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RESUME

Les travaux de cette theése de Doctorat s’intéressent a 1’étude d’une fonte brute locale riche en
manganése ainsi qu’a I’éventualité de son utilisation pour la fabrication d’outils de coupe,
avec comme objectif la compréhension et I’amélioration de leur résistance a 1’usure.

Dans une premiere €tape, nous avons étudié la production d’une fonte normalisées EN-GJL-
150 par la mise en place d’un nouveau procédé de fusion utilisant, voire combinant, 2 types
de fours industriels en mode duplex. Nous avons entamé notre travail par une statistique
descriptive sur trente échantillons de matiere premiére choisis au hasard afin d'évaluer sa
composition chimique moyenne. Les résultats ont montré que sa teneur en manganese était
trop élevée et qu’elle variait de 1,8 a 3,2% avec un intervalle de confiance tel que :
Mn%=2,457+0,133, tandis que sa teneur en silicium était trop faible et variait de 0,28 a 1,05%
avec un intervalle de confiance tel que : Si%=0,682+0,088. Nous avons donc mis en place un
procédé de ‘correction/démanganisation’ que nous avons exécuté et controlé sur le métal
fondu dans une cascade de deux fours a I’échelle industrielle : un four rotatif et un four a arc
électrique. Nos expériences réalisées ont indiqué qu'il était possible de diminuer la teneur en
manganése dans le métal fondu de 2,46 % a moins de 0,95 % a 1300 °C. Nous avons
également effectué un suivi cinétique de I'oxydation du manganése en utilisant le modéle du
premier ordre et les valeurs des coefficients de vitesse se sont avérées étre de 0,0043 et
0,0020min-1 dans le four rotatif et le four a arc électrique, respectivement. Les duretés Brinell
et Rockwell ont également été contrblées pendant le processus de fusion en fonction de la
diminution de la teneur en manganése, dont elles dépendent fortement; les résultats ont
montré que les duretés Brinell et Rockwell diminuaient de 38,83 % et 27,81 %
respectivement, lorsque la teneur en manganese baissait de 2,46 % a 0,94 %. La micrographie
optique a indiqué que la fonte a la sortie des fours avait une microstructure perlitique avec une
faible fraction de ferrite (1 a 5%) dans la matrice et des traces de cémentite et qu’elle était
conforme aux normes en vigueur pour les fontes EN-GJL-150.

Enfin, dans une deuxiéme partie, nous avons réalisé des essais d’usure sur des échantillons
moulés a partir de cette fonte en adoptant la méthodologie des plans d’expériences. Nous
avons alors étudié les effets sur 'usure de trois facteurs, a savoir : la vitesse de rotation du
tour, la surface de contact et la charge appliquée. Les résultats ont montré que la surface de
contact était le facteur le plus significatif avec un effet valant 38 fois celui de la vitesse de
rotation et 52 fois celui de la charge appliquée. Les résultats obtenus ont montré une assez
bonne tenue a I'usure de nos échantillons.

Mots clés : Fonte EN-GJL-150 ; Démanganisation ;Héréedite, Cinétique; Micrographie, Usure.
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Introduction Générale

INTRODUCTION GENERALE

Jusqu'a aujourd'hui, la fonte constitue encore la majorité des pieces moulées en métal, soit
environ 70% [1]. De plus, les fontes spécifiques sont le matériau de choix pour les corps de
pompe a eau de mer, les cylindres de laminoir et les piéces d'engins de terrassement [2]. En
effet, la fonte offre une coulabilité élevée et de bonnes propriétés d'usinage, ainsi que des
propriétés mécaniques intéressantes [1-2]. De plus, pour les avantages économiques
importants qu'elle offre, la fonte est utilisée pour de nombreuses applications telles que les
conduites d'eau [3-5], la construction de machines, l'industrie automobile , la fabrication et la
transformation des métaux [2]. L'Algérie, pays aux réserves de fer considérables ainsi qu’une
importante industrie sidérurgique implantée a EL-HADJAR, fait partie des pays ou les
métallurgistes sont confrontés au probléme d'une forte teneur en manganese dans la fonte,
supérieure a 3 %. Ainsi, et depuis un certain temps, les sidérurgistes ont renonceé a utiliser le
minerai de fer local, a forte teneur en manganese, et ont préféré l'importer, qui s'est avéré
moins colteux. Cependant, tot ou tard, notre pays sera ameneé a utiliser ses propres gisements
de fer, notamment en fonderie, dont le tonnage est en progression continue.

