DRX), DSC et des essais de dureté, microdureté
et d’écrouissage, ainsi que des essais d’usure par frottement et par impacte sont réalisés en
vue de mettre en évidence I’influence des éléments d’alliage ajoutés et du traitement
thermique sur le type de microstructure formée et sur le comportement a 1’usure de I’alliage
étudie.

Ce travail est organisé en quatre chapitres :

e Le premier chapitre est consacré aux aspects généraux ayant trait aux genéralités sur
les aciers est ’acier austénitique au manganése, en donnant un apergu sur leur
solidification, la nature de la microstructure, I’influence des éléments d’alliage et les
traitements thermique utilisé.

e Le deuxieme chapitre décrit la partie expérimentale relative a 1’élaboration et a la
caractérisation des différents échantillons expérimentés.

e Le troisieme chapitre expose les résultats obtenus et les différents changements
engendrés sur la microstructure et les propriétés mécaniques aprés I’addition des
éléments d’alliage et la discussion des résultats obtenus aprés traitement thermique.

Ce travail offre I’opportunité d’optimiser des nuances de I’acier austénitique au manganése

destiné au choc et a I’'usure, rassemblant les criteres technico-économiques souhaités.
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. ETUDE BIBLIOGRAPHIQUE

I.1. Introduction

Ce premier chapitre a pour but de présenter le contexte scientifique et industriel de 1’étude,
dont I’objectif est d’améliorer la tenue en service de I’acier austénitique au manganése produit au
sein d’une fonderie algérienne.

Sur le plan technologique, les aciers sont toujours d’une importance capitale dans tous les
domaines industriels : aérospatiale, automobile, militaire etc.

L’histoire de I’évolution technologique des civilisations est d’ailleurs strictement liée au
développement des alliages a base de fer et au degré de faciliter de leur élaboration. Cette
importance technologique repose sur plusieurs facteurs tels que :

. Les composes contenant du fer existent en grandes quantités dans la crodte terrestre ;

. L’extraction, ’affinage, 1’obtention des alliages et la fabrication du fer metallique et des
aciers alliés sont relativement peu codteux ;

. une grande souplesse d’emploi, car on peut le fagonner de maniére a obtenir une grande
variété de propriétés mécaniques et physiques, notamment en recourant aux traitements
thermiques et a I’addition d’éléments d’alliage, ce qui permet de les adapter aux exigences de
fabrication et d’utilisation les plus diverses.

En termes de performance, les constructions en acier offrent une excellente résistance
mécanique (résistance a la torsion, traction etc..) et permettent de travailler sous fortes

contraintes. L’acier garantit aussi une excellente longévité aux constructions.

1.2. Alliages fer-carbone

Les fontes et les aciers sont des alliages de fer (Fe) avec du carbone (C) et d'autres éléments
divers. Certains étant des impuretés inévitables alors que d'autres sont ajoutés délibérément.

Le carbone exerce l'effet le plus significatif sur la microstructure du matériau et sur ses
propriétés. Les aciers contiennent en général moins de 1 % de carbone en poids. Les aciers de
construction contiennent moins de 0,25 % de carbone.

L'autre principal élément d'alliage est le manganese et en quantité n'excédant pas environ 1,5
%. D'autres éléments d'alliage sont le chrome (Cr), le nickel (Ni), le molybdéne (Mo) etc. Les
autres éléments tels que le soufre (S), le phosphore (P) et I'hydrogéne (H) ont généralement un
effet négatif sur les propriétés de I'acier, de ce fait des mesures sont prises durant le processus

d’élaboration afin de les réduire [1].
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1.2.1. Diagrammes de phases fer — carbone

Les phases des alliages fer — carbone peuvent étre décrites a ’aide de deux diagrammes (figure

1.1) [2].
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Figure 1.1. Diagrammes fer — carbone pour les aciers et les fontes.
En pointillés : diagramme stable Fe-C.
En traits pleins : diagramme métastable Fe — Fe;C [2]

Le diagramme Fe — Fe3C représente des états métastables, tandis que le diagramme Fe — C
représente les états stables.

En effet, le carbure de fer Fes;C, appelé cémentite, se forme spontanément lors du
refroidissement des mélanges fer — carbone dans les conditions habituelles; mais il n’est que
métastable et a tendance a se décomposer en fer et graphite (FesC — 3 Fe + C) si les conditions
de température et de temps le permettent. Les refroidissements trés lents peuvent donc étre
décrits par le diagramme Fe — C (au moins dans le domaine des températures supérieures a
800 °C) et les refroidissements rapides par le diagramme Fe — Fes;C. La figure 1.2 présente des

diverses possibilités de phases et structure des alliages fer — carbone.
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En outre, certains ¢léments d’addition graphitisant activent la décomposition de la cémentite
(Si, P, AL, Ni, Cu, Ti, Zr...) et permettent d’imposer une évolution vers le diagramme Fe — C
stable; d’autres, dits antigraphitisants ou carburigéne stabilisent la cémentite ou des carbures
mixtes analogues (Mn, Cr, Mo, S, V, W, B, Se, Te...) et conduisent aux phases du diagramme
Fe — FesC [2].
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1.3. Généralités sur les aciers

Les aciers, alliages Fe-C a teneur inférieure a 2 % C, ont des microstructures (tableau 1.1) qui
correspondent toujours aux équilibres du diagrammeFe-FesC (figure 1.3). lIs traversent tous le
domaine monophasé y au cours de leur refroidissement et contiennent a I’équilibre une plus ou
moins grande proportion du mélange eutectoide lamellaire (o + Fe3C) formé en E; (Figure 1.3),
appelé perlite [2].

Tableau I.1. Constituants métallographiques d’équilibre [2]

Austénite
Solution solide cfc de carbone dans le fer y. ‘_ )
@ Ductile. Stable uniguerment au-dessus f"/
de la ligne A,y dans les aciers non alliés.
Ferrite
/——\I Solution solide cc de carbone dams le fer o. Ductile et peu
ll\EJ, dure (R, - 300 MPa, HW - 80, A - 50 2%6).
Perlite

Melange sutectoide d'environ 88 % de ferrite et 12 %

c de cémentite sous forme de fines lameslles alternées (R =
200 MPa, HW = 200, A& = 10 %).

Cementite

Composé défini FeC. Carbure de fer & structure
cristalline orthorhombigue. Trés dur et fragile
(HW — 700, A = O %),

Ferrite + perlite

Melange caractéristigque des aciers hyposutectoides. Pro-
portions variables selon la teneur en carbone. Les grains
v, de ferrite germent le long des joints de grains de "Taus-
ténite au refroidissement

a la traversés du domaine o +

©

Perlite + cémentite
Melange caractéristigque des aciers hypersutectoides.
Proportions variables selon la ten=sur en carbone, mais
@ n‘excédant jamais 20 % de cémentite dans les aciers.
Le réseau de cémentite se forme le long des joimts
de grains de "'austénite au refroidisserment 4 la traversse
du domaine v+ FeyCl

Perlite globulaire {coalescéee)

Melange sutectoide ayvant subi, aprés formation & 727 °C,
un recuw't de globuwarisation aux ervirons de 700 =C ;
grace a la diffusion, les lamelles de ceémentite coales-
c=nt sous forme sphéroidale sous 'effet de la temsion
imterfaciale. Légeremeant maoins dure et plus ductile gque la
perlite lamellaire.




Etude bibliographique | 2017

1 000

o 10 @@ (e oo

0 0,5 1 15 > g5 %C
Aciers Aciers Aciers Fontes
doux mi-durs durs

Figure 1.3. Diagramme de phases des aciers au carbone non alliés [2]

1.3.1. Caractéristiques fondamentales des aciers

Le fer metallique existe sous deux formes cristallines:

1) Le fer cubique centré, stable au-dessous de 910°C (fer a) et au-dessus de 1400 °C (fer d) ;
2) Le fer cubique a face centré, stable entre 910°C et 1400°C (fer y). Les solutions solides
dans le fer y sont appelées austénites [3].

La solubilité des éléments d’alliages differe d’une forme allotropique du fer a une autre. Ceci
entraine I'existence des domaines de transformations trés différentes en présence d'élements
d'addition. Dans le fer pur, le passage du fer a au fer y se produit a une température bien
définie. La présence d'un élément d'addition provoque l'apparition d'un domaine plus au moins

étroit dans lequel les deux variétés allotropiques peuvent coexister en équilibre (tableau 1.3) [3].

Les diagrammes d'équilibre fer carbone permettent de classer les éléments d'addition en deux

types :

1) Eléments stabilisateurs d'austénite ou gammagene (type A);
2) Eléments stabilisateurs de ferrite ou alphagéne (type B).
Les éléments de type A élargissent le domaine de stabilité de l'austénite en abaissant la

température de transformation o < y et en élevant la température de transformation y <> 3. La
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région biphasée (y + 9) atteint le domaine de fusion. Le domaine (a + y) est déporté vers la

température ambiante sous 1’action de certains éléments (exemple : Mn, Ni, Co) (figure 1.4 a).

suppriment & certains taux (exemple Si, Cr, Mo, V, Ti, Al etc.) (figurel.4b) [3].
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Figure 1.4.Influence des éléments gammageénes (a) et alphagenes (b) sur le diagramme binaires
Fe-FesC [3]

Le tableau 1.2 montre la solubilité de certains éléments et leurs combinaisons [4]

Solubilité (% en masse) dans
le fer Composeés formes avec
Elements Y a

Max Effect dul Max Fe C N 0
Al 0.625 - 12 + - + +
B 0.021 ~Na 0.002 + + + +
Co Tout - 77 - + - -
Cr 12.7 ~a Tout + - + +
Cu 9.5 - 2.1 - - - -
Mn Tout - 3 - + - -
Mo 2 ~Na 32 + + - -
Ni Tout - 7 + - - -
Si 2 ~Na 13.5 + - - +
Ti 0.72 N 9 + + + +
\Y lal4 ~a Tout + + + -
wW 4 ~Na 35.5 + + - -

~a La solubilité diminue en présence du carbone.

Tableau 1.2.Solubilité de certains éléments et leurs combinaisons [4]
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1.3.2.Differents types d’acier

Les aciers se divisent en deux grandes familles : les aciers au carbone et les aciers alliés.

1.3.2.a. Acier au carbone

Les aciers au carbone a structure ferrito-perlitique sont des aciers peu colteux et caractérises

par une teneur en carbone et en éléments d’alliage généralement faibles. Ils peuvent contenir

des éléments normaux nuisibles issus du processus d’élaboration, tels que le soufre et le
phosphore etc. Ces aciers sont caractérises par une limite d’élasticité généralement faible et

sont définis et désignés sur la base de leurs propriétés mécaniques ou d’emplois [2].

Les aciers cités ci- aprés appartiennent a cette catégorie :

e Aciers de construction métallique : Ils sont caractérisés par une résistance a la traction
comprise entre 235 et 460 MPa et un allongement A% > 17 %.

e Aciers pour appareils a pression : Ces aciers sont destinés a la production des produits plats
et sont caractérisés par une résistance a la traction comprise entre 235 et 460 MPa, un
allongement A % > 17 % et une bonne ténacité.

e Aciers pour armature du béton : Ce type d’aciers, comme son nom I’indique, est destiné
pour la fabrication des tiges et barres. Parmi les propriétés caractérisant ces aciers, ce sont
la résistance a la traction et I’allongement. Ces derniers sont les plus soumises au
contréle de la qualité de ce type d’acier, leurs propriétés mécaniques sont respectivement :
Re = 215 - 500 MPa et A% = 25 - 8 %. Ajoutés a cela, les aciers pour armatures a béton
précontraint sont connus par leur bonne résistance a la relaxation.

e Aciers pour emboutissage et pliage a froid : Ils sont destinés pour la fabrication des produits
plats. Leurs caractéristiques principales sont : une bonne ductilité, une résistance a la
traction Re comprise entre 140 et 700 MPa et un allongement A % compris entre 12 et 40%.

e Aciers pour tdles magnétiques : Ces aciers sont de structure ferritique a grains orientés ou
non orientés et ayant une faible hystérésis magnétique. Ils sont alliés au silicium et sont
destinés pour la fabrication des produits plats [2].

Les aciers utilisés apres traitements thermiques sont des aciers alliés ou non alliés en général

définis ou désignés par leur composition chimique, strictement contr6lée afin de garantir un

comportement au traitement thermique. Ce type d’acier offre I’avantage d’ajuster et
d’améliorer sa trempabilité avec la composition chimique. Ces aciers sont généralement utilisés
aprés trempe et revenu, ce qui leur confére une meilleure combinaison « résistance mécanique

— ténacité ». En plus, ces aciers possédent une meilleure tenue a chaud et une meilleure

résistance a 1’usure.

Les aciers suivants se trouvent dans cette catégorie :
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e Aciers de construction mécanique : Ces aciers sont connus pour leurs bonnes propriétés
mécaniques et bonne aptitude a la mise en ceuvre. Ils sont caractérisés par une résistance a la
compression Re comprise entre 290 et plus de 1 000 MPa et un allongement A % variant
entre 22 et 9 %. Certaines nuances de ce type d’aciers sont prévues pour des usages spéciaux
: boulonnerie, chaines, ressorts, roulements etc.

e Aciers pour cémentation : Ces derniers contiennent une faible teneur en carbone (< 0,2%C).
Apres cémentation et trempe, ils acquierent une grande dureté superficielle et une bonne

ténacité a Iintérieur [2].

1.3.2.b. Aciers alliés

Les aciers alliés sont des aciers spéciaux (alliés au molybdéne, au nickel, au silicium et
au chrome et parfois au vanadium etc.), auxquels il est demandé de retrouver leur structure
d’emploi par normalisation (et éventuellement revenu). Ces aciers doivent satisfaire a des
exigences particulieres relatives a leur résistance a la rupture fragile et, lorsqu’ils sont employés
a température supérieure a I’ambiante, a leur limite d’¢lasticité a chaud et a leur tenue au
fluage.

Les aciers alliés de construction mécanique sont destinés a subir des traitements

thermiques, de ce fait, a répondre a des exigences relatives a leur trempabilité et régularité. lls
peuvent, par ailleurs, présenter des aptitudes particulieres quant a leur mise en ceuvre
(usinabilité notamment). Des ¢léments d’alliage (Cr, Ni, Mo, V et parfois Si) apportent surtout
la trempabilité et, éventuellement, des aptitudes particuliéres au durcissement. Les aciers
fortement alliés peuvent atteindre des niveaux élevés de résistance et sont susceptibles d’étre
utilisés a des températures élevées.
Cette catégorie d’aciers comporte de nombreuses nuances prévues pour des usages spécifiques
(boulonnerie, chaines, ressorts, roulements, soupapes...) ainsi que d’autres variétés de nuances
destinées a des mises en ceuvre particuliéres (aciers de décolletage, aciers a usinabilité
améliorée, aciers prétraités etc.).

Quand on parle des aciers alliés, on parle aussi des aciers a outils qui sont des aciers
spéciaux (avec notamment des éléments essentiellement carburigenes) auxquels il est demandé
d’étre aptes a atteindre, par traitements thermiques, des niveaux élevés de résistance a la
température ambiante ou, souvent, a hautes températures. Parmi eux on distingue trois types
d’acier :

» Les aciers a outils pour travail a froid;

10 |
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> Les aciers a outils pour travail a chaud;
» Les aciers rapides [1].

e Aciers inoxydables. L'exigence principale commune a toutes les familles d'aciers inoxydables
est une bonne résistance a la corrosion. Ces derniers sont des aciers spéciaux dont 1’élément
d’alliage de base est le chrome, a des teneurs supérieures a 10 % et contenant souvent peu ou
trés peu de carbone (pour éviter la précipitation de carbures de chrome), mais par contre, des
¢léments d’alliage agissent sur 1’état structural et sur la résistance a la corrosion (nickel,
molybdéne, cuivre, titane, niobium...). Les fortes additions d’éléments d’alliage alphagéne
(Cr, Mo...) ou gammagene (Ni, Mn) modifient profondément I’état structural d’emploi de ces
aciers, et on distingue quatre categories [1] :

> Les aciers inoxydables martensitiques, contenant de 12 a 18 % de chrome et des teneurs
en carbone variables de 0,1 a 1 % environ. lls sont utilisés apres trempe martensitique et revenu
et sont susceptibles, de ce fait, d’acquérir des performances mécaniques €levées mais, du fait de
leur composition et leur état structural ne résistent pas a I’agression dans tous les milieux.
D’autres aciers inoxydables sont dits aussi martensitiques. Ils sont durcis au cours d’un
vieillissement apres trempe martensitique par precipitation de composés intermétalliques
formés a partir d’éléments d’addition spécifiques tel que le nickel, le cuivre, le molybdene, le
titane et I’aluminium ;

> Les aciers inoxydables ferritiques, contenant 12 a 20 % de chrome et les aciers super-
ferritiques contenant plus 20% de chrome et une faible quantité de carbone sont généralement
fixés par du titane ou du niobium. Leur composition leur permet de rester ferritiques a toute
température et de présenter donc des propriétés mécaniques intéressantes ;

> Les aciers inoxydables austénitiques. Ces aciers contiennent des teneurs en chrome
égales ou supérieures a 17 % et des proportions de nickel (et /ou de manganeése) suffisantes (en
général au moins 8% de Ni) pour assurer la stabilité de 1’état austénitique a toutes températures.
Ces aciers contiennent, le plus souvent, des ¢éléments d’addition améliorant leur tenue aux
corrosions tels que molybdéne (solutions chlorurées), cuivre, titane et niobium [1]. Les aciers
austenitiques de base affichent relativement de faibles caractéristiques mécaniques de
résistance qui peuvent étre tres sensiblement améliorées :

1. Par écrouissage (autorisé par leur grande ductilité) ;

2. Par addition d’azote (durcissement par effet de solution solide) sans altération de la

résistance a la corrosion ;

11|
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3. Par précipitation, au cours d’un revenu, de composés intermétalliques a base de titane et
d’aluminium ou de composés phosphor¢s.

> Les aciers inoxydables austénito-ferritiques dont la composition en chrome, nickel,
molybdéne et silicium, notamment, est équilibrée pour conserver a I’état d’emploi une structure
mixte constituée d’austénite (30 a 50 %) et de ferrite (70 a 50 %). Cet état confere a ces aciers
des performances mécaniques élevées et une résistance particuliere a certaines corrosions (inter
granulaires et sous contrainte). Avec les aciers inoxydables, on peut citer aussi les aciers dits
réfractaires, qui sont des aciers résistant a la corrosion par les gaz chauds. Ce sont donc des
aciers inoxydables dont les caractéristiques mécaniques a hautes températures (limite
d’élasticité, résistance et surtout résistance au fluage) ont été améliorées généralement par

addition d’éléments d’alliage carburigéne [1].

1.3.3. Aciers austenitiques au manganese

Les aciers austénitiques au manganese, aussi dénommés acier Hadfield «du nom de I’inventeur
anglais Mr : Robert Hadfield», sont des aciers a haute résistance, trés ductiles, trés résistants a
l'usure et trés résilients. Produits au four électrique, ils répondent a la composition chimique
suivante : 1 — 1.4% C; 10 — 14% Mn, 0.3 — 1%Si. Le manganese stabilise l'austénite (figure 1.5,
figure 1.6 ), augmente la résistance a la rupture et I'allongement. Si ces aciers ont une teneur en
silicium élevée (supérieure a 1%), ils présentent une forte limite élastique et une bonne tenue au
fluage. Les teneurs en phosphore de ces aciers doivent étre maintenues au-dessous de 0.06 %
pour éviter un effet nocif sur les propriétés mécaniques a hautes températures ainsi que le
criquage. Les caractéristiques mécaniques de ces aciers varient de 70 Kg / mm?2 & 100 Kg / mm?
pour la résistance a la rupture et de 40 a 70 % l'allongement. Ces caractéristiques dépendent de
la grosseur du grain. Les aciers Hadfield sont des aciers qui subissent une transformation
martensitique par déformation entrainant une augmentation de la dureté et par conséquent une
amélioration de la résistance a l'usure [5]. Ces aciers ont une grande dureté superficielle,
obtenue par écrouissage par choc, qui a pour effet de transformer localement l'austénite en
martensite. Ils ont une trés bonne tenue au frottement. Leur haute aptitude a s'écrouir les

empéche d'étre usinables et ils ne peuvent étre mis en forme que par moulage et rectification

[6].
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Figure 1.6. Diagramme Fe-C-Mn a 13% Mn [8]

L’acier austénitique au manganése n’est d’ailleurs purement austénitique que quand la trempe
s’effectue a 1000- 1100°C ; en effet, il s’agit d’une phase austénitique métastable. Si cette

phase austénitique exceptionnellement ductile est chauffée progressivement, un maintien a 350-
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400°C rend lalliage fragile. Une fois la température d’environ 500°C est atteinte, la
transformation y —o +Cm commence : des carbures précipitent alors aux joints des grains
d’austénite, I’acier devient progressivement magnétique et la dureté s’¢leve a 400-500HB.La
précipitation des carbures peut méme se produire pendant le refroidissement dans le moule. La
micrographie de la figure 1.7.A [9] représente la structure a 1’état brute de coulée d’un acier
austénitique au manganése de composition chimique suivante : 1.17% de carbone ; 12.8% de
manganeése et 0.5% de silicium [9].