En effet, la fonte de premicre fusion dans le haut fourneau, dite fonte d’affinage, produite au
complexe d’El-Hadjar est du type « hématite » caractérisée en particulier par une teneur en
manganese ¢levée d’environ 2,5 a 3,0 %, voire plus. De ce fait, son intégration dans la
composition des lits de fusion en fonderie nécessite une démanganisation préalable jusqu'a
une teneur convenable de I’ordre de 0.9 a 1,0%, teneur maximale admissible. Aussi difficile
soit-elle, son usage en fonderies est devenue aujourd’hui impérative et apparait comme 1’une
des voies possibles de relance de I’économie nationale. Actuellement, la majorité des besoins
en ‘fonte moulable’ des fonderies nationales est satisfaite par le biais de I’importation ; ces
besoins sont destinés a la production d’environ 50% de toutes les piéces moulées (dont 65%
sont en fonte) dans 1’industrie mécanique, automobile, etc.

Le probleme avec des minerais a forte teneurs en manganése supérieures a 1 %, est que celui-
ci a tendance a s'opposer a la graphitisation en augmentant la stabilité de la perlite, dont la
dureté est relativement élevée, ce qui va alors influencer l'usinabilité des piéces moulées. En
effet, le graphite, du fait de sa chaleur spécifique relativement élevée par rapport aux autres
constituants de la fonte (austénite, cémentite, perlite, etc.) agit comme un retardateur de la
vitesse de refroidissement (du fait de son inertie thermique), ce qui va améliorer la coulabilité
de la fonte lors de la solidification permettant ainsi un meilleur remplissage des moules. En
plus de cela, il y a des problémes particuliers avec la fonte brute qui a une teneur en
manganese superieure a 1 % dans le métal chaud pendant le processus d'oxydation car elle va
influencer la formation de laitier et poser de sérieux problémes pour la technologie. En effet,
on obtient une grande quantité de laitier qui diminue le rendement et augmente le barbotage.

L'objectif principal de ce travail de these était de mettre en place un nouveau procédé de
fusion adapté afin de pouvoir utiliser la fonte locale algérienne riche en manganése, produite
par le Complexe sidérurgique d’El-Hadjar, en substitution des fontes de moulage jusqu'alors
importées, et ce, dans I’objectif de produire une fonte grise lamellaire répondant a la norme
européenne EN-GJL-150 (GG 150 ou FT15D), équivalente de la norme américaine ASTM
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A48 Class 20. Ainsi, pour mener a bien ce projet, nous avons mis en place un procédé
permettant l'abattement de la teneur en manganese, en associant l'introduction d'oxygéne a
une correction de la composition dans deux types de fours en mode duplex : un four rotatif et
un four a arc électrique, suivi d'un traitement a chaud du métal dans la poche. Notre
motivation principale ici est de fournir des données permettant une contribution dans la
relance du secteur sidérurgique national d’une part, et dans les enquétes concernant le
traitement du minerai de fer a haute teneur en manganése d’autre part, ce qui peut ainsi aider a
résoudre certains malentendus et confusions persistants a leur sujet. Plus précisément, la
cinétique, I'évolution de la dureté et de la microstructure ont été étudiées dans ce travail

Le deuxiéme objectif de ce travail de thése était de réaliser des essais d'usure sur de potentiels
outils de coupe moulés a partir de la fonte produite lors de notre procedé de fusion modifié,
destinés éventuellement a ’'usinage du bois. Pour se faire, nous avons réalisé une approche
par la méthodologie des plans d’expériences en adoptant un plan factoriel complet. Nous
avons alors etudié les effets sur l'usure de nos échantillons de trois facteurs, a savoir : la
vitesse de rotation du tour, la surface de contact et la charge appliquée.

Le présent manuscrit est présenté sous 4 chapitres précédés par une introduction générale et
clos par une conclusion générale, tels que :

#+ Le premier chapitre présente des généralités sur les fontes et I’influence de 1’hérédité
des fontes d’affinage sur les fontes grises ;

#+ Le second chapitre est consacré aux matériaux utilisés en coupe depuis 1’outil
¢lémentaire en acier rapide jusqu’aux outils en carbures métalliques revétus et
céramiques ;

+ Le troisieme chapitre décrit le matériel et les méthodes expérimentales utilisés dans le
cadre de ce travail ;

4+ Le quatriéme chapitre présente les principaux résultats obtenus ainsi que leurs
interprétations.
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INTRODUCTION

Ce chapitre présente une revue bibliographique sur les fontes d’'une manicre générale ainsi
que l’influence de I’hérédité graphitique des fontes de premicre fusion sur les fontes grises
lamellaires.

I.1. GENERALITES

La fonte comme matériau mécanique occupe une place importante dans tous les domaines de
I’industrie et ce, grace a son colt de fabrication trés compétitif par rapport aux autres
matériaux de I’industrie sidérurgique.