La structure est entierement austénitique (figure 1.7.B) aprés une austénitisation et trempe vers
1000-1100°C [9].

Figure 1.7. Structure métallographique d’un acier austénitique au manganése
A : Brute de coulée, précipitation des carbure aux joints de grain ;

B : Structure entiérement austénitiques apres trempe a 1050°C [9].

L'excellente résistance a l'usure de aciers Hadfield, jointe aux autres propriétés mécaniques, les
rend particulierement aptes aux sollicitations les plus séveres et utilisés dans plusieurs secteurs
industriels : construction, mines, forages, chemin de fer, industrie du ciment, pelles
mécaniques, broyeurs, piéces d'usure et ponts roulants [10]. Toute action mécanique (par
exemple percage) sur cet acier provoque un écrouissage superficiel avec un accroissement de la
dureté. Une des applications essentielles de cet acier est aussi la réalisation des cceurs de voie
pour chemin de fer (figure 1.8) [10].

Le tableau 1.3 indique les différentes type des aciers austénitique au manganése avec les

températures de la trempe suivent I’épaisseur des pieces et les duretés [11].
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Tableau I1.3.Dureté et traitement thermique des aciers austénitiques au manganese fortement
alliés résistants a l'usure [11].

Désignation Traitement therrpique : Dureté
recommandé Epaisseur,

o mm HB, HRC,
Nuance Trempe, °C Trempé Ecroui
Z100MD 61 - M 1040 — 1100 E* <100 200 — 300 55-58
Z120M12-M 1050 — 1100 E <200 180 — 250 45 - 50
Z120MC 12 - M 1050 — 1100 E <100 180 — 250 45— 50
Z110MD121-M 1050 — 1100 E <200 180 — 250 45 - 50
Z100 MN 134 - M 1050 - 1100 E > 100 180 — 250 45 -50
Z120MC172-M 1050 — 1100 E <100 180 — 250 45— 50

*E : Trempe a I'eau.

Figure 1.8. Exemples de cceurs de voie. A : Ceeurs conventionnels a pointe fixe pour trains,
B : Berceaux a pointe mobile pour les réseaux a grande vitesse (TGV, Eurostar) et C :
Cceurs de croisement pour les réseaux de métro combinant pneu et roue en acier [12]
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Le schéma ci-dessous (figure 1.9) montre les caractéristiques mécaniques des différents aciers

austénitiques au manganése [13].
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Figure 1.9. Valeurs typiques de caractéristiques mécaniques (a ceeur) de différents

aciers austénitiques au manganese [13]

Dans une récente étude, C. Chen et al. ont montré ’évolution du module d’élasticité en

fonction de la température de trois états d’acier austénitique au manganése a savoir 1’un
q g
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trempé, I’autre déformé et le dernier nanocristallisé (figure 1.10). Ces travaux ont trouvé que
lacier austénitique au manganése trempé manifeste les meilleurs résultats du module
d'élasticité dans I'intervalle de température -100°C et +50°C, par contre au-dela de ce domaine
de température, c’est I’acier austénitique au manganese déformé qui révele les meilleures
valeurs du module d’élasticité [14]. Cet effet a été attribué a un taux remarquable de
précipitation de carbures ayant influencé positivement le module d’¢lasticité. Ce résultat n’a
pas été atteint lors du processus de nano cristallisation dont les effets ont été saisis sur la
dispersion des carbures et non sur leur taux de précipitation comme I’a été aussi montré par T.
Tayeh et al [15].
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Figure 1.10. Valeurs du module d’élasticité par rapport a la température d’utilisation de différents aciers

austenitiques au manganése trempés, déformés et nanocristallises [14]

Dans le méme contexte, Mehdi Mazar Atabaki et al. ont effectué une comparaison entre le
comportement a 'usure d’un acier austénitique au manganése et celui d’une fonte a haute
teneur en chrome (figure 1.11). Il a été déduit de cette étude que I’acier austénitique au

manganese présente toujours les meilleurs résultats d’usure pour différentes charges [16].
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Figure 1.11. Résistance a I’usure de I’acier austénitique au manganése comparé a la fonte a haute

teneur en chrome [16]

Une autre étude a été réalisée par E.G. Moghaddam et al. dans cet article, les auteurs ont
comparé le comportement a I’usure de I’acier austénitique au manganése et des fontes alliées au
manganése et au vanadium (figure 1.12 et tableau 1.4) [17]. Par cette étude, ces auteurs
montrent qu’apres I’addition du vanadium a des fontes a différent taux de carbone (tableau 1.4)
a provoqué des changements considérables des propriétés mécaniques (test d’usure par
abrasion). Ils ont révélé que les fontes alliees au manganése et au vanadium ont présenté les
meilleures résistances a l'usure, environ 5 fois supérieures par rapport a I’acier Hadfield (figure
1.12) [17].

Tableau 1.4. Compositions chimique des alliages étudiés [17]

Matériaux Fe C Mn Si S P Al Cr \%
HV-AMS-1 Base 2.6 12.90 0.69 0.054 0.025 0.10 0.34 9.90
HV-AMS-2 Base 2.8 12.95 0.61 0.067 0.019 0.14 0.31 9.91
HV-AMS-3 Base 3.0 13.10 0.59 0.047 0.038 0.11 0.27 10.04
HV-AMS-4 Base 3.3 12.90 0.67 0.063 0.040 0.93 0.29 10.15
Hadfield steel Base 1.21 12.80 0.66 0.08 0.039 0.09 0.09
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Figure 1.12. Perte en masse de 1’acier austénitique au manganése comparé a différentes fontes a haute

teneur en manganése et au vanadium [17]

1.4. Action des éléments d’alliage
Tous les aciers industriels contiennent, outre le carbone, dautres éléments qui sont, soit
résiduels non éliminés au cours de I'élaboration du métal, soit des éléments résultant des
additions faites volontairement. Ces éléments agissent sur les points de transformation de l'acier
et sur la vitesse a laquelle se transforme l'austénite au cours du refroidissement. Ils exercent un
effet de stabilisation plus ou moins marqué des phases cubiques a face centrée et centrées. Ils
agissent donc sur la structure des aciers et modifient largement leurs propriétés, ce qui élargit
considérablement le champ d'application de ces matériaux.
Les aciers fabriqués industriellement contiennent généralement du carbone a plus ou moins
forte teneur, a coté dautres éléments d'alliage, si bien que I'on devrait en toute rigueur
s'intéresser principalement a des diagrammes complexes [18].
L'introduction d'élément d'addition a les effets suivants sur le diagramme Fe — C :

o La température et la composition correspondant a l'eutectoide peuvent étre

modifiées (figure 1.13) [20];
o Conformément a la régle des phases, le nombre de phases susceptibles d'étre en

équilibre n'est plus limité a deux (figure 1.14) [19].
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Figure 1.14. Evolution des domaines d’existence des variéetés allotropiques du fer par addition
a) d’¢éléments d’alliage alphageéne ;
b) d’éléments d’alliage gammagéne [2]
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1.4.1. Effet du manganése

Le manganese est un élément gammagene et de température de fusion de 1260°C. L'action de
cet elément est différente selon qu'il s'agit d'acier perlitique ou d'acier austénitique. Pour l'acier
perlitique, le décalage entre Acs et Ars (figure 1.4) est d'une dizaine de degrés avec 1 % de
manganeése. Avec un pourcentage de 4.4 % de manganése, cet écart peut atteindre 200°C. Pour
les aciers & moyen carbone et haut carbone perlitique, le manganése a une action double : il
augmente la dureté de la ferrite et affine la perlite. En conséquence, la dureté et la résistance a
la rupture sont les mémes avec des additions de manganése et un carbone inférieur, d’ou une
ductilité plus grande a résistance égale. L’ eutectoide contient moins de carbone pour les aciers
au manganése. Ce dernier retarde la transformation de I’austénite au refroidissement [21].
L’effet du manganése sur les traitements thermiques des aciers est primordial. Il réduit la
vitesse de refroidissement nécessaire et permet en conséquence la formation de perlite fine au
lieu de la martensite demandée, pour une température donnée de transformation isotherme.
Ceci peut se resumer par : le manganése abaisse les point Ms et M; (début et fin de formation
de la martensite). Cet effet est sensible a partir de 1 % de manganese. La solubilité du
manganese dans le fer y est totale, par contre elle est d’environ de 10 % a 245°C dans la ferrite
[22]. Le pouvoir carburigéne du manganese est inférieur a celui du chrome. Dans les aciers a
forte teneur en carbone, il favorise ’austénite résiduelle aprés trempe par suite de son action
sur le point M [22]. Les effets spécifiqgues du manganése sont tels que ce métal d'addition est
indispensable pour les aciers. Sans manganese, le métal ne peut pas travailler a chaud. Le
manganése, en tant que désoxydant, a un effet bénéfique sur les caractéristiques de travail du
métal a chaud [21].

Markus Daamena et al, ont étudié la dispersion du manganése dans la structure
métallographique d’un acier austénitique a forte teneur en manganese (Fe-17Mn-0.6C-1.5Al).
La figure 1.15 présente une carte métallographique de concentration du manganese dans les
structures metallographiques a 1’état brut de coulée, aprés laminage et aprés recuit. Une nette
différence de la concentration en manganese a été observée entre I’état brut de coulé, I’état
laminé et 1’état recuit. Dans I’acier brut de coulée la cartographie du manganese dans la
matrice manifeste une forme dendritique caractérisant une micro ségrégation prononcée. Elle
devient lamellaire aprés laminage témoignant d’une considérable ségrégation du manganése.
Apres recuit d’homogénéisation, une concentration completement homogene du manganése est

observée sur la figure 1.15.e [23].
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Figure I.15. Distribution du manganése dans trois types d’acier austénitique au manganése :
a-b : brute de coulée, c-d : laminée et e-f : aprés homogénéisation (recuit) [23]

L’influence du manganése dans des aciers contenant a 12% Mn et a 16% Mn a 1’échelle macro
d’une piece réel et sur la structure métallographique et la microdureté de la partie écrouie d’un
acier austénitique au manganese a été étudiée par Rodrigo Lencina et al [24] (figure 1.16). Ces
derniers, moyennant un profil de microdureté sur les deux compositions étudiées (figure 1.17),
ont montré une nette différence entre les valeurs de microdureté mesurées au niveau de la
surface et au coeur des échantillons analyses. Au niveau de la surface la microdureté varie entre

600-700 HV par contre elle est égale a 300 HV au cceur [24].
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Figure 1.16. Influence du manganése dans des aciers contenant 16% Mn a 1’échelle macro a: piece fixe,

avant et apres taste; b : piece mobile avant et apres teste; (c) la partie basse de la piece fixe présente des

fractures; (d) microstructure de ’acier Hdf 16% Mn, la fleche présente un carbure précipité au joint du
grain [24]

800 -

8 e Hlf12

b - - - Hare

700

Hardness Vickers

] ¥ ] I 1
0 1000 2000 3000 4000 5000 6000 7000
Distance to surface (pm)

Figure 1.17. Evolution de la microdureté en fonction de I’épaisseur de deux types d’acier au manganése :
a: 12% Mn; b: 16% Mn [24]

1.4.2. Effet du nickel
Le nickel est le premier de tous les éléments d’alliage employés a I'échelle industrielle, de

température de fusion de 1450°C, il abaisse les points critiques A; et Az en fonction de son

pourcentage. Pour de faibles teneurs en nickel, les aciers sont perlitiques. Pour des teneurs plus
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élevées en nickel, l'intervalle critique est abaissé vers 350°C et les aciers ont une méme
structure que des aciers au chrome convenablement trempés et sont martensitiques. Enfin, au-
dessus d'un pourcentage de 10-12%, les aciers sont austénitiques, avec des points critiques
abaissés au-dessous de la température ordinaire. Ces différentes structures sont résumées sur le
diagramme de Guillet (figure 1.18) [21].
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Figure 1.18. Diagramme de Guillet [21].

Le nickel est soluble dans le fer en toute proportion a I'état solide ou liquide. Dans les aciers, il
est en solution dans la ferrite dont il augmente la résistance mécanique sans augmenter la
fragilité. Il tend a affiner la perlite, ce qui concourt a augmenter sa résistance [20]. Le nickel
présente les avantages suivants pour les aciers alliés :

e Température de trempe plus basse pour les aciers et vitesse critique de trempe plus
faible ;

e Rendant le traitement thermique plus facile et réduisant les risques de déformation et de
tapures (plus grande pénétration de trempe et résistance a la corrosion améliorée) [20].
Adriano Scheid et al. Ont étudié¢ I’influence du nickel a 5.95% et 9.35% et de la trempe sur un
acier a 0.04% carbone. Ils ont remarqué que le nickel a affiné les grains de cet acier d’une
fagon remarquable. Le meilleur affinement de grain a été obtenu dans le cas de I’acier a 9% Ni

par rapport & I’acier allié & 5% Ni avant et aprés trempe (figure 1.19) [25].
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Figure 1.19. Microstructure da I’acier (0.04% C) allié au nickel avant et apres traitement thermique : (a) et
(b) 5.5% Ni et (c) et (d) 9% NI. [25].

1.4.3. Effet du chrome

De température de fusion de 1920°C, Pour expliquer les divers aspects de I'action du chrome, il
convient d'examiner son action sur les constituants de la structure metallographique. Pour les
aciers a moyen carbone ou éleveé, la durée nécessaire pour la transformation isotherme de
l'austénite est nettement augmentée par le chrome, tant pour lintervalle perlitique que pour
I'intervalle bainitique. Avec 2 a 3% de chrome, la perlite obtenue est fine et la résistance a la
rupture augmente proportionnellement avec la teneur en chrome [8]. Pour les aciers a moyen
carbone, au-dela de 2 a 3 %, il y a suppression de formation de perlite, a un tel point qu'on a
une formation de bainite pour des refroidissements lents. Cette lenteur de refroidissement
permet d'éviter la formation de martensite.

L'effet du chrome est de diminuer le pourcentage de carbone nécessaire pour obtenir de
l'austénite dans les aciers a bas carbone. Il réduit l'intervalle de température nécessaire pour
l'obtention de l'austénite. En général, les effets du chrome qui motivent son emploi dans les
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aciers sont I’amélioration des propriétés mécaniques, de la résistance a l'oxydation, a la
corrosion et a l'usure. De plus le recours au chrome est nécessaire pour I'élaboration d'aciers

pour nitruration [21].

1.4.4. Action combinée du nickel et du chrome

Dans les aciers au carbone, le chrome éleve les points de transformation Ac; et Acs. Dans les
aciers au nickel, l'effet du chrome est différent. Si le point Ac; est encore légérement éleve, le
point Acs semble plutét un peu abaissé, du moins pour les aciers a teneur en carbone inférieure
a 0.30 %. Pratiquement, I'effet est trés faible [21].

Au contraire, le chrome abaisse trés fortement la température de transformation au
refroidissement. Le chrome ajouté a un acier au nickel diminue beaucoup plus la vitesse de
refroidissement nécessaire pour obtenir la structure martensitique; il abaisse la vitesse critique
de trempe. Cet effet a des conséquences importantes :

e Auvec les aciers au carbone, la durete obtenue en surface aprés trempe varie suivant les
dimensions de la piéce; avec les aciers au nickel-chrome, les duretés obtenues sont plus
Voisines ;

e Si l'on détermine la dureté a l'intérieur d'une piéce massive trempée, on constate que
pour un acier au carbone, la dureté décroit trés rapidement en allant du bord au centre et qu'a
quelque millimétre de la périphérie, elle n'est que tres peu supeérieure a celle du méme acier
recuit. Au contraire, pour les aciers au nickel-chrome, la trempe pénetre beaucoup plus
profondément.

Les avantages des aciers au nickel-chrome sont :

e Résistance mécanique, résistance a l'usure et résilience (pour une méme dureté)
élevees ;

e Pénétration de trempe profonde ;

e Traitement thermique simplifié, moindre risque de tapure et de déformation [21].

1.4.5. Effet du molybdene

De température de fusion de 2600°C, ce métal, soluble dans le fer alpha, produit une expansion
du réseau cristallin du fer. Il est soluble aussi dans la phase carburée ou il forme un complexe
fer-molybdéne-carbone. La vitesse de diffusion du molybdene, comparée a la vitesse de
diffusion du carbone, est tres lente. Aux températures supérieures a 1100°C, le molybdéne

augmente la vitesse de diffusion du carbone dans l'austénite et retarde sensiblement cette
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vitesse aux tempeératures inférieures. 1l a été mis en évidence qu'un pourcentage d'environ 2 %
de molybdene augmente la température de recristallisation de l'austénite d'environ 180°C [21].
Les effets du molybdéne se manifestent par son action sur la ferrite en solution solide, sur la
composition, la formation et la distribution des carbures [21].

La modification de la structure perlitique des aciers a moyen carbone et a carbone élevé est due
a la formation des carbures du molybdene, qui retardent la formation des structures perlitiques.
Une teneur de 0,15 % de molybdéne suffit a espacer les lamelles de perlite. A 0,75 % de
molybdene, la structure est considérablement modifiée, car déja & 0.30 %, une structure
bainitique peut apparaitre, due au ralentissement de la formation de la perlite par le molybdene.
Le molybdéne est utilisé en outre pour I'élaboration des aciers rapides. Il augmente la dureté
aux températures élevées ou il peut remplacer le tungsténe [21]

1.4.6. Effet du niobium

De température fusion de 1950°C, c’est un élément alphagene trés puissant et générateur de
carbures (carburigene). Une faible teneur en niobium favorise la formation des carbures et des
nitrures ou des carbonitrures. 1l est utilisé dans les aciers spéciaux pour affiner les grains de la
matrice (figure 1.20) et les carbures primaires qui se forment dans les aciers au carbone. |
augmente la résistance a chaud et au fluage, améliore la corrosion intergranulaire, augmente la
résistance a la traction, la limite élastique et la dureté [26].

L’influence du niobium a 0.11% et 0.45% sur la taille des grains d’un acier inoxydable
austénitique a fait I’objet d’une étude menée par A. Kisko et al. Cette recherche a montré que
le niobium a agi sur la taille de I’austénite. Un effet affinant est observé (figure 1.20). Ce
phénomeéne d’affinement des grains par I’addition du niobium s’est traduit par une amélioration

des caractéristiques mécaniques de cet acier telle que la micro dureté (figure 1.21) [27].

Figure 1.20. Influence du niobium sur la taille des grains d’un acier inoxydable austénitique aprés un

laminage a froid [27]
L 4
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Figure 1.21. Influence du niobium et du temps de recuit sur la microdureté d’un acier inoxydable
austenitique [27]

1.5. Principe de répartition des éléments d'addition

Les aciers alliés sont généralement chauffés de maniére a ce qu'ils se trouvent en majeure partie
a I'état austénitique. Les éléments d'addition peuvent se trouver dans trois états :

1) Dissous dans l'austénite ;

2) Combinés a I'état de carbures ;

3) Combinés a I'état d'inclusions non-métalliques.

Le Ni, Mn et Co sont solubles en toutes proportions dans l'austénite ; a I'exception de Ti et Nb,
on peut dissoudre plusieurs pourcents des eléments usuels dans l'austénite. Les aciers alliés
peuvent étre traités a teneur moyenne en carbone de maniere a ce qu'ils se trouvent presque

completement a I'état austénitique [4].

1.5.1.Tendances générales de répartition des éléments d’additions
On peut énoncer les tendances a la combinaison des éléments, mais leurs répartitions dans un
cas donné dépendent de la composition de l'acier. Le tableau I.5 montre les comportements

approximatifs des éléments d’addition [4].
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Tableau 1.5. Comportement approximatif de quelques éléments [4]

Eléments En solution sc_)lide Dans des Dans des, inc!usions 5?;‘;&22
dans la ferrite carbures non-métalliques : o
intermétalliques

Ni Ni - - NisAl

Si Si - SiO,, MOy -

Al Al - Al,O3 AlyNy

Mn Mn MnsC MnS, MnO -

Cr Cr CI’23C5 Cery -

w W WcC - -

Mo Mo MoC - -

V V VC V,Oy ViNy

Ti Ti TiC TixOy TixN,C,, TixNy
P P - - -

S S - (Mn, Fe)S, ZrS

En absence de carbone, des quantités trés importantes d'éléments metalliques usuels (sauf le
plomb et le cuivre a des teneurs supérieures a 0.8 %) se trouvent en solution dans la ferrite. le
pouvoir carburigéne des éléments ne se manifeste qu'en présence de quantités suffisantes de
carbone. Le pouvoir carburigene prend beaucoup dimportance a température élevée, étant
donné la forte quantité de carbone soluble dans l'austénite. Le carbure de fer est instable a toute
température. Parmi les éléments carburigenes, le manganese est sans doute le moins actif. En
présence de faibles quantités d'éléments carburigenes, les éléments d'addition peuvent

remplacer partiellement le fer dans la cémentite [4].

Le rble principal des éléments dissous dans ’austénite (éléments gammageéne) est de diminuer
la vitesse de transformation de ’austénite au-dessous de la température critique. Il est
nécessaire de diminuer la vitesse de transformation dans le cas d’obtention des structures
martensitiques, ou de bainite inférieure. Les éléments d’alliages, par leur pouvoir trempant,
peuvent avoir un effet sur la possibilité d'étendre la trempe vers le domaine des piéces de fortes
sections avec une amélioration des structures et une fragilité moindre [21]. Cette amélioration a
lieu dans I’ordre suivant : nickel, silicium, manganése, chrome, molybdéene. Ces éléments sont
présents principalement dans la phase des carbures des aciers et ne sont dissous qu’a de tres

hautes températures et a des vitesses bien plus lentes que le carbure de fer [21].
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Si les carbures contiennent des éléments d'addition a teneur supérieure a la concentration
globale dans I'acier, l'austénite est appauvrie en ces €léments. C’est le cas des aciers au chrome,
molybdene, vanadium, niobium et titane et, dans une moindre mesure, de certains aciers au
manganese. Les carbures riches en titane restent non dissous et abaissent la teneur en carbone
de maniére telle que la trempabilité devient presque égale a celle du matériau sans carbone. Les
carbures non dissous sont des inclusions dures, inertes et jouent un role passif au cours des
traitements thermiques ; ils peuvent cependant servir de lieux préférentiels pour la germination
de la perlite et retarder la croissance du grain. Une température élevée permet aux éléments de
diffuser facilement. Lors de la premiere chute de température, les carbures les plus stables se
forment car l'affinité chimique domine [28].

Le manganése, chrome, molybdéne, tungstene, tantale, vanadium, niobium et titane sont des
élements carburigénes. Ils tendent a se localiser dans les carbures, pourvu que la teneur en
carbone soit suffisante. A l'exception du manganese, un peu plus carburigéne que le fer, une
faible quantité des éléments cités peut s'introduire dans le réseau des cristaux de cémentite
FesC. Ceci ne limite pas la quantité d'éléments carburigénes présents dans les carbures. Au
contraire, si la teneur en éléments carburigénes est suffisamment élevee, il se forme de

nouveaux carbures complexes [29].
1.5.2. Répartition des eléments d'addition dans les aciers austénitisé

Les aciers alliés sont généralement chauffés de maniere a ce qu'ils se trouvent en majeure partie
a I'état austénitique. Les éléments d'addition peuvent se trouver dans trois états :

e Dissous dans l'austénite;

e Combinés a I'état de carbures ;

e Combinés a I'état d'inclusions non-métalliques.
Le nickel, le manganese et le cobalt sont solubles en toutes proportions dans l'austénite, a
I'exception de titane et du niobium. Les aciers alliés peuvent étre traités a teneur moyenne en

carbone de maniere a ce qu'ils se trouvent presque complétement a I'état austénitique [28].

1.6. Microstructure des aciers alliés

Les composants microstructuraux composant les aciers alliés dépendent de la composition
chimique, principalement de la nature des éléments d’alliages, et aussi du type de traitement

thermique adopté. Principalement la microstructure est composée d’une ou de deux ou plus de
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phases principales : une phase constituant la matrice et la deuxieme phase les carbures. La
matrice a elle seule peut englober plusieurs produits de transformation du fer, par contre la
phase carbure peut englober divers type de carbures dépendant de la nature et de la teneur en

¢léments d’alliage et du traitement thermique.

1.6.1. Matrice
La matrice peut étre constituée de plusieurs constituants microstructuraux tels que :

> Ferrite

C’est une solution solide d'insertion de quelques atomes de carbone dans le fer, de maille
cubique centrée (CC), pouvant contenir entre 0.005 et 0.008 % de carbone a la température
ambiante et environ 0.03 % de carbone a 720°C. La solubilité maximale en carbone est de 0,05
%.Communément appelée fer alpha, c’est un constituant tres ductile, résiliant, peu résistant et
magneétique a la température ambiante jusqu’a 770°C (point de curie) [30]. La ferrite peut étre
granulaire ou aciculaire (figure 22). La dureté de la ferrite peut étre améliorée en fonction des
¢léments d’addition (figure 23).
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Figure 1.23. Influence de quelques éléments sur la dureté de la ferrite [30]

> Perlite
C’est un agrégat composé de ferrite et de cémentite qui peut avoir des aspects lamellaires ou
globulaire (apres un recuit d’adoucissement) et se présente sous 1’aspect de lamelle alternée de
ferrite et de cémentite (figure 1.24). La transformation perlitique a un caractére de diffusion en
premiere étape. Elle est caractérisée par l'apparition des germes de cémentite sur les joints des
grains de I’austénite. La deuxieme étape montre le développement des germes de la cémentite
suite a l'appauvrissement des places voisines en carbone de I’austénite et se transformant ainsi
en ferrite. La solubilité du carbone dans la ferrite est trés faible, ce qui conduit a la précipitation

du carbone se trouvant dans la ferrite dans le domaine de l'austénite voisin [30].

surface aprés attaque avec réactif

Figure 1.24. Structure de la perlite [30]

» Austénite

C'est une solution solide de carbone dans le fer gamma de structure cristallographique cubique
a face centrée (CFC), l’austénite permet une grande solubilité de carbone (jusqu’a 21 %
massique 1147°C), ce constituant n'existe pas a la température ambiante, il est stable entre
911°C et 1392°C, l'austénite ne peut exister a la température ambiante que par un maintien
hors équilibre a la faveur d'éléments d'alliage, appelés éléments gammagénes ou stabilisateurs
du fer gamma (figure 1.25) , ces e€léments sont le nickel et le manganése.

L’austénite est tres ductile entre 200 et 260 HB. Dans les phases des aciers alliés de I’austénite
résiduelle peut étre existé, sa présence en quantité plus ou moins grande dépend de la teneur en

carbone, et du cycle thermique réalisé [30].
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Grains d’austénite

Figure 1.25. Micrographie d’un acier austénitique [31]

Les conditions de formation et de transformation de l'austénite sont les suivent :
e L'influence des éléments d'addition sur la formation de l'austénite montre qu'ils existent
deux categories d’éléments:
1) Ceux qui réduisent rapidement le domaine austénitique comme le silicium, le chrome, le
molybdéne etc.
2) Ceux qui I'étendent ou exercent peu d'influence, comme le manganeése, le nickel et
cobalt.
Des teneurs croissantes en chrome, tungsténe, molybdéne, silicium, vanadium, titane réduisent
les teneurs en carbone admissibles et finissent par fermer le domaine austénitique ; au contraire

des teneurs croissantes de nickel, manganese ou cobalt élargissent le domaine de l'austénite.

e Le traitement thermique de l'acier commence lorsqu'il est porté a la température
d’austenitisation. En ajustant les conditions de refroidissement, en particulier la vitesse,
il est possible de controler la transformation de [austénite par la vitesse de

refroidissement [18].

> Bainite
C’est un constituant de trempe intermédiaire, sa structure a un aspect voisin de celui de la
martensite, c'est un agrégat de ferrite et de carbures, c'est un constituant qui présente les mémes
phases que la perlite (ferrite et cémentite), mais de structure vraiment fine, souvent en aiguilles
ce qui lui confére de bonnes propriétés mécaniques, elle est dure et plut6t facile a usiner, ce

constituant qui présente une morphologie aciculaire est obtenu aprés des vitesses de
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refroidissement élevées, on distingue couramment deux arrangements typiques de bainite selon
les températures de transformation : la bainite supérieure pour les températures les plus élevées,
limitée par le domaine de la perlite, et la bainite inferieure pour des températures plus basses,
limitée par le domaine de la martensite.

Les bainites supérieures qui peuvent étre considérées comme étant des plaquettes de ferrite
contenant des carbures orientés parallelement a l'axe de la plaquette, ayant environ 0.2
micromeétres d'épaisseur sur 10.

Les bainites inférieures qui s'assimilent a des plaquettes de ferrite contenant une fine
précipitation de carbures dispersés dans la ferrite, ces carbures ne sont identifiables qu'en
microscopie électronique, elle présente une microstructure et des caractéristiques
cristallographiques trés proches de celles de la bainite supérieure, la principale différence étant
que les particules de carbures qui precipitent dans les plaques de ferrite [18].

» Martensite
La martensite est obtenue par cisaillement complexe du réseau de l'austénite. Elle a un aspect
aciculaire, preuve de transformations successives presque instantanées dans certains plans
cristallographiques des cristaux dausténite. La transformation martensitique ne fait pas
intervenir le phénomeéne de diffusion mais des mécanismes de cisaillement (figure 1.26) [32].

Elle est tres dure (450 - 650 HB) et obtenue par refroidissement rapide.

Figure 1.26. Structure mixte, martensite + austénite résiduelle [33]

> Troostite
C’est un agrégat lamellaire semblable a la perlite, mais de dimension microscopique et de

dureté plus élevée (supérieure a 400 HB). Souvent, elle est rencontrée avec la martensite. C’est
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une perlite extrémement fine obtenue par des vitesses de refroidissement supérieure a celle de
la perlite. C’est un agrégat de ferrite et cémentite appelé trostite. Les nodules de trostite qui se
développent a partir des joints de grains sont constitués par des lamelles ferrite-cémentite non
séparables en microscopie optique. Cette microstructure est obtenue par trempe douce au cours

de la décomposition de l'austénite.

1.6.2. Carbures

Dans la microstructure des aciers et en fonction de Ieu de la nature et de la teneur
en éléments d’alliages, divers types de carbures peuvent exister sous la forme simple et
complexe (M3C, M7C3, M,3Cg etc.).

L'influence de la répartition des carbures est identique pour la cémentite des aciers au carbone
et les carbures spéciaux des aciers alliés. Plus les particules de carbures sont grosses, plus leur
influence est faible sur la résistance de ’acier le tableau 1.6 présente quelque caractéristiques
des carbure spéciaux [34]. Les carbures intergranulaires fragilisent fortement les aciers. Les
carbures alliés (type cementite alliée ou carbure spéciaux) ont essentiellement la méme
influence sur les caractéristiques de traction a la température ambiante et sur la résilience que la
cémentite, mais ils peuvent exercer une influence particuliére sur les propriétés comme la

résistance a l'abrasion [21].

Tableau 1.6. Caractéristiques de quelques carbures [34]

Carbures Temperat(li(r:e) de fusion AHs k AGogs k Hv(MPa.10°)
TiC 3140 - 183.6 - 180.0 29
ZrC 3550 - 184.6 -181.3 27
HfC - - 226.9 - -
VC 2830 - 83.7 - 83.7 24
NbC 3480 - 140.6 -139.2 -
TaC 3880 -161.2 - 159.5 18

Cr;Cs 1665 - 26.4 - 26.0 16
Cr3Cs 1580 -17.9 -18.4 10
MoC - -10.0 - -
Mo,C 2410 -22.8 -235 14.79

WC 2755 -35.2 -35.2 20.85
W,C 2800 -23.0 -24.5 14.5
Mn;C 1520 -5.0 - -
Mn;3Cs 1010 -0.15 - -
FesC 1650 +8.3 +6.6 8.4
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1.6.3. Modes de dispersion des carbures dans la matrice

Lorsqu'un constituant nouveau se forme dans une matrice métallographique, la grosseur des
particules précipitées (carbures) est en générale trés variées; elle est liée aux vitesses de
diffusion et d’affinité des éléments chimique entrant dans cette matrice. Le carbure de fer peut
apparaitre sous forme de plaquettes ou lamelles, de réseau intergranulaire ou de particules
quasi-sphériques. L'influence d'une répartition des particules dures (carbures) dans une matrice
plastigue ou ductile est mieux connue dans certains alliages que dans les aciers. Plus la
dispersion est fine, plus l'agrégat est dur. L'aspect des dispersions dépend des conditions de
refroidissement et de réchauffage de I'acier [23]. La figure 1.27 présente une micrographie d un
acier a 0.06% de carbone illustrant la répartition des carbures FesC de différentes tailles [35]
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Figure 1.27. Différents tailles de carbure d’un acier a 0.06% C
A: massif; B: moyen; C: fin [35]

Xinjie Di et al. ont travaillé sur I’évolution structurale (figure 1.28), les propriétés mécaniques a
différentes températures de préchauffage d’un acier austénitique au manganése (figure 1.29), la
formation et la dispersion du carbure de vanadium VC dans la matrice (figure 1.30) [36]. La
précipitation du carbure de vanadium a été principalement limitée par la diffusion de vanadium
dans la matrice austénitique. Le taux de croissance calculé des carbures VC précipités a une
température de préchauffage Tp entre 750°C et 1050°C est de 8,01x10-12 m3-K-s-1, ce qui
était supérieur a la valeur théorique de 1,72 x 10-13 m3 - K - s-1 calculées pour une diffusion

en volume contrélé [36].
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Figure 1.28. Micrographie par (TEM) des échantillons a différentes Tp ; a: 650 °C, b :
750 °C, ¢ : 850 °C, d: 1050 °C, e : 1250 °C et f : zone sélectionnée bombardée par des
électrons de diffraction montrant le carbure VVC et la matrice austénitique. [36]
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Figure 1.29. Résultats de la dureté (A) et de la résistance a la traction (B) de 1’acier
austénitique a moyen manganese alliée au vanadium a différentes températures de
préchauffage [36]
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Figure 1.30. Différents tailles et quantité de carbure de vanadium d’un acier austénitique a
moyen manganese alliée au vanadium a différentes températures de préchauffage [36]

1.7. Traitement thermique

1.7.1. Généralités
La structure micrographique des aciers est liée aux procédés d’élaboration et doit répondre aux
conditions dans lesquelles les procedés de mise en forme sont utilisés (moulage, laminage,
etc.). Elle peut étre profondément modifiée par le traitement thermique. Ces modifications
structurales, issues du traitement thermique, permettent de conférer au matériau des propriétés
particulieres adaptées a sa meilleure utilisation sous forme de piéce finie, ou a sa mise en ceuvre

dans les meilleures conditions sous forme de semi-produit.
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Pour toutes ces raisons, le choix d’un traitement thermique suscite souvent plusieurs
contradictions. Les solutions sont souvent multiples et le choix du traitement thermique pour
une gamme de fabrication est d’une importance capitale.

Certaines propriétés sont relativement simples a relier a la structure micrographique, mais a la
complexité d’un grand nombre d’entre elles s’ajoutent des possibilités d’évolution en fonction
de paramétres physiques comme la température ou le temps qui étant a la base méme des
traitements thermiques, jouent un r6le prépondérant sur I’évolution des structures
micrographiques. C’est par I’évolution du comportement, a 1’échelle micrographique ou
cristalling, en fonction de la température, que peut expliquer le role du traitement thermique
sur certaines propriétés, ce qui impose des conditions d’emploi particulicres de certains
alliages.

Les traitements thermiques consistent a un ensemble d’opérations de chauffage, de maintien a
une température donnée et de refroidissement appliqués a des alliages métalliques a I’état
solide (figure. 1.31).Si I’on considére I’ensemble des aciers de toute nature, on remarque que les
différents traitements thermiques qui leur sont éventuellement appliqués reposent sur des bases
métallurgiques communes. Ces traitements sont utiles pour stabiliser les dimensions des
moulages et pour homogéngiser les structures; Ils sont nécessaires pour accroitre les propriétés
d’utilisation des pieces soumises dans leur ensemble a des fortes sollicitations mécaniques ou a

des emplois superficiels particuliers.
TI[°C]t

Maintien 1100°c

Chauffage

Refroidissement

0 60 min T, temps [Min]

Figure 1.31. Différents cycles d’un traitement thermique [20]
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Les traitements thermiques agissent sur la matrice en modifiant la nature de ses constituants et
parfois méme en transformant profondément la structure. De méme, les aciers alliés a structure
austénitique nécessitent le plus souvent un traitement thermique spécifique pour obtenir une
matrice déterminée. Les divers résultats pratiques que 1’on peut viser par des traitements
thermiques de la matrice des aciers sont les suivant :

- Reéduction des contraintes internes,

- Accroissement de 1’usinabilité,

- Obtention d'une bonne ténacite,

- Augmentation des caractéristiques mécaniques,

- Augmentation de la résistance a l'usure.

Pour éliminer les contraintes internes qui peuvent provenir de dessin des piéces, de I’inégalité
excessive des sections, de 1’absence de congés de raccordement, des conditions de coulée,
d’une composition chimique inadéquate et du traitement thermique mal effectué, un revenu de
détente est nécessaire car ces contraintes sont susceptibles de provoquer des ruptures en service
[20].

1.7.2. Différents types de traitements thermiques

a. Trempe
Aprés chauffage et maintien, les pieces sont soumises a un refroidissement selon un mode
approprié, dont la vitesse est réglée par le milieu de trempe utilisée. Le refroidissement peut se
faire a I’air calme, air souffl¢, dans I’huile, en bains de sels, etc., et suivant les alliages et les
caractéristiques recherchées [20]. Pour obtenir une trempe efficace, il est nécessaire de chauffer
le métal a une température assez ¢levée jusqu’au domaine austénitique, plus fréquemment entre

925 et 950 C° et jusqu’a 1100 C° pour les aciers au manganése [20].

b. Revenu
C’est une opération qui suit le traitement thermique (généralement la trempe). Les parametres
principaux du revenu sont la température de chauffage et la durée de maintien a cette
température. La vitesse de refroidissement aprés revenu a une influence faible sur I'état des
contraintes résiduelles. Néanmoins plus le refroidissement est lent, plus les contraintes
résiduelles sont faibles [18]. Le revenu a pour réle essentiel de faire évoluer une structure hors
équilibre, obtenue par trempe, vers un état proche de I’équilibre. Il s’effectue a température

modérée inférieure a la température de trempe. 1l existe plusieurs types de revenus :
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- Revenu a basse température : Ce dernier s'effectue avec un chauffage entre 200°C et
300°C ;

- Revenu a température intermédiaire : 1l se réalise entre 300 et 500°C ;

- Revenu a haute température : 1l se fait entre 500 et 700°C.

Le plus souvent, il ne permet pas d’atteindre 1’état d’équilibre obtenu par recuit. La nature des

phases obtenues et leur composition sont en général voisines de celles obtenues par recuit, mais

la structure micrographique est considérablement plus fine.

La trempe et le revenu des aciers n’ont pas seulement pour but de régler la dureté mais visent

plutdt a établir le meilleur compromis entre [’'usinabilité, la résistance a l'usure et les

caractéristiques mécaniques (résistance, résilience, plasticité etc.) [18].

c. Recuit
Le but visé par le recuit consiste a mettre le métal dans un état d’adoucissement ne présentant
aucune trace laissee par les diverses manipulations subies antérieurement par le métal. Le recuit
est un traitement thermique qui est composé d’opérations de chauffage, du séjour et un
refroidissement ultérieur lent. Ce traitement comprend un chauffage au-dessus de l'intervalle de
transformation. Le refroidissement qui suit le maintien a cette température doit étre realisé afin
d'obtenir les constituants et la dureté désirée selon la vitesse de refroidissement. Ce traitement
se realise suivant les étapes suivantes :
- Refroidissement rapide a l'air ;
- Refroidissement lent, dans le four.
Trois types de recuit peuvent étre envisages :
- Recuit complet a haute température, supérieure a 900°C ;
- Recuit a température moyenne, supérieure a la température de transformation a — vy ;

- Recuit & basse température, au-dessous de I’intervalle de transformation o — vy [18].