Les fontes sont des alliages de fer et de carbone dont la teneur en carbone est supérieure a
2.14% [1]. La particularité de ces alliages est de posséder un eutectique a 4.3% de Carbone
vers 1145 °C, ce qui en fait d’eux des matériaux de fonderie par excellence.

A Téchelle industrielle, outre le carbone, en général 3 a 4%, les éléments constitutifs
principaux et leurs teneurs dans les fontes non alliées sont respectivement manganése : 0.5 a
1.5% ; silicium : 0.5 & 3% ; phosphore : 0.05 & 2.5% et le soufre : 0.15% maximum [1]. Ces
¢léments d’alliage principaux peuvent é&tre introduits volontairement pour obtenir les
specificités demandées a savoir la stabilité des carbures, la résistance a la corrosion,
I’usinabilité ...etc [2].

I.2. Fontes de premiere fusion

Dans I’industrie sidérurgique, on élabore les fontes directement par réduction des oxydes de
fer des minerais dans le haut-fourneau. Elles portent le nom de fontes de premiére fusion
(fontes brutes). Cette fonte est également appelée fonte brute ou fonte d’affinage.

Les facteurs d’élaboration : formes, dimension et caractéristiques constructives du haut-
fourneau ; composition chimique et structure minéralogique des minerais, leur proportions
respectives dans les charges ; composition et réactivité du coke ; nature des fondants ; mise au
mille de coke ; température, pression et débit du vent influent sur la composition chimique et
la structure de la fonte élaborée. Toutes les caractéristigues du métal dépendent de sa
structure, qui est elle-méme caractérisee par : sa teneur en chacun de ses éléments, la loi de
refroidissement du métal a partir de sa sortie du haut- fourneau (coulée en sable, en coquille,
en moule mixte ; dimension des gueuses et gueusés, forme et dimensions des pieces coulées
directement en fonte de premiere fusion), la teneur en gaz dissous et leur nature, la présence
d’une quantité plus au moins grande de germes de cristallisation [3].

Toutes les fontes de premiére fusion renferment outre le fer et le carbone qui en sont les
éléments constitutifs essentiels, du silicium, du manganeése, du phosphore et du soufre. Nous
examinerons dans ce qui suit la formation et I’origine des composants chimiques de la fonte
de premiére fusion.
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I.2.1. Formation de la fonte d'affinage dans le haut-fourneau

Aprés son introduction par le gueulard, la charge (minerai, combustible et fondant) perd son
humidité. A 300 °C, la réduction de 1’oxyde ferrique par 1’oxyde de carbone débute ; vers 500
°C, a lieu le début de la décomposition des carbonates qui s’opére vers 700 °C suivant les
réactions (1) et (2) :

bl
CaCO3 =CaO + CO2 (1.1)
b4
Fe3CO3=Fe304 + 2C0O2 + CO (1.2)

Au cours de la descente de la charge, la quantité de fer augmente ; la cémentation a lieu a
I’état solide, et favorise la fusion du métal. A environ deux métres au dessus des tuyéres, le
tiers de la charge est fondu, ce qui correspond a la quasi-totalité de la fonte. Le métal a alors
incorporé le phosphore, une forte proportion de manganése et beaucoup de soufre. La fusion
du laitier s’opére quand les charges arrivent au niveau des tuyéres, a ce niveau la température
atteint environ 2000 °C pour les gaz et 1500 °C pour les solides, la fonte subit par conséquent
une oxydation sensible ; les teneurs en carbone, manganese et phosphore reviennent a leur
valeur normale, la premiere par combinaison direct entre le fer et le carbone, les autres par
réduction des oxydes [4, 5].

Le schema du haut-fourneau est présenté par la figure I.1.

Figure 1.1. Schéma du haut fourneau [6]
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I.2.2. Composants chimiques des fontes de premiére fusion

Toutes les fontes de premiere fusion présentent des composants chimiques communs :
carbone, manganése, phosphore et soufre ainsi que certaines impuretés inévitables telles que
le nickel, chrome, magnésium, cuivre, etc qui peuvent passer du minerai a la fonte par
hérédité. Considérons brievement la provenance de ces éléments.

Carbone : la carburation s’opére, par contact avec le coke incandescent dans le creuset, ou la
fonte s’¢journe avant la coulée. La teneur en carbone est toujours supérieure a celle qui peut

étre retenue en solution dans le fer Gamma (fer ¥) a la température 1450 °C.

Les fontes contiennent donc toutes a I’état solide, du carbone insoluble, quelle que soit la
température considérée au dessous de leur solidus (voir Figure 1.2).

[ i
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1145 E + Fe;c
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Austénite + Eutectique en Fesc
906 . évolution + Fexc +
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+ Ferrite Austénite A1
723|F
e ’ S
r
T
: < Sle
i S 12 TIE
t %[5 AL
€ = . . 213  Eutectique
‘ ) = Perli Perlite + Eutectique &= [~ q
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+ . . 3 i
* Cé . Cémentite Cémentite
Ferrite -ementite
0 0(?6
v==2-0,02 Aciers 0,85 Aciers 1.7 Fontes 4.3 Fontes 6.7
hypoeutectoides hypereutectoides hypoeutectique hypereutectique % de carbone

Figure 1.2.Diagramme Fer/Carbone simplifié [18]
Le carbone peut se trouver a 1’état libre (graphite) ou combiné (Cémentite Fe3C) selon la
réaction (3).

3Fe+2CO ——»FesC + CO» (1.3)
Dans les fontes ordinaires, la teneur en carbone se situe généralement entre 3 et 4% [4,7]

Silicium : Cet ¢élément provient de la réduction d’une partie de la silice libre ou combinée
contenue dans les matériaux de la charge (réaction 4). La réduction n’a lieu qu’a partir de
1500 °C. Il ne passe dans la fonte qu’une petite proportion de silicium total contenu dans la
charge, la majeure partie se trouvant dans le laitier.

1/2Si0, + C ==  2Si+CO (1.4)
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Le silicium joue un rdle essentiel dans la détermination de la structure métallographique d’une
fonte, pour les conditions données de coulée et de refroidissement du métal.

La teneur en silicium d’une fonte est généralement comprise entre 0,5% et 4,5% pour
I’ensemble des fontes courantes [8].

Manganeése : il provient de la réduction des oxydes de manganése contenus dans les minerais
de fer, ou qui sont ajoutés spécialement pour donner la teneur visée dans la fonte. La
réduction se déroule selon la réaction 5 :

MnO; = Mn03 => Mn3Os =MnO (1.5)
L’oxyde de manganese est réduit par le carbone solide selon la réduction (réaction 6).
t
MnO + C — Mn + CO (1.6)

La fonte n’absorbe que le tiers environ du manganese total de la charge. Les fontes ordinaires
contiennent entre 0,5 a 1,5 % de Mn [9, 10]

Phosphore : Il est apporté dans le lit de fusion en forme de phosphates de calcium et sa
réduction en présence de la gangue du minerai (SiO2) est réalisée, grace a la consommation
de carbone solide (réaction 7).

v
P205(Ca0)4 + 5C + 2Si02 ——» 2P + 2 (Ca0); Si02 + 5CO (1.7)

Enraison de cette plus grande facilité de réduction, le phosphore passe presque intégralement
dans le métal, sous forme de phosphure de fer (Fe3P).

La teneur en phosphore est tres variable dans les fontes, elle est comprise entre 0,05% a 2,5%
[3.7]

Soufre : 1l peut étre apporté par les minerais sous forme de sulfure de fer, de soufre organique
et de sulfates alcalino-terreux. Le plus grand apport en soufre provient du coke des charges.
Entre une température de 900 a 950 °C, les sulfates sont progressivement dissociés et le
soufre libéré, s’unit au fer réduit pour former le sulfure de fer (FeS) soluble dans la fonte.

En pratique, la teneur en soufre des fontes de haut -fourneau est comprise entre 0,01 % et 0,15
% [11, 12].
I.2.3. Classification des fontes de premiére fusion

Les fontes d’affinage et de moulage sont utilisées en fonderie. Leur classification est donnee
dans les tableaux I.1 et 1.2, et ce, selon les normes soviétique GOST 805-89 et GOST 4832-
72 [5].

22




1°" Chapitre : Généralités sur les fontes

Tableau 1.1 : Classification des fontes d’affinage utilisées en fonderie [5]

Composant en %
Nuance ¢ 8l Manganése dans le groupe Phosphore dans la classe Soufre dans la categorie
1 | o | om | a4 | s | e | 1 | 1] 2 [ s | 4
M1 0.91-130 FONTE MARTIN 1OCT 805 -69
M2 051090 030 10
- - =015 <0.20 =030 _ <0.02 =003 <0.04 =0.06
M3 ~ Nusqal3 | 050 |10 15
FONTE D'AFFINAGE DE QUALITE  SUPERIEURE IOCT 805 - 69
[BK 1 091+130 0.05 10
[BK2 051+080] <0.05 - = 002 | 2003 <004 0.05 0015 | 0025 |=0.025
10 15
ILBK3 Jusqual).§
FONTE D'AFFINAGE QUALITE SUPERIEUR ~ RAFFINEES TI14-15 5-24
LBKP 1 091+130 0.50 10
[LBKP2 40-461051+090[ =030 = - - - - 0.05 =0.010
10 15
LBKP3 Jusqu' a0 §