1.7.3 Traitement thermique des aciers fortement alliés austénitiques

Les traitements thermiques constituent une phase importante du cycle de fabrication des aciers
moulés. En effet les pieces moulées en acier, contrairement a un certain nombre de produits
corroyes, sont la plupart du temps livrés traitées thermiquement, prét a I'usage avant usinage.
Le role essentiel des traitements thermiques est de modifier la structure brute de coulée obtenue
dans le moule afin d’obtenir les caractéristiques recherchées. En effet, la structure brute de
coulée est loin de conduire aux caractéristiques optimales car elle peut étre généralement

grossiére et hétérogeéne :
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e soit parce qu’elle résulte d’une transformation allotropique a partir d’une structure
austénitique formée a haute température : c’est le cas des aciers non alliés ou alliés jusqu’a 16
% de chrome environ ;

e soit parce qu’elle est directement issue de la solidification, en totalité ou en partie, et/ou
que des précipités indésirables se sont formés lors du refroidissement dans le moule : c’est le
cas des aciers austénitiques au manganeése et des aciers inoxydables austénitiques et austénito-
ferritiques [37].

Les pieces en acier moulés ne présentant pas de transformation allotropique oo — vy, comme
pour les aciers austénitiques au manganése, inoxydables austénitiques et austénito-ferritiques.
Ces derniers sont soumis a un traitement de mise en solution & haute température (1050 a
1200°C) suivi d'un refroidissement rapide (hypertrempe) destiné a mettre en solution les
carbures ou phases intermétalliques précipités lors du refroidissement dans le moule afin
d'obtenir les caractéristiques optimales recherchées.

Dans le cas des aciers austénitiques a 12 % Mn, le traitement est effectué entre 1050 et 1100°C
avec un refroidissement a I'eau (figure 1.32). La mise en solution compléte des carbures (Fe,
Mn)s;C présents a l'état brut de coulée conduit a une structure totalement austénitique
garantissant 'association d'une ductilité €levée a cceur et d'une grande dureté (45 a 50 HRC) de

la couche superficielle écrouie des pieces devant résister a l'usure sous I'effet de chocs [38].

1100 C° o e
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Figure 1.32. Micrographie d’un acier austénitique au mangangése :
A : avant hypertrempe
B : apres hypertrempe [37]
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Xiaoyun Yuan et al. ont travaillé sur I’influence du recuit a différentes température sur la taille
des grains et les propriétés mécanique d’un acier austénitique a haute teneur en manganése
(25Mn-2Cr-2Al-0.3C-0.01N) [39]. Il ressort de cette étude que la température de recuit a un
effet considérable sur la taille des grains (figure .33 a et b et 1.34) et les propriétés mécanique
de l'acier austénitique a haute teneur en manganeése (figure 1.35). La variation de la température
de recuit entre 700 et 1000 °C a induit une augmentation de la taille des grains de 2.2 um a 28,7
pum. Le recuit & 700° a donné les meilleurs résultats de résistance a la traction (725,0 Mpa) et
’allongement est passée de 33,2% a 54,2%. Par contre, les recuits a 800, & 900 et & 1000°C ont
manifesté un grossissement de grain plus important que dans le cas du recuit a 700°C. Ce
phénomeéne est ainsi lié a la température. Lorsque la température de recuit est haute ; les grains

deviennent grossiers et les caractéristiques sont faibles (figure 1.34 et 1.35) [39].

Figure 1.33. Micrographie d’un acier austénitique au manganése présent la variation de
la taille des grains avec des différentes températures de recuit :
a:700°C b:800°C c:900°C d:1000°C [39]
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Figure 1.35. Résultats d’essai de traction d’un acier austénitique au manganése a différentes

températures de recuit [39]
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1.8. Usure des aciers

L’usure est un ensemble complexe de phénomenes difficiles a interpréter, amenant une
émission de débris avec perte de masse, de cdte, de forme et s'accompagnant de
transformations physiques et chimiques des surfaces.

L'usure est généralement combattue a cause de ses effets négatifs, mais elle présente aussi des
aspects favorables. L'affltage d'un outil, la finition d'une surface par rectification, I'écriture de
la craie sur le tableau ou du crayon sur le papier sont des exemples d'usures abrasives utiles.

La plupart du temps, l'usure globale d'un mécanisme est due a plusieurs processus qui agissent
simultanément, plus rarement a un processus bien défini et identifiable. L'effet de ces actions
simultanées est souvent plus important que la somme des effets que I'on produirait en faisant
agir séparément les divers processus. Un meécanisme passe normalement par trois phases
d'usure successives (figure 1.36) [40]:

o L'ultime finition des surfaces lors du rodage : les actions sur les grosses aspérités
diminuent avec le temps, les pics sont arasés progressivement tandis que les vallées
restent intactes. Le taux dusure et le facteur de frottement baissent, les portées
saméliorent, les films dhuile s'amincissent. Une nouvelle topographie remplace la
rugosité originale de la piéce. Si l'usure se ralentit lors de la mise en fonctionnement,
une amélioration est remarquée de I'état de surface et réciproquement ;

e La vie utile correspond au régime d'usure doux : la couche superficielle trés dure
qui semble se former est éliminée peu a peu sous forme de petites écailles. L'usure
douce diminue la rugosité, tandis que l'usure sévere l'accroft ;

o Enfin, la vieillesse se caractérise par une usure sévere qui aboutit a la mise hors

d'usage.
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Figure 1.36. Evolution de I'usure d’un matériau [41]
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Toutes piéces de construction mécanique qui créent ou transmettent un mouvement subissent
un frottement. Quand il s’agit de la manutention de solide, de liquide et méme de gaz, les
frottements entrainent des abrasions, des érosions, des attritions et des phénomeénes complexes
qui se traduisent par une usure de la matrice métallique et des constituants qu’elle enrobe. Or,
usure a un double impact sur le fonctionnement des machines ; elle diminue la précision donc
la qualité des opérations et elle augmente le prix de revient global par la nécessité de remplacer
les pieces ayant dépassés le taux critique d’usure. C’est pour cette raison qu’en tout temps, une
grande importance est donnée aux moyen permettant de diminuer I’usure et qui fait 1’objet de
notre étude.

On a longtemps supposé qu’il existe une relation directe entre 1'usure et la dureté, parce qu’on
admettait que 1'usure est le résultat d’une pénétration superficielle d’un alliage dans un autres.
Mais le processus est compliqué et présente de nombreux aspects, méme si I’on ne tient pas
compte des lubrifiants, des oxydations par frottement et d’autres particularités dont certains
peuvent passer aux premiers plans. Ces facteurs, surtout la dureté dependent essentiellement
des constituants microstructuraux.

D’une maniére générale, une structure est d’autant plus résistante a I'usure que ses constituants
sont plus solidement enchassés dans la matrice et qu’ils sont a grains plus uniformes et plus fins
[42]. Dans la perlite, la répartition réguliere des plaquettes de la cémentite dans la ferrite donne
une cohésion difficile a rompre. Mais une résistance beaucoup plus élevé est obtenue avec des
matrices martensitiques. 1l en résulte que le type de matrice ainsi que sa finesse jouent un réle
important et par conséquent les traitements thermiques sont nécessaires.

Dans la plupart des cas, les modes de dégradation par usures se rapportent a des phénomenes de
surface. Lorsque deux surfaces glissent I’'une sur 1’autre, de la matiére est enlevée de 'une et de
I’autre surface. Sous une faible charge, cette perte de maticre interviendra du fait de la perte de
grains isolés ou de parties de grains isolés. Ce processus est généralement appelé attrition. Sous
une charge plus élevée, la perte de matiére intervient parce que des amas de grains sont
détachés. Ce processus est connu sous le nom d’abrasion. Ces deux processus aboutissant a une
perte de matiere en surface contribuent a 1’usure. Dans la pratique, la perte de matiére est
souvent conditionnée par I’environnement local.

La nature de 1'usure est trés complexe et sa vitesse est fonction de nombreux facteurs (vitesse
des surfaces, température etc.). Il convient d’analyser avec prudence les phénoménes et les
L'usure dépend des vitesses relatives des surfaces et des particules, de la forme et de la

résistance des grains. Elle croit avec la taille de ces derniers, se stabilisant pour une dimension
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critique voisine de 0,1 mm et varie selon que les contraintes sont faibles ou fortes, les charges
agissent directement ou indirectement en brisant ou en déformant les grains abrasifs. L'usure
crofit dés que la dureté de l'abrasif atteint 0,7 fois celle de la surface usée et se stabilise quand
elle atteint 1,7 fois.

Ali Nasajpour et al, ont étudié¢ I'influence du molybdéne sur la résistance I'usure d’un acier
austénitique au manganése. A travers cette étude, ils ont montré que I’acier austénitique au

manganese alli¢ a 2.2% de molybdéne présente de meilleures résistances a l'usure jusqu’a

1100m de distance (figure 1.37) [43].
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Figure 1.37. Evolution de la résistance a 1’usure en fonction de la distance parcourue d’un
acier au Mn allié au Mo [43]

1.8.1. Types de ’usure

» Usure par frottement
L’une des causes de I’endommagement en cours de service des piéces mécaniques provient du
frottement de surfaces, en mouvement (figurel.38). L’usure des surfaces par frottement se
traduit, le plus souvent en cours de fonctionnement, par une élévation de température, des
modifications géométriques, des transformations physico-chimiques ou encore par des
enléevements de matiére. Elle est due au cisaillement par frottement des microsoudures ou

jonctions qui se forment entre deux aspérités en contact direct métal-métal, elle est
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accompagnee d'un échauffement au moins local des surfaces métalliques, qui & l'observation
visuelle, se traduit par l'aspect des empreintes d’usure [42]. On peut résumer les étapes qui
conduisent a la formation d'un fragment d'usure par frottement, comme suivant :

e Déformation plastique de I’aspérité et pénétration des films de surface ;

e Formation du joint d’adhérence entre les matériaux de base débarrassés de leur oxyde ;

e Bris de I’aspérité dans le matériau de base et formation d’un fragment d’usure.

b

Figure 1.38. Formation d’un fragment d’usure par frottement et adhérence [42].
a : usure a deux corps, b : usure trois corps, ¢ : formation d’un fragment.

» Usure par abrasion
Cette forme de dégradation est généralement combattue, mais aussi utilisée pour l'usinage. Des
taux d'usure importants sont recherchés et obtenus avec des outils abrasifs en rectification,
affltage, etc. L'abrasion codte tres cher, on lui attribue a peu pres le tiers des pertes totales
économiques dues a l'usure. Elle concerne de nombreux mécanismes fonctionnant dans des
conditions séveéres : machines agricoles, matériels de travaux publics, matériels miniers etc.
L'usure est assez constante au cours du temps, le volume des débris croit linéairement avec la
charge appliquée et la distance parcourue. La vitesse n'intervient que si I'échauffement modifie

les caractéristiques du matériau (figure 1.39) [40].
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Figure 1.39. Forme d’usure par abrasion sur un tourillon [39]

L'usure peut résulter des protubérances d'une des pieces ou des particules qui circulent dans
l'interface. On peut distinguer deux modes d'usure par abrasion :
o L'abrasion a deux corps, dans laquelle la piéce la plus dure « lime », « rape » la
plus tendre ;
o L'abrasion a trois corps, dans laquelle des éléments plus durs que les piéces en
présence s'incrustent dans la piece la moins dure [40].
La perte de matiére dépend a la fois du matériau usé et de l'abrasif. L'aspect des sillons fournit
de précieuses indications :
o S'ils sont brillants et tres peu profonds, les aspérités de la piece antagoniste ont
raclé les couches d'oxydes ;
e S'ils sont isolés et brusquement interrompus, des particules dures introduites
entre les surfaces se sont plus ou moins incrustees ;
e S'ils sont ininterrompus et rayent la piece dure, des particules abrasives sont
enchassées dans la piéce tendre [40].
L'abrasion combine déformation et coupe. Elle creuse dabord des sillons puis, si les capacités
de déformation sont dépassées, elle enleve des micros copeaux. Les bourrelets latéraux des
sillons peuvent se détacher ultérieurement. Lors d'un usinage par abrasion, on fait tout pour que
le métal soit enlevé sous forme de petits copeaux, tels que ceux que l'on retrouve dans le fluide
de refroidissement d'une rectifieuse.
Pour rayer une surface il suffit d'une autre plus dure de 20 a 25 %. L'abrasion par coupe,
fonction de la forme des aspérités, est négligeable si le rapport des duretés est compris entre 0,8
et 1,3.Les débris émis par les surfaces acquierent une dureté bien supérieure a celle des
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matériaux en présence, provoquant une abrasion a trois corps. Ceci est d a I'écrouissage et a
l'oxydation. L'abrasion modifie profondément les couches superficielles qui deviennent
comparables a celles obtenues par laminage. Les surfaces durcissent et résistent mieux a
l'abrasion elle-méme. Les caractéristiques de lI'ambiance modulent I'abrasion mais influent en
général assez peu si la vitesse d'usure est grande [40].
Lors des chocs, il y a ébranlement du matériau de la surface et bris du systeme cristallin, les
dégats sont fonction de I'énergie cinétique, donc de la masse et du carré de la vitesse de la
particule. L'enléevement de matériau croit trés vite avec la vitesse.
Le comportement est tres différent selon la nature du matériau :

e Sice dernier est ductile, on trouve des rides annulaires tres écrouies, cassantes et la

vitesse d'usure passe par un maximum pour des angles d'incidence de 20 a 30° [39] ;

e S'il est tres dur et fragile, on ne trouve que des craquelures et l'usure augmente
continiment avec I'angle d'incidence [40].
L’usure abrasive est définie comme étant l'usure par déplacement de matiere, produite par des
particules dures ou des protubérances dures. Donc l'usure abrasive est le résultat du frottement
de glissement par labourage ou par déformation plastique. L usure peut se faire a deux corps,
directement a partir des solides en contact ou bien a trois corps comme 1’indique le schéma
(figure 1.40). Il faut noter que l'usure abrasive existe toujours quel que soit le systeme
mécanique. En effet, les débris d'usure généres par les autres modes (adhésions ou fatigue) sont
généralement plus durs que les surfaces en contact et par suite participent a 1’abrasion, ainsi que

les grains abrasifs constitués de poussiéres ou de sable de fonderie.

Figure 1.40. Schéma de principe de 1’usure abrasive a deux corps [41]
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La figure 1.41 montre comment 1’usure abrasive se fait par les aspérités ou protubérances dures
d'une deux surfaces sur l'autre plus tendre, appelée "abrasion a deux corps”. Les sillons sont
formés parallelement a la direction de déplacement des aspérités abrasives. En général, un
matériau mou et malléable conduit & une usure uniforme tandis que pour un matériau plus dur,
I’usure est plus localisée dans la région inter lamellaire ou les couches d’oxydes forment des

points faibles et entrainent le décollement des lamelles.

Figure 1.41.Schéma de principe de 1’usure abrasive a trois corps [41]

L’usure abrasive dite a trois corps est provoquée par des particules dures, soit véhiculée entre
les deux surfaces en contact, soit enchassées dans l'une d'elles, généralement la plus tendre.
L’accumulation de débris d’usure entre les corps finit par constituer une couche intermédiaire
dite troisieme corps (figure 1.41). Le cisaillement de la couche intermédiaire est la principale
source de frottement. Le rodage, le broyage, le polissage a la pate ou a la poudre sont des
genres d’usure abrasive a trois corps.

L’essai d’usure conventionnel a trois corps par frottement et impact utilisé par plusieurs auteurs
Wei Wang et al, Shi-guang Peng et al, et Cunyu Wang et al [44,45,46] est présenté par la figure
1.42.
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Figure 1.42. Dispositif d’essai d usure a trois corps [44,45,46]

1.9. Durcissement par écrouissage des aciers austenitiques au manganese

La capacité d’écrouissage remarquable des aciers austénitiques au manganese a fait I’objet de
nombreuses études [47-57] cherchant a mettre en évidence les mécanismes permettant
d’obtenir de telles propriétés. Un grand nombre d’observations ont été effectuées, mettant en
évidence, en fonction des compositions chimiques et des conditions d’essai, toutes sortes de
mécanismes de plasticité : déplacement de dislocation avec formation de cellules ou de parois
de haute densité de dislocations, maclage, transformation martensitique [12].

Les travaux de Rémy et Pineau [47 - 48], puis de S. Allain et al. [49 - 50] ont eu pour objet de
corréler I’apparition ou la prédominance d’un mécanisme par rapport a un autre en fonction de
I’énergie de faute d’empilement (EFE) du matériau. Cette derniére étant sensible a la fois a la
composition chimique de I’alliage et a la température (elle augmente avec la température).
Leurs observations sur des aciers de composition chimique contenant environ 20% de Mn et
0.6% de C ont permis d’établir une carte d’isovaleurs de I’énergie de faute d’empilement en

fonction de la composition chimique a 300K (figure 1.43).
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Figure 1.43. Isovaleurs de I’énergie de faute d’empilement du systéeme Fe-Mn-C [49]

Ces auteurs [47-50] indiquent que tant que 1’énergie de faute d’empilement est suffisamment
basse, le mécanisme prédominant est la transformation martensitique y (cfc — austénite) —¢ (hc
- martensite) — o (cc — martensite). Des compositions chimiques légérement différentes
traitées par Rémy et Pineau (Fe-20Mn-4Cr-0.5C) et Allain et al. (Fe-22Mn-0.6%C) ont montré
que les valeurs limites entres les différents domaines varient également. Dans une étude réalisé
récemment par de Barbier et al. [51], ’évolution de la microstructure d’un acier a 22% Mn et
0.6% C apres I’essai de traction a 20°C, un développement du maclage sur toute la zone
déformée a été constaté.

Par ailleurs, Dumay et al. [52] ont déterminé par un modéle thermomécanique I’effet des
éléments d’addition sur 1’énergie de fautes d’empilement sur les aciers Fe-Mn-C et en
particulier I’acier (Fe-22Mn-0.6C). Ils ont montré que I’aluminium et le cuivre augmentent
I’énergie de faute d’empilement, contrairement au chrome et au silicium qui la diminuent.

Ces résultats ont été complétés par un certain nombre de travaux visant a quantifier le taux
d’écrouissage associé a chacun des mécanismes de déformation plastique. De nombreux essais
ont notamment été réalisés sur des aciers austénitique au manganese alliées a I’aluminium afin
de diminuer, voire de supprimer le phénomeéne de maclage par élévation de 1’énergie de faute
d’empilement [42-53]. Il a été observé que pour une composition chimique nominale standard
de lacier Hadfield, I’ajout d’aluminium augmente la limite élastique mais diminue la
contrainte et la déformation a la rupture. Le phénoméne de « peau d’orange » diminue quand la

quantité d’aluminium rajouté augmente [42]. Ceci est d0 au changement du mécanisme de
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déformation. C’est a qu’on passe d’un mécanisme de déformation par maclage pour un acier
Hadfield standard a un mécanisme de glissement de dislocations en ajoutant de 1’aluminium
[55]. Selon Canadinc et al. [53], I'aluminium augmente le coefficient d’écrouissage de ’acier
Hadfield. Ueji et al. [56] indiquent que pour un acier austénitique de composition chimique Fe-
31Mn-3Al-3Si, un affinement de la taille de grain limite le phénomene de maclage (et donc
I’allongement a rupture) sans diminuer le taux d’écrouissage.

Ronlong Xiong et al, et Y.H. Wen et al ont ¢tudié¢ I’effet de choc continu sur la surface de
travail ou la partie écrouie et les caractéristiques mécaniques de plusieurs types d’acier au
manganése 18Mn 6Si 0.35C, 17Mn 6Si 0.35C.etc [57-58]. Les caractéristiques mécaniques tel
que la microdureté et la résistance a la traction présentent que ’acier a 17%Mn et a 3% Si
donne les meilleurs résultats de traction et un allongement proche a celui de I’acier Hadfield
figure 1.44; par contre, les résultats de la microdurete sont presque les méme a la surface de
travail de le échantillon ( figure 1.45) [58].
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Figure 1.44. Involution de la résistance a la traction de différents types d’acier au manganése
[57]
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Figure 1.45. Evolution de la microdurete par rapport a ’épaisseur d’un acier austénitique a 13%
manganése et d’un acier alliée a 18Mn - 6Si - 0.35C aprés 100 min de frappe continue avec une
force de 100 J [58]
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Il. TECHNIQUES EXPERIMENTALES

Dans ce chapitre nous avons traité les différentes technique et équipements utilise pour
I’élaboration, observation et la caractérisation des échantillons expérimentés en acier au
manganese.

I1.1. Coulée des echantillons

Les échantillons destinés aux différents essais (analyse micrographique, dureté, microdureté
et usures) sont €laborés selon les étapes suivantes :

. Confection des moules en sables en résine furanique (auto-durcissant a froid) pour la
coulée des éprouvettes cylindriques (figure 11.1) ;

. Broyage des ferroalliages dans un broyeur a cylindre ;

by

. Fusion de l'acier dans un four électrique a arc de capacité de 6 tonnes dont la
composition chimique est présentée par le tableau I1.1;

. Inoculation par plusieurs éléments d’alliage ;

. Trongonnage des éprouvettes en plusieurs parties pour differents essais : traitement

thermique, dureté, microdureté, métallographie et usures.
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Figure. 11.1. Méthode de coulée des éprouvettes
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11.2. Analyse chimique

L’acier au manganeése en etude est élaboré dans un four électrique a arc au niveau de la
fonderie de Tiaret (ALFET). L’analyse chimique de cet acier est réalisée par un spectrométre
d'émission atomique (SEA) au niveau la fonderie de Tiaret (tableau. 11.1).