Tableau 1.2. Classification des fontes de moulage [5]

Composant en %

Nuance C 8 Manganese  dans e groupe Phosphore ~~ dans la  classe Soufre dans la  categorie

Do [ m [ a] v ] 8] 1 [0D 1 2 I
X1 15-40] 32-36 FONIE  DE MOUL: 8 -7l
X1 36 -41) 28-311 <030 | 031 091 <008 [ 0008 [ 013 031 071
X3 37-42 24-18 * + * * + + <002 | <003 | <004 [ =005 | <006
K4 38- 43 20-24 090 15 0.12 030 0.70 120
[X§ 39-441 16-10

FONTE DE MOPAR  IE MAGNESIUM
10CT 1731 - 7

LKP) 34-39 |3126- 373
LKP! 35-40 |276-315 031 01l | 013 031 0.71
LKD) 36-41 1226-273 <030 + - <010 + + + * 2002 | 003 [ <004 [ =005 | <006
LKP3 37-42 |176-215 090 020 030 0.70 1.20
KP4 39-44 1126-175
KPS 40-45 |073-125

I.3. Fontes de deuxieme fusion

Le haut fourneau ne peut conférer a une fonte de premiére fusion une composition chimique
convenable ; quant a son utilisation pour la coulée des piéces dont on exige des
caracteristiques déterminées. Il est alors necessaire de procéder par mélange de plusieurs
fontes, voire par addition a un tel mélange d’autres produits. Ces opérations ne se pratiquent
aisément qu’en deuxieme fusion en fonderie.

I.3.1. Fonte blanche

C’est une solution de perlite et de cémentite (FesC), (Voir Figure 1.3). La présence de cette
derniére donne a ces fontes une excellente résistance a 1’usure et a 1’abrasion a froid et a
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chaud, une bonne coulabilité, une mauvaise usinabilité et grande fragilité. Ces fontes sont
obtenues par une température de coulée basse, un refroidissement rapide, une teneur élevée en
éléments perlitisants (ex : Mn, Cu etc ...) ou une faible teneur en éléments graphitisants ex :
Si [4].

Figure 1.3. Microstructure de la fonte blanche [23]

I.3.2. Fonte grise lamellaire

C’est un alliage de Fe-C-Si qui contient comme impuretés inévitable du Mn, P et S (Voir
Figure 1.4).

Dans la structure de ces fontes, tout le carbone ou sa plus grande partie se trouve sous forme
de graphite lamellaire. Par conséquent, 1I’influence de chaque élément sur les propriétés
mécaniques et technologiques de la fonte est tres importante. En changeant la composition
chimique, il est possible d’obtenir toutes les structures dans les pieces coulées en fonte [13].
Les composants chimiques ont une influence différente sur la matrice métallique et le
graphite. Certains d’entre eux favorisent la graphitisation, d’autres au contraire, la freinent. Le
tableau I.3 présente I’influence les différents éléments sur la graphitisation [14].

Tableau 1.3. Classification des éléments graphitisants et antigraphitisants [14]

Eléments graphitisants Al C Si Ti Cu P Co |Zr

Eléments anti-graphitisants | W Mn Cr \Y S Mg | Ce Te
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Figure 1.4. Microstructure de la fonte a graphite lamellaire (FGL) [25]

I.3.3. Fonte a graphite sphéroidal

Ces fontes ont été développées depuis 1948. L’addition d’une faible quantité de magnésium
ou cérium et d’autres ¢léments rares dans la fonte grise liquide avant sa coulée conduit a la
formation de graphite sous forme globulaire. La microstructure de ce type de fonte est
illustrée dans la figure 1.5.

La ductilité et la ténacité des fontes a graphite spheroidal, sont supérieur a celles des fontes a
graphite lamellaire et ce, par manque de 1’effet d’entaille. Elles sont tres utilisées dans
I’industrie grace a leurs propriétés mécanique comparables a celles des aciers et de leur faible
codt [15].

Figure 1.5. Microstructure des fontes a graphite sphéroidal [25]
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I.2.4. Fonte vermiculaire

Dans ces fontes, le graphite se présente sous forme de nodule entre les lamelles et les sphéres,
aucun effet d’entaille du graphite (Voir Figure 1.6). Elles sont obtenues avec addition d’une
faible quantit¢ d’éléments sphéroidisants 0.012-0.02%, ou par un traitement combiné
d’¢éléments sphéroidisants et anti-sphéroidisants (Ti, Al etc ...). Ces fontes ont des propriétés
mécaniques supérieures a celles des fontes grises lamellaires notamment en matiére de
résistance et de ductilité. La forme du graphite vermiculaire permet d’obtenir une meilleure
conductibilité thermique et une bonne capacité d’amortissement que celles des fontes a
graphite sphéroidal [16].

Figure 1.6. Fonte vermiculaire [16]

I.3.5. Fontes malléables

Ces fontes présentent une ductilité et une résistance mécanique élevées, qui les rapprochent
des aciers non alliés a faible teneur en carbone. Elles sont obtenues a partir de la fonte blanche
hypoeutectique sur laquelle on applique un traitement thermique de recuit qui consiste a faire
précipiter du graphite a partir de la cémentite (FesC). (Voir Figure 1.7)
T =900 4 1000 °C
FesC P 3Fe + Cg

44—
t=50a 100 H

Figure 1.7. Microstructure d’une fonte malléable [5]
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I.4. Solidification des fontes

I.4.1. Généralités

La solidification est un des changements d’état, qui a une grande importance pratique dans le
domaine des matériaux métalliques.

Elle dépond de da la présence des germes dans le bain liquide. L’apport des germes étrangers
par I’action de I’inoculant favorise la germination.

Le retard a la solidification durant le refroidissement porte le nom de surfusion. C’est elle qui
renseigne sur la qualité de la germination et sur le nombre et la taille des germes présents dans
la fonte

D’aprés Datterson et Ammann [15], la surfusion soit elle est causée par une grande vitesse de
refroidissement, dans ce cas la germination est excellente. Soit au manque de germes d’ou une
germination meédiocre [17], (Voir figure 1.8).
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Figure 1.8. Diagramme de solidification de la fonte [17]

I.4.2. Solidification des phases primaires et de |'eutectique

La fonte industrielle se distingue par la grande variation des processus de solidification d’ou
un grand nombre de structures diverses se forment et sont conditionnées par I’existence de
transformation eutectique et eutectoide [18, 14].
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1.4.2.1. Solidification des phases primaires

Dans les fontes hypo eutectiques, la phase primaire est I’austénite. Le germe d’austénite (¥)
s’accroit sous forme de dendrite ; son accroissement est favorisé par le processus de la
diffusion. Dans les fontes hyper-eutectiques, c’est le graphite qui est la phase primaire pour le
systeme stable ou la cémentite pour le systeme métastable.

1.4.2.2. Solidification de I'’eutectique

L’eutectique commence a se solidifier quand le processus de la cristallisation des phases
primaires est terminé. Au cours de cette étape, I’aspect du graphite et le type de la fonte a
obtenir sont déterminés. Généralement, 1’alliage eutectique se distingue par le fait qu’il ait la
température de refroidissement la plus basse de toute la série. La réaction eutectique apparait

quand I’alliage de composition X se solidifie a la température eutectique a environ 1130 °C ;

la solidification s’accompagne de la cristallisation simultanée des deux phases solides ¥ et
graphite G de composition bien déterminée.

Lc X+ GF

A D’équilibre, deux phases solide et liquide coexistent au point eutectique C. A pression
constante, il découle de la regle des phases que le systeme a zéro degré de liberté ; c'est-a-dire
que la composition du liquide et la température a la quelle il se solidifie sont invariants.

La germination provient de la décomposition des carbures en particulier de la cémentite
(FesC).La présence des impuretés telles que Sn, Pb, Bi, Cu.... L’hérédité (forme du graphite
dans les matieres qui constituent, le lit de fusion), la température de coulée et les agents
inoculant influent sur la germination du graphite et sa morphologie dans la fonte.

I.5. Corrélation structure - composition chimique de la fonte

Le choix de la composition chimique de la fonte, en fonction de la structure est basé sur les
diagrammes structuraux (voir figures 1.9, 1.10, 1.11). Parmi ces diagrammes, seuls ceux de
Henry LAPLANCHE tracés en 1946 constituent a présent les meilleurs graphes de prédiction
de la structure d’une fonte, ils se rapportent a des fontes industrielles non alliées [19, 20].

On remarque que le diagramme de MAURER (1924) ne tient pas compte de la vitesse de
refroidissement (fonction de la température de coulée et massivité du moule). Celui de
GREINER (1926) cumulant en ordonnées carbone et silicium n’est pas satisfaisant. En effet,
une fonte a 2% Si et 3% C n’équivaut pas a une fonte a 1% Si et 4%C.
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I.6. Influence de la composition chimique sur la structure de la
fonte

La solidification de la fonte a graphite lamellaire dans le diagramme stable (Fer/graphite)
permet d’obtenir les caractéristiques mécaniques et la microstructure désirée. L’addition de
certains éléments d’addition dans le lit de fusion, moule et poche est indispensable. Les
¢léments d’addition peuvent étre graphitisant ou anti-graphitisant (\Voir tableau 1.3)

I.6.1. Influence du carbone et du silicium

Ces deux éléments se compensent et agissent dans la méme direction. En changeant leur
teneur, on obtient la structure désirée et éviter la formation de la structure ferritique a graphite
grossier. Généralement, dans la fonte industrielle, la teneur des ces éléments est comprise
entre 3% et 4% pour le carbone et 1,2% a 3% pour le silicium [14, 18].