Tableau I11.1. Composition chimique de l'acier étudié.

C Si Mn P S Al Cr V

1.20 0.58 12.06 0.058 0.032 0.17 1.23 0.038

Pour la realisation de notre recherche, nous avons planifié nos expériences selon le tableau
I1.2. Les éléments utilisés sont ajoutes soit sous forme de ferro-alliages (ferro-molybdene,
ferro-niobium) ou d’¢1ément pur (nickel).

Tableau I1.2. Planification expérimentale

Echantillons Eléments, %
B Acier de base
4 0.25 Mo
5 0.30 Mo
9 0.25 Ni
10 0.30 Ni
14 0.25 Nb
15 0.30 Nb
16 0.10 Mo + 0.10 Nb
17 0.30 Mo + 0.30 Nb
18 0.10 Ni + 0.10 Nb
19 0.30 Ni + 0.30 Nb
20 0.10 Ni + 0.10 Mo
21 0.30 Ni + 0.30 Mo

11.3. Traitement thermique

Les traitements thermiques sont des opérations de chauffage, de maintiens suivis de
refroidissement qui ont pour but de donner a une piece métallique les propriétés les plus
appropriées pour son emploi ou sa mise en forme. Ils permettent d’améliorer dans une large

mesure les caractéristiques mécaniques d’un acier de composition déterminée. D une fagon
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générale, un traitement thermique ne modifie pas la composition chimique de I’alliage, mais
apporte les modifications suivantes :
e Constitution (état de carbone et forme allotropique du fer) ;
e Structure (grosseur du grain et répartition des constituants) ;
e Etat mécanique.
Dans cette étude, le cycle de traitement thermique appliqué est le méme traitement

utilise dans la fonderie productrice de ce matériau (figure 11.5).
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Figure 11.2. Cycle de traitement thermique appliqué
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11.4. Etude métallographique
11.4.1. Préparation des échantillons

La préparation des échantillons pour I’observation micrographique nécessite un
polissage mécanique. Celui-ci consiste en une série de polissage au papier abrasif de
granulométrie de plus en plus fine pour terminer avec un tissu recouvert de pate diamantée.
Tous les échantillons expérimentés sont attaqués au nital 4 %, viella et attaque électrolytique

par I’acide oxalique pour une bonne observation metallographique.

11.4.2. Microscopie optique

Les observations métallographiques ont été effectuées sur un microscope
métallographique du type « NIKON Eclipse LV150L » (figure. 11.2) équipé d’une caméra.
Cette technique permet la visualisation sur écran PC des micrographies a differents

grossissements allant jusqu’a 1200 fois.

Figure 11.3. Microscopes optiques du type « NIKON Eclipse LV150L »
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I1.5. Microscopie électronique a balayage MEB
Les observations et I’analyse par EDS ont été realisées sur un MEB de type EVO MA 25
(figure 11.3).

Figure I1.4. Microscope électronique a balayage type EVO MA 25(X 1 000 000)

11.6. Diffraction des Rayons X

Les diffractogrammes X obtenus sur les différents échantillons étudiés ont été
enregistrés sur un diffractométre Brucker D8 advance de géométrie (0 - 20) dit de Bragg-
Brentano dans une gamme angulaire de 0 — 100° en 26 avec un pas de 0.02° (figure 11.4). Le
rayonnement utilis¢ est celui du cuivre dont la longueur d’onde Acx,= 1.54056 A°.
L’ajustement des diffractogrammes a été effectué moyennant la méthode de Rietveld sur la

base du programme MAUD (Material Analysis Using Diffraction).
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Figure I1.5. Diffractométre de type Bruker D8 Advance

11.7. Microdureté

L’essai de microdureté est réalisé sur un Microduromeétre de type Zwick Roell
ZHvy (figure 11.6). Il consiste a déterminer la microdureté des phases microstructurales
(matrice et carbures) en vue d’estimer la dureté des phases formées dans I’acier apres les

différentes additions et les traitements thermiques appliqués.

Figure. 11.6. Microdurométre de type Zwick Roell ZHv10
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11.8. Essai de dureté

La dureté d’un matériau est une propriété mécanique représentant la résistance a la
pénétration d’un indenteur dont la forme dépend du procédé d’indentation choisi.

Les essais de dureté peuvent étre réalisés a l'aide de plusieurs appareils de mesure.
L’appareil utilisé est présenté par la figure 11.7. Les différentes mesures ont été réalisees sur

toute la section des éprouvettes.

0 A A BRES

Poriies -
y 8. 1oo "
A ::gc . AS0 Ke§ SN

Figure 11.7. Durometre utilisé pour les essais de dureté

11.9. Usure

11.9.1. Usure par frottement

La figure 11.8 illustre le dispositif d’usure utilisé pour la mesure de la perte de poids par
frottement. L’essai effectué sur cet appareil est un essai normalisé utilisé par ’ensemble du
monde industriel. Il s'agit de mesurer la quantité de matiére perdue apres passage de 40 m de
I’échantillon sur un disque en quartz de granulométrie 120 mm, avec une vitesse de rotation

de 120 tours / minute sous une charge P de 0.5 Kg.
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Contre poids

Porte échantillon

Echantillon

Papier abrasif

Figure 11.8. Dispositif d’usure par frottement réalisé au laboratoire de fonderie

11.9.2. Usure par impact
Le dispositif destiné a mesurer 'usure par

laboratoire de fonderie. Les essais effectués sont réalise par jet de grenailles amenees a une

impact a été realisée au niveau du

pression de 5 bars (figures 11.9).
Il s'agit de mesurer la perte de matiere aprés chaque 5 minute et de déterminer la

variation de celle-ci.

F o

[ —

Echantillon 3 +«———— Porte échantillon
chantillon a : =1
caractériser il N

Récupération des e )\/
grenailles k ;

Amener de l'air y——— 5"

Figure 11.9. Dispositif d’usure par impact réalisé au laboratoire de fonderie
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11.10. Essais d’écrouissage

L’écrouissage est un phénomeéne de changement structural qui a lieu sans avoir recourt
au traitement thermique au cours duquel I’austénite se transforme en martensite sous I’effet de
chocs répétés. Le dispositif ayant servi pour cet essai est présenté par la figure 11.10. Ce
dispositif a été réalisé au niveau du laboratoire de 'URASM.

|
]

Echantillon

<
Came tournante

Porte échantillon

Figure 11.10. Dispositif utilisé pour 1’essai d’écrouissage
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I1l. RESULTATSET DISCUSSIONS
111.1. Métallographie

L’acier austénitique au manganése, ou I’acier Hadfield, est bien connu pour sa capacité de
travail dans des conditions de durcissement élevé en cours de service et possede une grande
résistance a 'usure grace a la présence des carbures de manganese précipités répartis dans une
matrice austénitique a 1’état brut de coulée (figure I11.1.a). Ces précipités sont formés au
second stade de cristallisation de I’acier. lls se présentent, comme le montre la micrographie
de la figure Il1.1.a, sous forme plus ou moins arrondis et bien réparties. La proportion, la
répartition et la morphologie de ces précipités influent fortement sur les propriétés
d’exploitation de cet acier.

Apres traitement thermique d’hypertrempe, [’acier au manganése présente une
structure constituée de deux types de phase, I'une austénite et 1’autre martensite (figure
I11.1.b.c). La présence de ces deux composants témoigne du changement microstructural
opéré au cours de ce traitement thermique de trempe étagée. On note que la martensite

manifeste une allure dendritique (figure 111.1.b).

a

Y

Martensite

Figure 111.1 Micrographies de l'acier de base
a : brute de coulé, b :  a1’état traité thermiquement, (réactif d’attaque : Nital 4%),
C : a I’état traité thermiquement (réactif d’attaque : Viella).

65 |



Résultats et discutions 2017

L’addition du molybdéne dans 1’acier étudié a pour but d’étudier I’influence de cet
élément sur le changement structural et les caractéristiques mécaniques. En comparant les
différentes structures obtenues a 1’état brut de coulée avec celle de I’acier de base, on constate
que le molybdene a agi sur la forme des grains austénitique, la répartition, la quantité et la
forme des carbures précipités (figure 111.2.a).

L’introduction de 0.25 % Mo dans I’acier a affiné les grains d’austénite et a agi sur la forme,
la grosseur et la quantité des précipités carburiques dans la structure métallographique de
I’acier a I’état brut de coulée (figure 111.2.a). Comparativement a I’acier de base, qui présente
des grains d’austénite plus gros et des précipités sous une forme irréguliére (figure 111.1.a),
I’action carburigéne du molybdene associé a I’effet trempant de ce dernier peuvent étre a
I’origine de ces changements. Ce n’est qu’a 0.30 % Mo que ces précipités deviennent plus ou
moins arrondis, fins et bien répartis (figure 111.2.a).

Apreés traitement thermique, ’addition du molybdéne a nettement modifié la proportion et la
morphologie de I’austénite (figure 111.2.b.c). On observe une augmentation de la proportion
de martensite au dépend de I’austénite par apport a I’acier de base ou la martensite occupe
une grande part de la matrice (figure 111.2.b.c). Ceci est remarqué pour les deux proportions
de molybdene (0.25% et 0.30 %) et confirme ainsi I’effet trempant du molybdéne.
L’austénite, dans ce cas, prend une forme dendritique et répartie uniformément.

L’attaque chimique par viella a révélé des particules blanchatres dans [austénite qui
pourraient étre des précipités carburiques de molybdéne et éventuellement de manganese

comme le montre la figure 111.2.c que ce soit a 0,25 et 0,30%.
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Y

Précipités 4 %

Martensite

Précipités

Y

Précipités |

Martensite

Précipités

0.30 % Mo

Figure 111.2. Micrographie de ’acier allié au Mo
a: brute de coulé, b : a1’état traité thermiquement, (réactif d’attaque : Nital 4%),

C : a I’état traité thermiquement (réactif d’attaque : Viella).
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L’introduction du nickel, élément non carburigéne, a favorisé un grossissement du grain
austénitique par rapport a I’acier de base et cela est d0 a I’effet gammageéne de ce dernier. Par
contre, le taux de précipités est réduit et prenne une forme pratiquement sphérique
comparativement a I’acier de base et allié au molybdene. Ces derniers sont mieux répartis et
plus fins que ce soit a 0.25 % et 0.30 % Ni (figure 111.3.a) ; ceci est d au fait que le nickel qui
est un élément qui ne favorise pas la précipitation de carbures.

Apres traitement thermique, 1’acier allié au nickel présente deux types de composants
structuraux (figure 111.3.b). La martensite occupe une grande partie de la matrice pour les
deux taux expérimentés (0.25 et 0.30 % Ni), contrairement a I’acier de base. On remarque que
I’addition du nickel a élevé le taux d’austénite comparativement a I’acier allié au molybdéne
(figure 111.3.b). A 0.30 % Ni (figure 111.3.b) P’austénite est répartie pratiquement a I’intérieur
de la martensite. Aprés attaque chimique par viella, les micrographies de la figure 111.3.c
montre la présence de précipités qui n’ont pas pu étre dissouts malgré le traitement thermique

d’hypertrempe appliqué.
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Précipités

Martensit

Y

Martensite

Précipités

Y

0.30% Ni

Figure 111.3. Micrographie de ’acier allié au Ni

a : brute de coulé, b : a I’état traité thermiquement, (réactif d’attaque : Nital 4%),
c : a I’état traité thermiquement (réactif d’attaque : Viella).
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Le niobium & 0.25% a affiné le grain d’austénite comparativement a I’acier de base, mais
I’acier au nickel et I’acier a 0,30 %Mo a I’état brut de coulée présentent un grain
d’austénitique fin proche que dans le cas de cet acier (figure I11.4.a). Par contre I’acier a
0.30%Nb, le grain d’austénite a tendance a grossir. Les précipités prennent une forme presque
sphérique, répartis uniformément dans la matrice (figures 111.4.a) et sont plus fins par apport a
I’acier allié au Mo. Leur quantité est augmentée a par rapport a I’acier de base lorsque 1’acier
est allié a 0.3% (figures I11.4.a). A 0.30 %, ces derniers se présentent aux joints des grains
d’austénite et prennent une forme irréguliére (figure 111.4.a).

Le traitement thermique d’hypertrempe appliqué a conduit & une diminution des précipités et
la martensite dans ce cas occupe un espace plus important par rapport a I’acier de base. Mais
cette quantite a diminué a 0.30%Nb (figures I11.4.b). Le niobium a abaissé le taux de
martensite par rapport a I’austénite et la quantité des précipités non dissous est inférieure a

celle des aciers alliés au molybdéne et au nickel (figures I11.4.c).

Repport 1TSS

.
] MONDIAL DU
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Y

Précipités

Martensit

0.25% Nb

Y
Précipités

Martensite

Précipités

0.30% Nb

Figure 111 4. Micrographie de I’acier allié au Nb.
a : brute de coulé, b : a I’état traité thermiquement, (réactif d’attaque : Nital 4%)),
c : a |’état traité thermiquement (réactif d’attaque : Viella).
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L’addition combinée du molybdéne et du niobium a 0.10 % chacun, a 1’état brut de coulée, a
favorisé un grossissement du grain austénitique par rapport a celui de ’acier allié au niobium,
au nickel et au molybdéne que ce soit a 0.25 et a 0.30% chacun. Mais ce grossissement de
grain demeure nettement inférieur & celui de I’acier de base. Les précipités observés sur les
microstructures sont de morphologie hétérogéne a prédominance sphérique. Les précipités de
forme irréguliére sont observés au niveau des grains et aux joints de grains. Comparativement
a l’acier de base et a ’acier allié au molybdéne, au nickel et au niobium, ces derniers sont
légérement plus gros (figure 111.5.a).

Sur Tacier allié a 0.3%(Mo+Nb), nous observons que les grains d’austénite sont trés fins par
rapport a ceux de I’acier de base et des autres nuances d’aciers déja expérimentés (figures
[11.1.a, 111.2.a, 111.3.a et 11l.4.a). Mais, les précipitations sont localisées aux joints de grain
d’austénite.

Aprés traitement thermique, une dissolution des précipités parait compléte (figures 111.5.b)
lorsque 1’échantillon est attaqué au Nittal. Comme, nous remarquons aussi qu’apres addition
de ces deux éléments, la formation de dendrites d’austénite n’a pas été operée. La proportion
de la martensite dans de I’acier alli¢ a 0.1 % (Mo + Nb) est supérieure a celle de I’acier a 0.30
% (Mo + Nb) (figure 111.5.b). Des précipités tres fins non dissous ont été observes sur la
microstructure de ’acier alli¢ a 0.1%(Mo + Nb) et d’autres plus gros sur la microstructure de
Pacier alli¢ a 0.3%(Mo + Nb) (figure 111.5.c). Lorsque I’acier est attaqué au Viella, ces
derniers pourraient étre formés a une température supérieure a celle de la trempe étagée

(1100°C), ce qui explique leur non dissolution.
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0.30 % (Mo + Nb)

Figure 111.5. Micrographie de I’acier allié au Mo + Nb

a : brute de coulé, b : a I’état traité thermiquement, (réactif d’attaque : Nital 4%),
¢ : a I’état traité thermiquement (réactif d’attaque : Viella).
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La figure I11.6 illustre les micrographies d’acier austénitique au manganése allié au nickel et
au niobium a 0.10 % et 0.3%. Ces micrographies montrent que I’introduction de 0.10 % et
0.3% (Ni + Nb), a I’état brut de coulée, a favorisé un grossissement des grains d’austénite par
apport aux aciers étudiés précédemment. Quant aux précipités présents dans cet acier, nous
remarquons qu’ils se présentent sous une morphologie plus au moins arrondie et de grosseur
plus fine (figure I11.6.a) par rapport a I’acier de base. L’augmentation de la proportion de (Ni
+ Nb) a 0,3% (figure 111.6.a) a permis un accroissement des précipités du point de vue nombre
et volume répartis d’une maniere homogene dans la matrice.

Apres traitement thermique d’hypertrempe, une diminution du taux du taux de martensite a
0.10 % (Ni + Nb) est observée (figure 111.6.b) par rapport a I’acier de base. Par contre, a 0.30
% (Ni + Nb), la martensite occupe presque la totalité de la matrice et I’austénite a tendance a
perdre sa forme dendritique. Ce n’est que lorsque I’acier est attaqué au Viella que 1’apparition

de précipités est remarquée comparativement a I’attaque chimique au Nital (figure I11.c).
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Figure 111.6 Micrographie de I'acier allié au Ni + Nb

a : brute de coulé, b : a I’état traité thermiquement, (réactif d’attaque : Nital 4%),
c : a |’état traité thermiquement (réactif d’attaque : Viella).
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A 1’état brut de coulée, I’acier allié & 0.10 % (Ni + Mo) présente dans sa microstructure des
grains d’austénite plus fin par rapport aux autres cas étudiés. La méme observation peut étre
faite pour les précipités et ces derniers sont de forme globulaire et uniformément répartis
(figure 111.7.a). A 0.30 % (Mo + Nb), Les précipités sont de tailles plus grosses que ceux
formés a 0.10 % et se trouvent répartis aux joints des grains d’austénite. Par contre, un
grossissement du grain d’austénite est observé (figure 111.7.a).

A Tétat traité, la microstructure de cet acier a 0.1% (Ni + Mo) est comparable a celle des
autres cas d’aciers précédemment étudiés. Mais a 0.30 % (Ni + Mo), la microstructure de cet
acier est composée d’austénite et de martensite ou cette derniére occupe presque la totalité de
la matrice (figure 111.7.b). Comme déja remarquer dans les cas précédent, I’attaque chimique
au Viella a bien mis en évidence les précipités non dissous repartis uniformément aux joints
de grain pour les deux aciers considéerés, de quantité et de taux plus important par rapport aux

autres aciers déja expérimentes.
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Martensite ~§. -
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Figure I11.7. Micrographie de l'acier allié au Ni + Mo

a : brute de coulé, b : a I’état traité thermiquement, (réactif d’attaque : Nital 4%),
C : a I’état traité thermiquement (réactif d’attaque : Viella).
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111.2. Microscopie électronique a balayage

Les micrographies MEB prises sur les différents échantillons de I’acier austénitique au
manganese sont presentées sur les figures 111.8 — [11.17. Ces micrographies ont permis de
révéler certains aspects non perceptibles par la microscopie optique. L'observation montre que
la morphologie de l'austénite et des précipités different d’un échantillon a un autre en

fonction des éléments d’additionnés.

L'observation au microscope électronique a balayage de I’acier de base a 1’état brut de
coulée (figure 111.8.a) montre que la microstructure est constituée d'une matrice totalement
austénitique avec la présence de précipités qui longent les joints de grains (figure 111.8.b).
L’observation apres traitement thermique présente toujours deux zones I’une claire présentant
l’austénite appauvrie et I’autre sombre présentant I’austénite enrichie [12 et 59] (figure
111.8.c).

#3588  SBrm BEEE B3 59 SEI ; 13

12 68 SEI

Figure 111.8. Micrographie MEB de I’acier au manganeése de base

a, b : Etat brut de coulée (Nittal 4%), c : apres traitement thermique (Nittal 4%)
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La micrographie MEB de I’acier austénitique au manganése alli¢ a 0.3% Mo a 1’état traité
est présentée par la figure 111.9. Cette micrographie montre une microstructure constituee
d’une matrice composée d’austénite enrichie et d’austénite appauvrie en proportion plus
faible, contrairement a I’acier de base I’austénite appauvrie est prédominante. Les plages
claires d’austénite appauvrie sont nettement délimitées par ’austénite enrichie et peuvent étre
des zones pauvres en manganese et en carbone ou sont disposés des précipité non dissous
malgré le traitement thermique d’hypertrempe appliqué. Certains de ces derniers sont arrachés

par le traitement de polissage.