L’ajout du silicium dans le bain liquide provoque une augmentation de la température
eutectique et eutectoide de I’alliage. Cette augmentation de températures favorise la
solidification dans le domaine stable. Elle provoque aussi la formation des carbures de
silicium qui seront des sites de germination pour les lamelles de graphite.

I.6.2. Influence du manganese

Le manganése tend a favoriser la fonte blanche ou le carbone est a 1’état de cémentite. Le
Manganése se combinant au soufre, combat I’action nuisible de celui-ci. Il transforme
I’eutectique ternaire (Fe-C-Si) en eutectique quaternaire (Fe-C-Si-Mn) de température
Iégerement plus basse en se solidifiant en dernier, c'est-a-dire entre les cellules eutectiques, ou
il, accroit la stabilité de la cémentite en formant un carbone mixte (FesC-MnsC). Il accroit la
finesse des lamelles de graphite. C’est donc un élément carburigéne et anti-graphitisant. Il
provoque dans le réseau intercellulaire (entre les cellules eutectique), une précipitation de
perlite. La largeur du réseau perlitique s’accroit avec le titre de Mn [8, 10].

La teneur minimale de manganése pour neutraliser le soufre est fixée avec un coefficient K
qui varie de 0.1 a4 0.26 [20] selon la formule Mn% = 1.7% S + K.

Au-dela de cette teneur, le manganése affine la perlite d’ou 1’augmentation de la résistance a
la traction [21].

Le sulfure de manganése MnS facilite 1’usinabilité des piéces et n’a aucune influence sur les
propriétés de la fonte de point de vue dureté, ni sur la morphologie du graphite [22].

I.6.3. Influence du phosphore et du soufre

L’addition du phosphore dans la fonte hypo-eutectique Fe-C-Si forme un eutectique. A bas
point de fusion, la stéadite qui stabilise la perlite dans son voisinage n’influe pas sur la ferrite
précipitée. Souvent, la teneur du phosphore dans la fonte de deuxieme fusion ne dépasse pas
0,15 a 0,20% mais parfois, elle atteint 0,5%.
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Le phosphore augmente la coulabilité de la fonte. Au dela de la teneur de 0.1%, il forme un
eutectique ternaire Fe-FesC-FesP (steadite ) contenant 6.9%P et 2.4%C et dont la température
de fusion est de 983 °C [14]. Cet eutectique crée des points durs d’ou la difficulté d’usinage.

Le soufre provoque le grossissement des lamelles de graphite c'est-a-dire une impureté
nocive. Il a une action blanchissante sur la matrice en stabilisant la cémentite. La teneur en
soufre dans la fonte doit étre ramenée a une teneur de 0,10 a 0,12% [16, 23].

Le soufre diminue la coulabilité de la fonte et favorise la formation des carbures qui fragilise
la fonte. Par contre, en formant des sulfures qui pourront servir de site de germination pour le
graphite [24, 25].

I.7. Caractéristique mécanique des fontes grises

Les propriétés mécaniques de la fonte sont déterminées par sa structure et surtout par son
composant graphitique. Elles dépendent de la quantité, grandeur et distribution des inclusions
de graphite. Par ailleurs, la présence du graphite donne a la fonte des qualités précieuses quant
a son utilisation comme matériau de construction [23].

La résistance a la traction d’une fonte est d’autant plus grande que la matrice est plus
résistante et le graphite moins abondant. En ce qui concerne la matrice, la perlite est nettement
le constituant le plus favorable. Quelque soit les propriétés de la matrice métallique,
I’allongement a la traction de la fonte grise est pratiquement nul (0,5%).

En compression, la fonte est susceptible de subir des déformations importantes et la rupture se
produit sous forme de cisaillement sous un angle de 45°.

En flexion, ’altération de la résistance produite par les lamelles de graphite est également
plus faible qu’en traction, la dureté de la fonte grise HB=143 a 255 Kgf/mm?. D’aprés 1’étude
de WEIS et ORTHS [23] sur les fontes perlitiques fait correspondre Rm, HB et composition
chimique selon la formule suivante :

R=257,4 + 1,31HB — 63,8 (%C) 6 25 (%Si) 6 31,4 (%P)
Lorsque la matrice métallique d’une fonte grise a une structure perlitique, elle assure une
plasticité des fontes grises lamellaires et forment un ensemble relativement médiocre. Les
fontes grises présentent une bonne tenue au frottement et une résistance a la corrosion et

conservent la totalité de leurs propriétés de 100 a 300 °C et une bonne tenue au choc
thermique [14].