30um EHT=20.00 kV Signal A= SE1 Date :30 Nov 2016
wD= 7.0 mm Grand. = 505X Largeur=598.1pm

Figure 111.9. Micrographie MEB de I’acier au manganeése allié a 0.3% Mo a

I’état traité

La micrographie MEB de I’acier au manganése allié a 0.1% Ni est montrée par la figure
I11.10. Sur cette micrographie, on note toujours la présence des deux types d’austénites I’une
claire et I’autre sombre. Cette différence de couleur est due a une différence de concentration
de manganese dans la matrice faisant distinguer une plage par rapport a 1’autre. Des précipités
de forme relativement arrondie et distribués dans toute la matrice particulierement dans

’austénite appauvrie, sont perceptibles sur la matrice.
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Figure 111.10. Micrographie MEB de I’acier au manganese allié a 0.1 % Ni a

I’état traité

Sur la micrographie (figure 111.11) de I’acier alli¢ a 0.3% Ni aprés traitement thermique, on
observe une matrice austénitique avec deux types d’austénite et une quantité de précipités
inferieure par apport a I’acier allié¢ a 0.1% Ni. Ceci peut étre expliqué par I’effet gammagéne
du nickel qui aurait ¢élevé la dissolution du carbone dans 1’austénite et de ce fait la

précipitation a légerement diminué (figure 111.11).

20 im EHT=20.00 kV Signai A= SET Date :30 Nov 2016
WD= 7.0 mm Grand. = 520X Largeur= 580.9 ym

Figure 111.11. Micrographie MEB de I’acier au manganese allié & 0.3 % Ni a

I’état traité
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La micrographie MEB prise sur I’acier au manganése allié a 0.3% Nb a I’état traité est
présentée par la figure 111.12. Sur cette micrographie, on peut noter la présence d’une matrice
constituée de grains d’austénite avec des précipités de carbure de manganése non dissous, de

forme irréguliere et allongeés, localisés essentiellement aux joints de grains d’austénite.

Figure 111.12. Micrographie MEB de I’acier au manganeése allié a 0.3% Nb a

I’état traité

L'observation MEB de I’acier a 0.10 % (Mo + Nb) (figure [11.14) montre une matrice
totalement austénitique témoignant de la présence de quelques précipités aux joints de grains

et d’autre précipitations trés fines localisée particulierement a I’intérieur du grain austénitique.

igku

Figure 111.13. Microstructure MEB de I’acier au manganése allié a 0.10 % (Mo +
Nb) a I’état traité
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La microscopie MEB réalisée sur I’acier allié au molybdéne et au niobium & 0.30% chacun
(figure 111.14) montre une matrice totalement austénitique avec de différentes types de
précipités distribués dans les grains d’austénites de grosseur plus grande que ceux observés
dans le cas de I’acier a 0.1% (Mo + Nb). Ceci peut étre expliqué par le fait que 1’élévation du
taux de ces deux éléments de 0.1 & 0.3 % chacun a contribué a la formation de précipités.

ENT= 20004V Signala = SE1 Dato 30 Nov 2016
Wo= 85mm Grand = 247KX  Lamours 1224pm

20pm EHT = 2000 kV Signal A= SE1 Date :30 Nov 2016
1 WD= 85mm Grand = 508X Largeur= 5946 pm

Figure 111.14. Micrographie MEB de I’acier au manganese allié a 0.30 % (Mo + Nb)

a I’état traité

La micrographie MEB de I’acier a 0.10 % (Ni + Nb) observée sur la figure 111.15 présente
une matrice austénitique avec des empreintes de précipités arrachés mécaniquement par le

polissage et d’autres précipité tres fine bien répartie dans le grain de I’austénite.

Figure 111.15. Micrographie MEB de I’acier au manganese allié & 0.10 % (Ni + Nb) a
I’état traité
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La microstructure de I’acier au manganése alli¢ a 0.30% (Ni + Nb) est présentée par la
figure 111.16. Cette micrographie montre que la microstructure de I’acier en étude est
composée d’une matrice de deux types d’austénite 1’une enrichie et 1’autre appauvrie et de
quelques précipités de différentes tailles répartis dans la matrice. Nous remarquons que
I’austénite appauvrie prend une forme dendritique plus prononcée que les autres aciers

expérimentés.

Figure 111.16. Micrographie MEB de I’acier au manganese allié a 0.30 % (Ni + Nb) a

I’état traité

La microstructure de 1’acier au manganese alli¢ a 0.30% (Ni + Mo) est montrée par la
figure (figure 111.17). Sur cette micrographie, similairement aux observations précédentes, on
remarque la présence d’une matrice austénitique. Des cavités de forme pratiquement
sphérique et de différentes tailles occupent la matrice. Ces derniéres pourraient étre des

occupes par des précipités arrachés lors de 1’opération de polissage.
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Figure 111.17. Micrographie MEB de I’acier au manganése allié & 0.10 % (Ni + Mo)

a I’état traité

La structure de I’acier au manganese alli¢ a 0.10 % (N1 + Mo) observée au MEB (figure
111.18) témoigne toujours de la présence de deux types d’austénites, I’'une enrichie et I’autre
appauvrie. On observe aussi, et particulierement dans ce cas, une quantité tres importante de
précipites non dissous malgré le traitement thermique d’hypertrempe appliqué. Comme on
peut remarquer aussi que ces précipités sont dispersés uniformément dans toute la matrice

avec des grosseurs variables.

EHT =20.00kV Signal A= SE1 Date :30 Noy 2016
WD= 7.5mm Grand. = 1.44KX Largeur= 210.2 ym

20 um EHT = 20,00 kV Signai A= SE1 Date :30 Nov 2016 ZEISS
H WD= 7.5mm Grand = 508X Largeur=594.4im

Figure 111.18. Micrographie MEB de I’acier au manganese allié a 0.30 % (Ni + Mo)

a Iétat traité

L’analyse des micrographies optiques et MEB réalisée sur les différents échantillons étudiés a
permis de suivre 1’évolution structurale d’un acier au manganése en fonction de la variation

du type et de la teneur en éléments d’alliage ajoutés et du traitement thermique appliqué. A
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I’issue de cette étude, nous avons saisi I’effet de ces deux paramétres sur le caractére de
cristallisation des différents aciers étudiés. Nous avons observe qu’aprés I’addition du
molybdene, du nickel et du niobium seul et en combinaison, toutes les matrices sont
composées d’austénite mais avec différentes tailles de grains. Comme nous avons aussi
observé la présence de précipités formés a partir des éléments ajoutés avec différente forme a
I’état brut de coulée. Nous notons que 1’austénite apparait sous deux types, 1’une enrichie et
I’autre appauvrie a des proportions variables aprés traitement thermique : pour certaines
observations, la matrice est a prédominance d’austénite enrichie (figure 111.3.b, figure 111.5.b,
figure 111.17), pour d’autre, elle est a prédominance d’austénite appauvrie (figure I11.1.b,
figure 111.7.b) et pour certains cas, elle est a proportion presque égale (figure 111.10). Des
précipités (carbure) non dissous, révélés sur les micrographies optiques attaquées au Viella
(figure 111.7.c, figure 111.6.c) et sur les micrographies MEB sont observés sur les différentes

micrographies expérimentées.

L’addition d’¢éléments d’alliage a caractére carburigéne a favorisé la formation de précipités
de forme et de grosseur variables, répartis dans la matrice et aux joints de grains qui
pourraient étre des carbures formeés a partir des différents éléments carburigenes additionnés
(figure 111.2.a, [1ll.4.a, et 1ll.5.a). Par contre, le nickel, connu pour son caractére
typiquement non carburigéne et gammageéne, a manifesté un effet sur la formation de la

microstructure par la diminution de la précipitation (figure 111.3).
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111.3. Microanalyse X par EDS

La microanalyse X par EDS a pour but de détecter et d’identifier la composition chimique des
composants structuraux et les éléments d’alliage ajoutés des échantillons expérimentés (acier
austénitique au manganese). Aprés introduction de I'échantillon dans la chambre sous vide du
microscope électronique a balayage, un spectre avec une haute tension (0 a 20 kev) passe par
toute la surface a analyser. Sur le spectre obtenu, on cherche a identifier en premier lieu les
pics les plus intenses. On indexe alors les raies satellites moins intenses de ces éléments
repérés. En second lieu, on identifie les traces. Les raies caractéristiques vont toujours par
séries (K, L, et M) dont les intensités relatives sont tabulées pour chaque série. Cette

microanalyse a donné les résultats suivants :

v Les deux spectres de I’acier de base non alliée représentés par la figure 111.19 a et b,
représentent, montrent 1’absence d’éléments d'alliage (Mo, Ni, Nb). Seulement les éléments
de base qui composent I’acier austénitique au manganése tels que le C, Si, Mn, Cr, Al, P, et S
sont détectes.

Sur les spectres dans cette partie, les principaux éléments de I’acier en étude sont identifiés
vers des énergies correspondantes :

» Fer- 0.7 et 6.5 kev a 84.42% en raie K ;

» Carbone 01- 02 - 0.3 kev en raie K ;

» Manganese - 5.9 kev en raie L ;

» Silicium - 1.8 kev en raie K ;

» Chrome - 5.4 kev en raie K.

» Molybdene - 2.2 kev en raie L ;

> Nickel - 0.9 et 7.5kevenraielL ;

> Niobium - énergie de 2.2 kev en raie L ;

» Oxygeéne - de 0.7 kevenraie L ;

» Aluminium -1.5 kev en raie K ;

» Soufre - 2.6 kevenraie L ;

» Oxygeéne - de 0.7 kevenraie L ;
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Figure 111.19. Microanalyse X par EDS de ’acier de base
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v" Les figures 111.20 (A et B) représentent les résultats de la microanalyse X par EDS de
I’acier en étude allié & 0.3% de nickel. Cette analyse a mis en évidence la présence du
nickel et de manganése dans la matrice. Les deux composants, a savoir I’austénite et la
martensite, sont formés suite a la répartition hétérogene du manganése dans ces deux
composants et au traitement thermique. La proportion de manganese donnée par cette

analyse est de 4% Mn entre I’austenite et la martensite (figure 111.20 et A et B).
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Figure 111.20. Microanalyse X par EDS
de I’acier allié a 0.3% Ni

v' La figure 111.21 montre les résultats de la microanalyse X par EDS sur le méme échantillon
allie a 0.3%Ni réalisé sur un appareil plus récent. Cette microanalyse identifie les
différents éléments constitutifs de I’acier expérimenté avec différentes énergies et rais.

La microanalyse réalisée sur cet échantillon nous renseigne sur la présence de précipités qui
pourraient étre des carbures contenant les éléments carburigénes présents a savoir le
mangangse et le chrome (spectre 1 et 2). Comme, nous pouvons remarquer 1’absence totale

de nickel dans ces précipités, alors que ce dernier est présent dans la matrice (spectre 3).
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Image électronique 1

100pm

Descriptif du spectre Spectre 1 | Spectre 2 | Spectre 3

C 26.80 18.24 10.37

Al 0.13 0.38 0.20

Si 0.65 0.70 0.37

P 0.21 0.00

S 0.18 0.18

Cr 0.53 0.58 1.18

Mn 7.26 8.03 11.37

Fe 64.24 72.00 75.94

Ni 0.00 0.39

Nb 0.07 0.00

Mo 0.00

Total 100.00 100.00 100.00
Statistiques C Al Si P S Cr Mn Fe Ni | Nb | Mo
Maxi 26.80 | 0.38 | 0.70 | 0.21 | 0.18 | 1.18 | 11.37 | 75.94 | 0.39 | 0.07 | 0.00
Mini 10.37 1 0.13 | 0.37 | 0.00 | 0.18 | 0.53 | 7.26 | 64.24 | 0.00 | 0.00 | 0.00

Moyenne 18.47 | 0.24 | 0.57 0.77 | 8.89 | 70.73

Ecart type 8.22 | 0.13 | 0.17 0.36 | 2.18 | 5.95
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Figure I111.21. Microanalyse X par EDS de I’acier a 0.3% Ni

v' Comparativement a 1’acier de base, les spectres de la microanalyse X par EDS de
I’acier allié a 0.3 Mo sont montrés par la figure 111.22. La détection du molybdene est
observée dans les différents précipités analysés d’aprés la microanalyse réalisée (spectre 2,
4,5, 6 et 7). Ceci confirme la formation de carbures complexes de type M3C. Dans certains
autres précipités analysés (spectres 3 et 8), nous remarquons 1’absence de molybdene.
Quant a la matrice, elle contient pratiquement tous les éléments (spectresl et 10).

Image électronique 1

.Ssectrélil .S:ectre7

S o5

1 ‘S ped.’em

]

T oom
100pm

Descriptif de spectre | Spectre | Spectre | Spectre | Spectre | Spectre | Spectre | Spectre | Spectre | Spectre | Spectre | Spectre
1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11

Cc 34.70 53.57 67.84 51.67 63.97 44.22 66.94 47.56 38.30 20.84 27.79

Cr 0.58 1.19 0.43 0.50 1.35 0.64 0.45 1.95 0.72 1.53 1.06

Mn 6.72 341 291 5.32 3.64 6.54 3.58 5.67 6.23 12.34 8.46

Fe 57.76 41.15 28.73 42.30 30.78 48.34 28.88 44.77 54.63 65.28 62.54

Mo 0.24 0.68 0.08 0.21 0.26 0.27 0.14 0.05 0.12 0.00 0.15
Total 100.00 | 100.00 | 100.00 | 100.00 | 100.00 | 100.00 | 100.00 | 100.00 | 100.00 | 100.00 | 100.00
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Figure 111.22. Microanalyse X par EDS de I’acier allié a 0.3 %Mo

v' La microanalyse de I’acier allié¢ a 0.3% (Mo + Nb) (figure 111.23) montre, en plus des
éléments normaux, la présence des éléments ajoutés (Mo + Nb). Ces deux éléments sont
présents dans les précipités analysés d’apres les spectres 2, 3 et 4 (figure 111.23). L’analyse
du précipité (spectre 3) montre une concentration importante de niobium. Par contre, le

précipité (spectre 4) est riche en molybdeéne.

Image électronique 1
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Descriptif du | Spectre 1 | Spectre 2 | Spectre 3 | Spectre 4 | Spectre 5
spectre
C 34.38 13.50 15.83 11.38 8.90
0, 25.76 2.30 0.84 3.23 1.69
Mn 6.42 9.64 9.49 15.20 10.11
Fe 32.90 73.45 48.08 64.56 78.69
Nb 0.00 0.40 23.89 0.21 0.13
Mo 0.53 0.71 1.86 5.41 0.48
Total 100.00 100.00 100.00 100.00 100.00
Statistiques C o] Mn Fe Nb | Mo
Maxi 34.38 | 25.76 | 15.20 | 78.69 | 23.89 | 5.41
Mini 890 | 0.84 | 6.42 | 32.90| 0.00 | 0.48
Moyenne 16.80 | 6.77 | 10.17 | 59.54 | 4.93 | 1.80
Ecart type 10.16 | 10.66 | 3.17 | 18.88 | 10.60 | 2.10

Figure 111.23. Microanalyse X par EDS de I’acier allié 4 0.3 % (Mo + Nb)
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v D'apres la figure 111.24, la microanalyse X par EDS de I’acier allié a 0.3 % (Mo + Ni)
montre une gamme de dix différentes spectres, ces spectres sont localisé sur la matrice et sur
les précipités, on observe que les spectres n°® 2, 3, 4, 6 et 8 localise sur la matrice, montre une
composition chimique de I’austénitique avec des traces de molybdene et de nickel. par contre
le spectre n° 1 présente un précipité qui contient une teneur de 1.06% Mo et 1.42 Cr sans
aucune trace de nickel , le méme diagnostique pour les autre précipité mais avec un taux de
molybdene plus élevé par exemple 23.97% Mo dans le spectre n°5, 10.1% Mo dans le spectre
n°7, les autre spectre n° 9 et 10 on observe des carbures presque non allié avec des trace de
Mo, selon les composition chimique de quelque zones analysé on voir pas les éléments

d’alliage ajoutés, ceci est probablement di au phénomeéne de ségrégation des éléments

d’alliage.
Image électronique 1
50um 1

Descriptif de Spectre | Spectre | Spectre | Spectre | Spectre | Spectre | Spectre | Spectre | Spectre Spectre
spectre 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
Cc 76.92 31.39 33.71 39.44 62.40 32.82 47.56 35.55 46.76 45.28
Cr 1.42 0.84 171 2.88 1.66 1.59 1.16 1.76 0.79 1.93
Fe 20.60 67.29 64.15 57.18 11.97 64.75 41.18 62.12 52.06 52.74
Ni 0.00 0.26 0.28 0.40 0.00 0.66 0.00 0.41 0.35 0.02
Mo 1.06 0.23 0.16 0.10 23.97 0.18 10.10 0.14 0.04 0.03
Total 100.00 100.00 100.00 100.00 100.00 100.00 100.00 100.00 100.00 100.00

Statistiques C Cr Fe Ni Mo

Maxi 76.92 | 2.88 | 67.29 | 0.66 | 23.97

Mini 3139 | 0.79 | 11.97 | 0.00 | 0.03

Moyenne 45.18 | 1.57 | 49.40 | 0.24 | 3.60

Ecart type 1458 | 0.60 | 19.18 | 0.23 | 7.80
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Figure 111.24. Microanalyse X par EDS de I’acier allié & 0.3 % (Ni + Mo)

Les microanalyses X par EDS effectuées sur les échantillons d’aciers austénitiques au
manganése (sans addition et allié¢ au molybdéne, au nickel et au niobium, seul et combinés)
ont révélé une répartition non uniforme des différents éléments ajoutés lors des examens
effectuées sur la structure métallographique. Ceci peut étre expliqué par une ségrégation des
élements chimiques, appelée parfois ségrégation majeure. Une différence de gradient de
température, de densité et les zones solidifiées en dernier peuvent étre a 1’origine de cette
ségrégation qui a tendance a augmenter au niveau de ces zones enrichies en ces éléments. Ce
qui pourrait provoquer une hétérogénéité structurale dont la cause est une distribution
hétérogene des éléments d’alliage dans le métal au cours de 1’élaboration, de la coulée et lors
du refroidissement. Ce phénomene de ségrégation est toujours rencontré dans les aciers. Dans
le cas de notre étude, il est d0 a la présence des éléments carburigéne tel que le molybdene et
le niobium et aux éléments non carburigéne tel que le nickel. Les éléments carburigéne sont
généralement trouvés dans les carbures précipités (figure 111.23 spectre n° 5 et 7), par contre
I’élément non carburigéne (nickel) est localisé dans la matrice (figure 111.24 spectre n° 6, 8 et
9). Finalement, les résultats des microanalyses X par EDS des structures métallographiques
des aciers étudiés témoignent des changements microstructuraux cités et confirment le

caractere des éléments ajoutés.
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I11.4. Diffraction par les rayons X

L'analyse de diffraction par les rayons X obtenus sur la majorité échantillons a permis
d'identifier les différentes phases existantes dans 1’acier austénitique au manganése de base et
apres addition des éléments d’alliage (Mo, Ni et Nb). Apres traitement thermique (état
d’emploi de cet alliage), l'austénite et la martensite sont les deux principales phases
composant la matrice de I’acier. La détection des précipités MsC par ’analyse DRX peut étre
aussi envisageable. La présence de Iausténite et de la martensite se traduit par un
dédoublement des pics.

D’apres plusieurs travaux [15, 16, 20 et 37], de nombreux exemples montrent que
I’utilisation de la diffraction X peut étre utilisée pour déterminer les différents types des
composants structuraux.

Dans le cas de I’acier de base et apres traitement thermique de trempe étagé, on observe
des pics d’austénite avec un taux de 75.22 %, de martensite avec un de 24.21 % et un faible
taux des précipités (0.55 %) de type MsC, (Mn Cr ;) C3 d’aprés les résultats obtenus par le
logiciel MAUD [61].
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Figure 111.25. Spectre de diffraction des rayons X de I’acier de base

L’analyse quantitative spectrale des phases présentes dans I’acier allié¢ a 0.3% molybdéne est
représenté par la figure 111.26. Nous observons, d’apres cette figure, différents pics
d’austenite, de fer o (martensite) et de carbures précipités de type M3zC comme dans le cas de
I’acier de base. Nous remarquons que les taux de martensité (66.56%) et de carbures

précipités (4.42%) sont plus impotants par rapport a I’acier de base. L’augmontation du taux
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de martensite et de précipités s’explique par la I’influence de I’élément d’alliage carburégéne

(Mo) et améliorant la trempabilité.

Tntensity"™ [Count' 7|

1 n 1
500 1000
2. Theta [degrees]

Figure 111.26. Spectre de diffraction des rayons X de I’acier a 0.3% Mo

L'analyse spectrale des phases en présence de 1’acier allié a 0.3% nickel est illustrée par la
figure 111.27. Le spectre montre différents pics d’austénite, de martensite et de carbures
précipités, comme pour le cas de I’acier de base. Une augmentation du taux d’austénite
(76.30%) est observé, ceci s’explique par 1’ajout du nickel (élément fortement gammagéne)
et une diminution du taux de martensite (15.83%). on note aussi la présence de carbures de

type M3C avec un taux de (7.85%).
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Figure 111.27. Spectre de diffraction des rayons X de I’acier a 0.3% Ni

L'analyse quantitative des phases de I’acier alli¢ a 0.3% Nb est montrée par la figure 111.28.
Sur cette figure, on observe différents pics d’austénite, de martensite et de précipites non
dissouts apres traitement thermique comme pour les cas précédents. Le niobium a influencé la
formation de la microstructure d’une mani¢re comparative au molybdéne, mais son action est

beaucoup plus significative sur la quantité de martensite (74.30%), de carbures précipités
(9.42%) et d’austénite (16.27%).
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Figure 111.28. Spectre de diffraction des rayons X de I’acier a 0.3% Nb
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La figure 111.29 montre l'analyse spectrale quantitative des phases présentes dans I’échantillon
de I’acier au manganése alli¢ a 0,3% (Mo+Nb) apres traitement thermique de trampe etage.

Nous observons sur cette figure que différents pics de matrensite, d’austenite et de carbure
type M3sC comme pour les cas précidents avec un taux de 84.26%, 12 .00% et 3,72%
réspectivement. Une diminution du taux de MsC (3.72%) est remarquée dans cet acier par
rapport au cas précident sauf pour I’acier de base. L’augmentation du taux de la matrensite et
la diminition de taux d’austenite par apport aux cas precidents peut étre expliquée par I’effet

alphagene de ces deux elements (Nb+Mo).

2. Theta |degrees]

Figure 111.29. Spectre de diffraction des rayons X de I’acier a 0.3% (Mo+Nb)

L'analyse spectrale quantitative des phases de I’acier allié a 0.3% (Ni+Nb) est présentée par la
figure 111.30. Sur cette figure, sont montrés différents pics de matrensite, d’austenite et de
carbures précipités de type M3C comme pour tous les échantillons déja expérimentés. Dans
cet acier, on constate des taux de martensite (48.20%) et d’austenite (42.03%) relativement
proche. Ceci peut étre expliqué par ’effet contraire de ces deux éléments (I’'un gammagéne et
I’autre alphagéne). Dans cet acier, la précipitation carburique (9.76%) est la plus importante

par rapport a I’acier de base et aux autres cas presidents.
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Figure 111.30. Spectre de diffraction des rayons X de I’acier a 0.3% (Ni+Nb)

La figure 111.31 illustre lI'analyse spectrale quantitative des phases présentes dans la I’acier
allié a 0.3% (Ni+Mo). Sur cette figure, comme pour les cas précedents, on constate des pics
de matrensite, d’austenite et de M3C. On remarque une diminution de taux d’austénite (7.9%)
et de carbures précipités de type M3C (1.48%), et une nette augmentation du taux de
martensite (90%). Cette analyse a montré que I’addition de ces deux éléments a ainsi

fortement influencé la formation microstructurale par rapport a tous les aciers étudiés.
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Figure 111.31. Spectre de diffraction des rayons X de I’acier a 0.3% (Ni+Mo)
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D’apres I’analyse de la diffraction X, les spectres des aciers étudiés montrent uniquement
les pics les plus intenses du fer gamma et de martensite. Pour tous les aciers alliés, I’analyse
montre aussi la présence de précipités de type M3C non dissous malgré une trempe a 1100°C.
Le taux de ces composants a varié en fonction des différentes additions entreprises, car ces
constituants microstructuraux dépendent de la composition chimique de base, des éléments
ajoutés volontairement et du cycle de traitement thermique appliqué.

Pendant la trempe étagé, la majorité d'austénite est transformée en martensite dans le cas
de Mo, Nb, Mo+Nb, Nb+Ni et Mo+Ni, contrairement a I’acier de base et a ’acier allié au Ni
(élément gammagéne). Comme, on note aussi une nette augmentation des précipités non
dissous dans tous les aciers alliée par apport a I’acier de base. Les plus grands taux sont
observes dans les aciers alliés au niobium seul et combiné au nickel.

La méthode de caractérisation utilisée a mis en évidence de maniére claire la présence des
mémes composants structuraux en faible ou en grande quantité. Ces composants structuraux
sont influencés par la quantité¢ et le type d’élément chimique additionné. Ces résultats
présentent confirment et sont en parfaite concordances avec les structures micrographiques

optiques, MEB et les résultats de la microdureté.
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111.5. Dureté

La dureté a fait ’objet des caractéristiques mécaniques utilisées dans cette étude. Cette
technique a permis de déterminer I’évolution du durcissement provoqué par I’ajout des
¢léments a I’état brut de coulée et apres traitement thermique des divers échantillons
expérimentés.

Les résultats obtenus montrent réellement que chaque élément ajouté a nettement amélioré la
dureté par rapport a celle de ’acier de base quel soit carburigéne (molybdéene et niobium) ou
non carburigéne (cas du nickel).

Lors de I’introduction d’un seul élément d’addition (Mo, Nb ou Ni) dans I’acier en étude a
I’état brut de coulée, la dureté a augmenté de 217 HB (cas de I’acier de base) a 235 HB pour
I’acier alli¢ a 0.3% Mo a I’état brut de coulée. Le nickel, le molybdéne et le niobium ont eu un
effet presque similaire sur la variation de la dureté (figure 111.32).

A I’état traité, le molybdéne a présenté les meilleurs résultats de dureté avec un maximum de
310 HB a 0.3%. Le niobium et le nickel ont élevé la dureté de I’acier d’une maniére presque
identique (figure 111.32). La dureté de I’acier a 1’état trempé est passée de 234 HB pour I’acier
de base a 307 HB pour I’acier allié a 0.3% Mo. Cette augmentation s’explique par le fait que
ces trois éléments (Mo, Nb et Ni) ont agi sur la trempabilité et ont diminué la quantité de

I’austénite appauvrie de I’acier expérimenté.

mAvant TTH = Aprés TTH

307 310

Base 025 Mo 030 Mo 025%Ni 030%Ni 0.25% Nb 0.30 % Nb

Figure 111.32. Dureté de I’acier allié & un seul élément avant et apres
traitement thermique
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A I’état brut de coulée, la dureté de I’acier passe de 217 HB (acier de base) a 238 HB pour
I’acier a 0.1% (Mo+Nb) et & 241 HB pour I’acier a 0.3% (Mo+Nb). L’association du nickel a
'un de ces deux €léments a 0.1% n’a pas un effet significatif que le molybdene et le niobium.
Il faut 0.3% (Ni+Mo) pour voir la dureté passer au méme niveau que pour 0.1% (Mo+Nb)
(figure 111.33). On peut remarquer que 1’augmentation de la dureté dans ce cas n’est pas assez
importante comme on devrait s’y attendre. L’addition du molybdéne et du niobium en
combinaison a 0.3% chacun assure un maximum de dureté a ’acier.

A T’état traité et a 0.1%, le (Mo+Nb) et (Ni+Nb) ont pratiguement augmenté la dureté de
I’acier d’'un méme ordre de grandeur. Mais, a 0.1% (Ni+Mo), la dureté reste la plus faible. A
0.30 %, le molybdene et le niobium combinés reste toujours les deux éléments les plus
influents sur la dureté comme a 1’état brut de coulée (figure 111.33). A cette méme teneur, le

(Mo+Ni) et (Ni+Nb) ont donné la méme dureté.

mAvant T.TH m Apres T.TH

290

277

Base 0,1 (Mo+Nb) 0,3 (Mo+Nb) 0,1 (Ni+Nb) 0,3 (Ni+Nb) 0,1 (Ni+Mo) 0,3 (Ni+Mo)

Figure 111.33. Dureté de I’acier allié a deux éléments avant et aprés
traitement thermique

Les résultats de la dureté ont montré que les plus grandes duretés enregistrées a 1’état brut de
coulée sont données par la combinaison du molybdéne et du niobium a 0.3%. Par contre, a
I’état traité, 1’acier allié & seulement & un seul élément (0.3% Mo) a enregistré la plus haute
dureté. Cette progression est évaluée entre 11 % et a 32 % pour ces deux cas par apport a
I’acier de base.

Les résultats de dureté a I’état brut de coulée et a 1’état traité sont récapitulés et présentés par

la figure 111.34.
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Figure 111.34. Dureté des aciers expérimentés a 1’état brut de coulée et
apres traitement thermique

111.6. Microdureté

Cette technique nous a permis de déterminer la variation de la microdureté en fonction de la
teneur des éléments d’alliage ajoutés, d’ou, on peut approximativement déterminer la nature
des constituants microstructuraux existants dans les différents aciers testés. Les résultats
obtenus montrent que les éléments additionneés ont favorisé une variation de la microdureté
de la matrice et des précipités a 1’état brut de coulée et apres traitement thermique.

La microdureté de la matrice (austénite) de I’acier a I’état brut de coulée est de 248 Hvsp
(figure 111.35), qui correspond a celle de la constituante structurale de I’austénite [30]. Ceci
s'explique par la présence de 12 % de manganese dans I’acier en ¢tude. Quant a la
microdureté des précipités, elle est de 1149 Hvs, (figure 111.36) [34]. Cette derniere
correspond a celle de carbure de manganese de type M3C [60].

L'addition du molybdéne fait augmenter la microdureté de la matrice de I’acier a 1’état brut de
coulée de 248 Hvs, (acier de base) a 300 Hvso (0.3% Mo) (figure 111.35). Cette évolution
s'explique probablement par la dissolution d'une partie du molybdene dans la matrice et l'autre
est distribuée dans le carbure de manganeése, ce qui explique l'augmentation progressive du
taux de précipités dans D’acier trait¢ par rapport a l'acier de base (figure 111.2) et

I’augmentation de la microdureté des précipités de 1141 Hvsg a 1541 Hvsg (figure 111.35).
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Dans le cas de I'addition du nickel, la microdureté de l'austénite (matrice) est améliorée mais a
un degré moins que celle de I'acier allié au molybdéne, mais plus que celle de I'acier de base.
Cette légére augmentation s'explique par l'effet du nickel, élément trempant, mais aussi
stabilisateur de l'austénite. La microdureté a atteint dans ce cas la valeur 273 Hvsg (figure
111.35). Ce dernier a provoqué un affinement et une forme arrondie des précipités par rapport
a l'acier de base (figure 111.3). Ainsi, le nickel par son effet gammagéne laisse le manganése
plus actif. Ce qui explique l'augmentation de la microdureté des précipités de 240 Hvs, par
rapport & ceux formés dans l'acier de base (figure 111.36).

Comme les précédents éléments, le niobium a élevé la microdureté de I’austénite par rapport a
celle de l'acier de base. Ce dernier se dissout dans l'austénite en premier lieu et contribue a
I’élévation de sa microdureté de 248 Hvsg (acier de base) a 281 Hvs (acier allié a 0.25% et
0.3% Nb) (figure 111.35). Lorsque l’austénite se sature en niobium, l'autre quantité de cet
élément stabilise, affine et favorise une forme arrondie des précipités par rapport a ceux
présents dans l'acier de base (figure I11.4). Ceci a permis d’élever la microdureté pour
atteindre 1506 Hvso (figure 111.36).

297 300
272 273 281 281

Base 0.25% Mo 030% Mo 025%Ni 0.30%Ni 025%Nb 0.30 % Nb

Figure I11.35. Microdureté de I’austénite de I’acier allié & un seul
élément a 1’état brut de coulée
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1541 1541 1490 1506

1391
1270
1149 I

Base 025% Mo 030% Mo 0.25%Ni 0.30%Ni 0.25% Nb 0.30 % Nb

Figure 111.36. Microdureté des précipités de I’acier allié a un seul élément
avant traitement thermique

A ['état traité, on remarque une dissolution compléte des précipités a I’échelle des
observations optiques et une apparition de deux composants structuraux dans la structure
métallographique de I’acier, I’'une, austénite non transformé et ’autre, la martensite (figure
1.1, 1.2, 111.3 et 111.4). La martensite présente une microdureté plus importante (517Hv) que
celle de I’austénite non transformé (234Hv).

La microdureté de la martensite des aciers traités, soit au molybdéne ou au niobium, est
pratiquement identique (figures 111.37). Par contre, le nickel reste I'élément le moins influant
sur la microdureté de ce constituant microstructural (figures 111.37), mais il ’a tout de méme
Iégerement augmentée par rapport a I’acier de base. Quant a l'austénite, le molybdéne s’est
avéré I’élément le plus influant sur sa microdureté (figure 111.37) par rapport aux deux autres
éléments (niobium et nickel). Cette progression de la microdureté de l'austénite est provoquée
vraisemblablement par la dissolution d'une petite quantité des éléments ajoutés. On remarque
aussi une diminution quantitative de l'austénite dans ces aciers, alors que la martensite occupe

une grande partie de la matrice (figure 111.2, 111.3 et 111.4).
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m  Martensite = Austénite

574 574 561 361 571 572

Base 0.25 Mo 0.30 Mo 0.25 % Ni 0.30 % Ni 0.25%Nb  0.30 % Nb

Figure 111.37. Microdureté de la matrice de I’acier allié a un seul élément
apres traitement thermique

L’introduction de deux éléments molybdéne-niobium, nickel-niobium et du nickel-molybdéne
a 0.1 % chacun dans ’acier a 1'état brut de coulée a €levé la microdureté de la matrice
(austénite) par rapport a celle de I’acier de base (figure 111.38). Elle est pratiquement
semblable a celle de I'acier contenant 0.3 % Mo et légerement meilleure que celle des aciers a
0.3 % Nb et a 0.3 % Ni (figure 111.35).

L’introduction de 0.1 % (Mo+Nb) a fortement élevé la microdureté des précipités de I’acier a
I’état brut de coulée par rapport a I’addition de la méme quantité de (Ni+Nb) ou (Ni+Mo)
(figure 111.39). On peut conclure que le nickel, étant un élément non carburigéne et fortement
gammagene, participe, au c6té du manganese, a la stabilité de I’austénite et de ce fait, la
microdureté dans ces deux cas est moins importante que dans le cas de 1’ajout de deux
éléments fortement carburigénes. Ce qui explique ainsi I’augmentation de la microdureté des
précipités dans I’acier allié & 0.1% (Mo+NDb). Lorsqu’on porte a 0.3 % la combinaison de ces
¢léments dans l’acier, on remarque que la microdureté des précipités n’a pas eu de

changement significatif (figure 111.39) pour les trois cas.
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303 305 208 301 298 300

Base 0,1 (Mo+Nb) 0,3 (Mo+Nb) 0,1 (Ni+Nb) 0,3 (Ni+Nb) 0,1 (Ni+Mo) 0,3 (Ni+Mo)

Figure 111.38. Microdureté de I’austénite de I’acier allié a deux éléments a 1’état
brut de coulée

1448 1477 1466 1477

Base 0,1 (Mo+Nb) 0,3 (Mo+Nb) 0,1 (Ni+Nb) 0,3 (Ni+Nb) 0,1 (Ni+Mo) 0,3 (Ni+Mo)

Figure 111.39. Microdureté des précipités de I’acier allié a deux éléments a
I’état brut de coulée

A part les deux principaux composants structuraux (austénite et martensite), aucune
précipitation n’a été apercue, apres traitement thermique, par le Nittal a 4% (figures I11.1 -
11.7).

La microdureté de la martensite a augmenté par rapport a celle de I'acier de base. Cette

augmentation est estimee a 17 %. La martensite occupe une grande partie de la matrice dans
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le cas des aciers alliés a 0.1 % (Mo+Nb), & 0.3 % [(Mo+NDb) et & 0.3 % (Ni+NDb)] (figure 111.5
- 11.7). On constate aussi que la microdureté de la martensite est approximativement
identique a celle de tous les aciers étudiés (figure 111.40). Quant a la microdureté de 1’austénite
non transformé, elle reste inchangée pour toutes les additions et légerement élevée par rapport
a celle de l’acier de base. Ceci peut s’expliquer éventuellement par la dissolution

préférentielle des éléments ajoutés dans la martensite (figure 111.40).

m  Martensite ®  Austénite

578 >80 572 574 563 564

Base 0,1 (Mo:Nb) 03 (Mo+Nb) 0.1(Ni+Nb) 03 (Ni+Nb) 0.1(Ni+Mo) 0.3 (Ni+Mo)

Figure 111.40. Microdureté de la matrice de I’acier alli¢ a deux éléments
apres traitement thermique

D’apreés les résultats de la microdureté des différents constituants microstructuraux des
aciers testés a I’état brut de coulée, nous pouvons conclure que I’introduction de deux
éléments a amélioré la microdureté de la matrice et des carbures précipités de 22 % et de 52
% respectivement par rapport a I’acier de base.

A I’état traité, la dissolution des carbures précipités dans tous les aciers expérimentés n’a pas
permis a une augmentation attendue de la microdureté, que ce soit de la martensite et de
I’austénite non transformé. Ces augmentations sont estimées a 11 % pour la martensite (cas de
0.3 Mo) et de 8% pour I’austénite dans tous les cas de I’addition d’un seul élément. Dans le
cas de I’addition de deux éléments, les meilleurs résultats de microdureté de la martensite et

de I’austénite sont observés sur I’acier a 0.3% (Mo+Nb) (figure 111.41).
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Figure I11.41. Microdureté de la matrice des différents aciers alliés apres
traitement thermique
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I11.7. Essais d’usure

L’utilisation de deux types d'usures (frottement et impact) est nécessaire pour expérimenter
I’acier étudié dans les mémes conditions industriclles de I’acier de base. Lors de la
caractérisation des aciers considérés, nous avons constaté une amélioration de la résistance a
I’usure a I’état brut de coulée et aprés traitement thermique d’hypertrempe. Ces améliorations
sont expliquées par une faible perte en matiere (%) mesurée pour chaque cas apres chaque
minute et au bout de cinq minutes.

111.7.1. Usure par frottement

A l'état brut de coulée, dans le cas de l'acier de base, la perte de masse par frottement est
évaluée a 0.79 % (figure 111.42). Cette derniére est estimée, aprés traitement thermique, a
0.55% (figure 111.42). Cette nette amélioration de la résistance a 1’usure par frottement est due
éventuellement a la dissolution partielle des précipités et du manganese provoquant le
durcissement de 1’austénite.

L’introduction du molybdeéne, du nickel et du niobium ajoutés individuellement dans 1’acier
en étude a 1’état brut de coulée, améliore la résistance a 1’usure par frottement (figure 111.42).
Cette amélioration est due a une augmentation de la quantité de carbures précipités, de fortes
microduretés dans le cas de molybdéne et niobium, mais dans le cas de nickel, c’est sa
dissolution dans la matrice austénitique qui en est a I’origine (figures I11.2, 111.3 et 111.4). Les
meilleurs resultats d’usure par frottement a 1’état brut de coulée sont obtenus avec I’acier allié
a 0.3% Nb ou la perte de masse est évaluéee a 0.08%.

A l'état traité, le molybdene a 0.3% apparait I’¢1ément le plus influant sur cette caractéristique
par rapport au niobium et au nickel. Ceci peut étre expliqué par I’effet trempant de ce dernier.
Quant au niobium, son action s’avere légérement plus importante que le nickel (figure 111.43).
On peut remarquer que ces ¢léments ont fortement élevé la résistance a 1’usure par frottement.
L’¢lévation de cette propriété est due essentiellement a I’augmentation de la microdureté des
différentes austénites enrichie et appauvrie (figure 111.41) qui est due a la dissolution de ces

éléments et des précipités dans ces derniéres.

113 |



Résultats et discutions 2017

mAvant TTH mApres TTh

0,79

Base 0.25% Mo 030% Mo 0.25%Ni 0.30%Ni 0.25%Nb 0.30 % Nb

Figure 111.42. Usure par frottement des aciers expérimentés avant et aprés
traitement thermique

L’influence de I’addition de deux ¢léments a I'état brut de coulée a fortement influencé la
résistance a I’usure par frottement (figures 111.43). On observe a travers ces résultats que les
paires (Mo+Nb) a 0.3% et le (Ni+Nb) par les deux proportions et le (Ni+Mo) a 0.3% sont les
plus influentes par rapport aux paires (Mo+NDb) et (Ni+Mo) a 0.1%. Par contre, a 1’état traité,
I’effet du (Mo+Nb) et du (Ni+Mo) est semblable mais plus important que celui du Ni+Nb
(figure 111.43).

mAvant TTH mApres TTH

Base 0,1 (Mo+Nb) 0,3 (Mo+Nb) 0,1 (Ni+Nb) 0,3 (Ni+Nb) 0,1 (Ni+Mo) 0,3 (Ni+Mo)

Figure 111.43. Usure par frottement de ’acier allié & deux éléments avant et
apres traitement thermique
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D’apreés les résultats des essais d’usure par frottement de I’acier austénitique au manganése
allié par les différents éléments ajoutés volontairement, on observe a 1’état brut de coulée, que
le niobium a 0.3 % caractérise la meilleure résistance a 1’usure par frottement avec une
amélioration de 'ordre de 13 fois par rapport a I’acier de base. A 1’état traité, 1’échantillon a
0.3% Mo est considéré comme le plus résistant a 1’usure par frottement avec un accroissement

de plus de 18 fois par rapport a celle de I’acier de base (figure 111.44).
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Figure 111.44. Usure par frottement des différents aciers alliés avant et apres
traitement thermique

111.7.2. Usure par impact

L’utilisation de I’essai d’usure par impact sous l’effet des grenailles est nécessaire pour
déterminer la résistance a 'usure de I’acier en étude destiné a la production des pieces de
concassage, par exemple marteau de clinker et machoires de concasseurs pour piéce de
cimenterie (battoirs). Ces pieces subissent des chocs importants lors de leur exploitation.
C’est pourquoi cet essai s’aveére trés intéressant pour simuler les mémes conditions de travail.
L’acier austénitique a 12 % Mn (Hadfield) est un acier qui subit un fort écrouissage lors de sa
mise en service, il est donc nécessaire d’étudier cet acier et de déterminer sa résistance a
I’usure par impact sous I’action des éléments chimiques considérés a 1’état brut de coulée et
apres traitement thermique.

Les résultats d'usure par impact avant et apres traitement thermique par rapport a I’acier de

base sont tres intéressants par rapport a I’essai d’usure par frottement. La perte de matiére
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aprés I’essai d’usure par impact comparée a celle mesurée apres 1’essai d’usure par frottement
est estimée a une moyenne de quatre fois plus faible (figures 111.44 et 111.46). Ceci nous
permet éventuellement de conclure qu’il s’est opéré un changement au niveau de la structure
micrographique de I’acier étudié sous 1’action de cet essai (par impact) et que 1’acier s’est
fortement durci.

L’addition du molybdéne, du niobium et du nickel seul a amélioré cette propriété a 1’état brut
de coulée comme a I’état traité (figures 111.45). Cette amélioration est due vraisemblablement
a I’élévation du taux de carbures précipités a 1’état brut de coulée dans le cas de I’addition
deux éléments carburigenes (molybdéne et niobium ) et au durcissement de la matrice par
dissolution du nickel. Les meilleurs résultats sont fournis apres ’addition du molybdéne et a
un degré moindre par le niobium a 0.3% chacun. Les éléments ajoutés ont tout de méme
amélioré la résistance a 1'usure par impact quelle que soit leur teneur.

Apres traitement thermique de trempe étagé, on constate que les meilleurs résultats d’usure
par impact apres 1’addition d’un seul élément sont observés sur I’échantillon allié au nickel et
au niobium contrairement au cas de 1’usure par frottement (figures 111.42). Ceci s’explique par

I’effet gammageéne du nickel.

mAvant TTH = Apres TTH

0,175

Base 025% Mo 030% Mo 025%Ni 030%Ni 025%Nb 0.30% Nb

Figure 111.45. Usure par impact des aciers étudiés avant et apres
traitement thermiaue

L'introduction de deux éléments d'addition a I'état brut de coulée a élevé la résistance a l'usure
par impact par rapport a l'acier de base. La combinaison (Mo+Nb) est celle qui a le plus

augmenté cette caractéristique comparativement aux combinaisons (Mo+Ni) et (Nb+Ni)
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(figures 111.46). Ces éléments (Mo et Nb), étant fortement carburigénes, ont contribué a la
formation de carbures précipités en grande quantité dans la structure micrographique (figures
[11.2 et 111.4) avec des microduretés importantes (figures 111.39) favorisant ainsi une nette
progression de la résistance des aciers considerés. Quant au nickel, élément fortement
stabilisateur de 1’austénite comparativement au manganese, diminue sans doute la dissolution
de ce dernier dans la matrice et lui permet de former d’avantage de carbures précipités.

Apres traitement thermique, le changement structural des aciers en étude a amélioré cette
caractéristique par une nette augmentation de la résistance a 1’usure par impact. On note que
les meilleurs résultats d’usure par impact aprés 1’addition de deux éléments sont observés

pour le cas des aciers alliés a 0.1 et 0.3 (Ni+NDb) (figures 111.46).

mAvant TTH m Aprés TTH

0,175

0,04

0,031
0,021 0,021

Base 01 0,3 01 03 01 0,3
(Mo+Nb)  (Mo+Nb) (Ni+Nb) (Ni+Nb) (Ni+Mo) (Ni+Mo)

Figure 111.46. Usure par impact des aciers experimentés avant et apres
traitement thermique

On peut conclure de cet essai d’usure par impact a I’état brut de coulée, que I’introduction de
0.3 % Mo a manifesté une meilleure résistant a 1’usure par impact (amélioration estimée a
plus de 09 fois par rapport a I’acier de base). A 1’état traité, ’échantillon allié a 0.3 % Ni est le
plus résistant a ’'usure par impact (amélioration de plus de 26 fois par rapport a I’acier de
base) (figures 111.47).
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Figure 111.47. Usure par impact des aciers expérimentés avant et apres
traitement thermique
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111.8. Ecrouissage

L’essai d’écrouissage sous I’effet d’un marteau (figure II1.11) est utilisé pour déterminer la
résistance au choc et ’influence des éléments chimique sur le changement structural et les
caracteristiques tribologiques de la couche de contact (couche superficielle) de I’acier étudié.
Le choix de cet essai est justifié¢ par le domaine d’utilisation du matériau étudié a savoir un
phénomeéne d’écrouissage intense en cours de service.

Lors de leur exploitation, les pieces en acier au manganése subissent des chocs importants
générant des transformations structurales sur leurs couches superficielles ou I’austénite se
transforme en martensite. Ces transformations induisent une élévation de la dureté du
matériau améliorant leur comportement a usure.

La figure 111.1 présente des micrographies optiques et MEB de la partie écrouie de I’acier de
base. La microdureté de la couche sollicitée par le phénomeéne d’écrouissage est de 490 Hyo 2,
par contre au cceur de la picce, elle est égale & 234 Hyo (figure 111.48 B). Cet écart de dureté

s’explique par le changement microstructural qui s’est produit lors de cet essai.

Couche
écrouie

Couche
écrouie

Figure 111.48. Micrographies de la partie écrouie de I’acier de base.
A, B et C : attaque électrolytique. D : MEB
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L’influence du molybdéne sur le phénoméne d’écrouissage est représentée par les
micrographies des zones écrouies montrées par la figure 111.49. L’examen de ces
micrographies montre une différence d’épaisseurs entre les zones écrouies des échantillons en
étude. Les résultats de mesure de dureté des parties écrouies sont présentés par le tableau
I11.1. Ces résultats montrent que ’essai d’écrouissage a induit une nette amélioration de la
dureté avec un écart de 131 a 243 Hy entre les zones écrouies de I’acier de base et I’acier alli¢
au Mo. Ceci témoigne de la transformation structurale ayant eu lieu et aussi de I’influence de
la variation de cet élément sur la couche écrouie se manifestant par une nette différence
d’épaisseur : 180 um pour I’acier a 0.3 %Mo et 80 um pour ’acier a 0.25% Mo (figure
111.49).
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Figure 111.49. Micrographies de la partie écrouie de I’acier allié au Mo.
A, B et C: Optique (attaque électrolytique). D : MEB
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Tableau I11.1: Microdureté de la partie écrouie de I’acier allié¢ au Mo

Acier de base Acier a 0.25 Mo Acier 2 0.3 Mo
490 HV 621 HV 733HV

La figure 111.50 représente la micrographie optique de l'acier au manganése allié a 0.25 et
0.3% Ni. Ces micrographies montrent les différentes épaisseurs des couches écrouies. Apres
écrouissage des échantillons d’aciers alliés au nickel on remarque 1’apparition de deux
couches microstructurales nettement mises en évidence sur les micrographies (figure 111.50).
Les valeurs de dureté mesurées sur ces couches sont présentées sur le tableau 2. Ces couches
sont caractérisées par des duretés tres élevées (Tableau 2). La couche écrouie (extérieure) est
plus dur comparativement a celle de la structure du cceur dont la dureté varie entre 280 et 300

Hy (figure 111.5 et 111.6).

Tableau I11.2. Microdureté de la partie écrouie de I’acier allié au Ni

Acier de base Acier a0.25 Ni Acier a0.3 Ni
490 HV 646 HV

0.25 Ni

Couche

Couche y h
. 4 écrouie
70 pm écrouie

e o
i
ﬁa.- )
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écrouie?
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Figure 111.50. Micrographies de la partie écrouie de I’acier alli¢ au Ni.
A et B: attaque électrolytique. C et D : MEB

121 |



Résultats et discutions 2017

De son cote, I’acier allié au niobium a eu un effet révélateur sur le phénoméne d’écrouissage
(figure 111.51). Cet élément a permis une nette amélioration de la microdureté de I’acier
expérimenté ou une nette augmentation de 774Hy (0.25% Nb) a 817Hy (0.3% Nb) est
observée (tableau 111.3). Comparativement aux cas précédemment présentés, le niobium a
faiblement influencé le phénoméne d’écrouissage par rapport aux deux autres éléments.

Tableau I11.3. Microdureté de la partie écrouie de I’acier alli¢ au Nb

Acier de base Acier 2 0.25 Nb Aciera 0.3 Nb
490 HV T74HV 817HV

90 pm

Couche écrouie

Figure I11.51. Micrographies de la partie écrouit de I’acier allié au Nb.
A, B et C : attaque électrolytique. D : MEB

La figure 111.52 représente les micrographies de la couche écrouie de I’acier allié au
molybdéne et au niobium. Les valeurs de microdureté des parties écrouies sont montrées sur
le tableau 111.4. L’addition du molybdéne et du niobium a nettement amélioré la microdureté

des zones écrouies par rapport a celles obtenues sur 1’acier de base. La variation de la teneur
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en molybdéne et niobium de 0.1% a 0.3% a permis un accroissement de I’épaisseur de la zone

écrouie de 75pm a 100um.

Tableau I11.4 : Microdureté de la partie écrouie de I’acier allié au Mo+Nb

Acier de base Acier a 0.1 (Mo+ Nb) | Aciera0.3 (Mo+Nb)

490 HV 712HV 798HV

0.1 (Mo+ Nb) 0.3 (Mo+ Nb)

X

100 pm
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écrouie
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Figure I111.52. Micrographies de la partie écrouie de I’acier allié au (Mo+ Nb).

A et B : Attaque électrolytique. C et D : MEB

188nm BEEE 1Z &8

123 |



Résultats et discutions 2017

Les micrographies optiques et MEB de la partie écrouie de I’acier alli¢ au (Ni+ Nb) sont
montrées sur la figure 111.53. Les valeurs de microdureté de la couche écrouic de ’acier en
étude sont indiquées sur le tableau I11.5. On observe que la microdureté passe de 490 Hy
(acier de base), a 671 Hy pour I’acier a 0.1% (Ni+Nb) et a 787 Hy pour I’acier a 0.3%
(NitNb). L’addition du nickel et du niobium a 0.3% chacun a élevé 1’épaisseur de la couche

écrouie par rapport a ’addition de ces deux ¢léments & 0.1% chacun (figure 111.53).

Tableau I11.5 : Microdureté de la partie écrouie de I’acier allié au Ni+Nb

Acier de base Acier a 0.1 (Ni+ Nb) Acier a 0.3 (Ni+Nb)
490 HV 671HV 787HV

60 pm
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Figure 111.53. Micrographies de la partie écrouie de I’acier alli¢ au (Ni+ Nb).
A et B: Attaque électrolytique. C et D : MEB

Les micrographies de ’acier alli¢ au molybdéne et au nickel montrant de la couche écrouie

sont présentées par la figure 111.54. Ces deux éléments ont amélioré la microdureté de cet
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acier (tableau 111.6), comme ils ont varié I’épaisseur de la couche écrouie de 55um et a 200um
respectivement pour ’acier allié & 0.1% et 0.3 % (Ni+Mo).
Tableau I11.6. Microdureté de la partie écrouie de I’acier allié au Ni+Mo

Acier de base Acier a 0.1 (Ni+ Mo) | Acier a 0.3 (Ni+Mo)
490 HV 758HV 787THV

0.1(Ni+ Mo) 0.3(Ni+ Mo)

55 pm
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Figure 111.54. Micrographies de la partie écrouie de I’acier alli¢ au (Nit+ Mo).
A et B: Attaque électrolytique. C et D: MEB

On peut conclure que 1’essai d’écrouissage effectué par choc continu sur les différents
échantillons étudiés a provoqué un changement microstructural a la périphérie de tous les
aciers testés et une formation d’une couche écrouie de différentes épaisseurs aves des duretés
variables en fonction du type et de la teneur en éléments additionnés.

Nous avons observé qu’apres 1’addition du molybdéne, du nickel et du niobium seul et en
combinaison que toutes les valeurs de la microdureté sont supérieures a celle de I’acier de
base (figure 111.55) et la plus grande microdureté est obtenue sur I’acier allié a 0.3% Nb.
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Nous pouvons conclure aussi que les plus grandes épaisseurs écrouies sont obtenues sur les

aciers alliés a 0.3% nickel et 0.3% molybdene chacun et sur I’acier allié¢ a 0.3% (Mo+NDb)
(figure 111.56).
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Figure I111.55. Microdureté de la partie écrouie des aciers expérimentés

200

Figure 111.56. Epaisseur de la partie écrouie des aciers expérimentés
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CONCLUSION GENERALE

L’acier au manganése communément appelé acier Hadfield est un matériau destiné pour
des applications exigeant une résistance élevée aux chocs et a l'abrasion. L’amélioration des
propriétés d’emploi de ce matériau a été traitée par plusieurs auteurs moyennant des
approches différentes.

La présente these traite I’effet de la variation de la composition chimique sur la formation de
la structure et le comportement a I’usure d’un acier austénitique a 12% manganese. Pour
réaliser cet objectif, nous avons allié cet acier avec des éléments alphagénes et carburigenes
(Mo et Nb) et d’autre gammagene mais non carburigene (Ni) a des teneurs ne dépassant pas
0.3 %. L’analyse chimique de ’acier de base a montré que cet acier est un acier fortement
allie au manganése (120Mn13). La solidification de cet acier se fait selon le systeme Fe-Mn-
C.

Les ¢léments d’additions, ajoutés seuls et combinés, ont manifestés une influence sur le
caractere de cristallisation du matériau étudié, autrement dit la formation de la structure
micrographique. Cette influence s’est traduite par une nette variation des principales
propriétés d’emploi a savoir la résistance a I'usure par frottement et par impact ainsi que
I’écrouissage et la dureté.

Les observations métallographiques effectuées sur ce matériau ont montré qu’a 1’état brut de
coulée, la microstructure est constituée d’une matrice totalement austénitique contenant des
précipités d’eutectiques de type MsC. Apres traitement thermique (une trempe étagée a
1100°C), un effet des éléments d’alliages ajoutés est observé sur le changement
microstructural. La microstructure est composée d’austénite non transformée, de la martensite
et de précipités non dissous. D’une maniére générale, une large diversification des structures
observées est constatée a I’état brut de coulée et aprés traitement d’hypertrempe. Ces
changements peuvent étre réesumés comme suit :

Présence, dans les différentes microstructures optiques, des précipités carburiques de finesse
variable et en proportion remarquable. Une diminution de la taille des grains d’austénite par
rapport a ’acier de base est remarquée dans toutes les compositions étudiées a I’état brut de
coulée ;

Présence de deux types de composants structuraux dans une matrice constituée d’austénite et
la martensite a I’état traité thermiquement. Contrairement a ’acier de base, il a été noté que
I’addition des éléments a favorisé la formation d’une matrice & dominance martensitique dans

la majorité des cas considérés. De plus, une variation de la proportion, de la taille et de la
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morphologie des précipités non dissous suite a I’action du traitement thermique appliqué

apres attaque au viella est remarquée sur les microstructures observées.

L’examen des micrographies optiques et MEB réalisées sur les échantillons étudiés, a permis

5-

d’observer I'effet des éléments d’alliages ajoutés (molybdéne, nickel et niobium seul et en
combinaison) sur la microstructure. Toutes les microstructures observées sont constituées
d’austénite et de martensite a différentes tailles de grains. A I’état brut de coulée les précipités
apparaissent sous différentes morphologies.

Les microanalyses X par EDS ont révélé une répartition non uniforme des différents eléments.
Ceci peut étre expliqgué par une ségrégation des éléments chimiques, appelée parfois
ségrégation majeure qui peut étre due a I’origine d’une différence de gradient de température,
de densité et des zones solidifiées en dernier. Cette ségrégation a tendance a augmenter au
niveau des zones enrichies en ces éléments. Les éléments carburigénes sont généralement
reperés dans les carbures précipités, par contre 1’élément non carburigeéne (nickel) se trouve
localisé dans la matrice.

L’analyse par diffraction des rayons X des échantillons d’aciers étudiés a donné des spectres
qui révelent uniquement la présence de la phase fer gamma et de la martensite qui
correspondent aux pics les plus intenses. Pour tous les aciers alliés, I’analyse montre aussi la
présence de précipités de type MsC non dissous malgré une hyper trempe a 1100°C. Le taux
de ces composants est variable en fonction des différentes additions réalisées, car ces
constituants microstructuraux dépendent de la composition chimique de base, des éléments
ajoutés volontairement et du cycle de traitement thermique applique.

La mesure de la microdureté des différents constituants microstructuraux des aciers testés a
I’état brut de coulée a montré que la combinaison de deux ¢éléments d’alliage a contribué¢ a
I’amélioration de la microdureté de I’austénite et des carbures précipités de 22 % et de 52 %
respectivement par rapport a I’acier de base. A I’état traité, la dissolution des carbures
précipités dans tous les aciers expérimentés n’a pas provoqué une augmentation attendue de la
microdureté, que ce soit celle de la martensite et celle de I’austénite non transformée. Ces
augmentations sont estimées a 11 % pour la martensite (cas de 0.3 Mo) et de 8% pour
I’austénite dans tous les cas de I’addition d’un seul élément. Dans le cas de I’addition de deux
¢léments, les meilleurs résultats de microduret¢ de la martensite et de I’austénite sont
observés sur I’acier allié a 0.3% (Mo+Nb).

Les plus hautes valeurs de dureté, a I’état brut de coulée, sont données par I’acier contenant

0.3%(Mo+Nb). Par contre, a I’état traité, I’acier alli¢ a un seul ¢lément (0.3% Mo) est le seul
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a enregistrer la plus haute dureté. Cette progression est évaluée entre 11 % et a 32 % pour ces
deux cas par apport a I’acier de base.

Les essais d’usure par frottement ont montré qu’a 1’état brut de coulée, seul I’acier allié a
0.3% Nb manifeste la meilleure résistance qui est estimée a 13 fois plus que celle donnée par
I’acier de base. A I’état traité, ’acier allié a 0.3% Mo est considéré comme le plus résistant
avec un accroissement de plus de 18 fois par rapport a celle de I’acier de base. Par contre, les
résultats des essais d’usure par impact ont montré qu’a I’état brut de coulée, I’introduction de
0.3 % Mo a favorisé une meilleure résistante estimée & plus de 09 fois par
rapport a I’acier de base). A 1’état traité, ’échantillon allié¢ a 0.3 % Ni présente une meilleure
résistance a I’usure par impact (amélioration de plus de 26 fois par rapport a I’acier de base).
L’essai d’écrouissage effectué par choc continu sur les différents échantillons étudiés a fait
ressortir qu’apres 1’addition du molybdéne, du nickel et du niobium seul et en combinaison
toutes les valeurs de la microdureté sont supérieures a celle de I’acier de base et la plus grande

microdurete enregistrée est obtenus sur I’acier allié a 0.3% Nb.

Nous pouvons conclure aussi que les plus grandes épaisseurs écrouies sont obtenues sur les

aciers alliés a 0.3% nickel et 0.3% molybdéne chacun et sur I’acier allié a 0.3% (Mo+Nb).

Cette étude a permis de caractériser et a definir le type, la proportion et la morphologie de ses

différents constituants microstructuraux, son comportement a 1’écrouissage et a I’usure.
Toutes les différentes additions réalisées dans 1’acier au manganése expérimenté ont fourni
des résultats appréciables qui ont justifi¢é I’importance d’allier cet acier aux différents
éléments carburigenes et non carburigenes utilisés lors des différentes expérimentations. Ces
derniéres feront I’objet de recommandations aux différentes fonderies algériennes productrice

de ce matériau et pouvant repondre a leur attente.
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