I.8. Influence de I'hérédité de la fonte du haut fourneau sur la
fonte grise

L’influence de la mati¢re premicre sur la qualité¢ des fontes de deuxiéme fusion est appelée
hérédité. Celle-ci se manifeste notamment sur I’aspect du graphite, au niveau de la structure et
les propriétés mécaniques. De nombreux travaux ont été entamés dans ce sens.
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I.8.1. Historique

En 1950, MICHKOV, ¢tudia la fonte d’affinage sur le blanchissement des piéces coulées.
BOGATCHOV, en 1962, indiqua que la présence de germes actifs influe sur la structure de la
fonte, BOUBLIK et KARPOV(1963), étudiérent I’influence de la fonte du haut fourneau sur
les propriétés des fontes grises.

LEVIL, COLLAUD et THIEME en 1967 étudi¢rent l'influence de ta température de
chauffage sur I’hérédité négative des fontes du haut-fourneau. GUEROSTOV et
CHEVTCHOUK en 1971, reprirent les mémes travaux de 1967 et affirmérent I’augmentation
de la température de coulée, 1’hérédité est manifestée brusquement. L’hypothése de
BOUBLIK et KARPOV fut confortée plus tard par les investigations de LEVIL et
PATTERSON en 1973, KLETSKIN en 1975 POPELINSKI, GEIER en 1978 BANONDIN,
VERTMAN et JOUKOV en 1979 déduirent que 1’hérédité provoquée par les inclusions non
métalliques et gaz influent sur les propriétés de fonderie de la fonte. PLATONOV
PETRICHENKO ALEKSENDROV et d’autre (1980) affirmérent que I’introduction de la
fonte d’affinage dans le lit de fusion de la fonte grise permet d’augmenter les propriétés de
fonderie de la fonte. Depuis 1970, la littérature s’est enrichie. De nombreux travaux sur
I’influence de 1I’hérédité des fontes d’affinage et son intégration dans la composition du lit de
fusion de la fonte grise ont vus le jour.

De ce passage en revue de I’historique, nous retenons quelques axes d’investigations pouvant
servir de base a I’obtention de la fonte grise.

I.8.2. Influence de I'hérédité sur I'aspect du graphite

L’hérédité est provoquée par inclusions non métalliques. La dissolution des micro-additions et
gaz agissent sur I’état liquide. Ils déterminent le comportement de la fonte pendant la
cristallisation et par conséquent ses propriétés de fonderie et celles physico-mécaniques.

Quand la teneur en silicium dans le métal liquide est élevée, le processus de la graphitisation
s’accélére et on obtient du graphite ayant de grandes dimensions [19]. Dans des conditions
identiques de composition en éléments principaux et de vitesse de refroidissement, deux
fontes industrielles, préparées a partir de matiéres premieres différentes, peuvent donner des
formes de graphite trés différentes et cela est du :

» A la nature des matieres premieres (forme du graphite dans ces matiéres qui constitue
le lit de fusion) ;

» Au mode de fusion (four rotatif, four a induction, cubilot....) ;

» Aux traces d’oligo-éléments.

L’hérédité du graphite est plus importante que la fusion est plus rapide et que les particules du
graphite de la charge n’auront pas le temps de disparaitre complétement. Les nids de graphite
grossier ont un caractére héréditaire classique [16].

Ce raisonnement est rencontré dans les travaux de VERTMAN et CAMARIN qui présentent a
cet effet, la fonte grise comme une solution troublée par les inclusions non métalliques ;
principalement par les silicates ou méme par le graphite [26].
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D’autre part, nous savons que le germe actif peut créer de grandes quantités de graphite
dispersé, ce qui diminue la teneur en carbone dans la solution solide et sur les frontiéres
Austénite-Graphite. Cette condition favorise I’augmentation de la quantité de ferrite dans la
fonte, c'est-a-dire, permet de diminuer la quantité de carbone lié [27].

Par ailleurs, I’examen de la fonte liquide comme un systéme monophasé (sans tenir compte
des inclusions étrangéres) a réveélé des résultats forts intéressants.

Dans cette phase, il y’a plusieurs états de carbone dissout d’ions partiels jusqu’aux grosses
molécules qui constituent des polymeéres complexe de carbone et de fer [24].

Cet avis est compromis entre 1’avis quand la fonte liquide est présentée comme une véritable
solution ou solution colloidale [26, 27].

Quant a la nature de I’hérédité, elle est liée avec la quantité et 1’état des phases germinales. La
composition des germes dépend de I’origine de la fonte du haut- fourneau. Son influence est
considérable lors de la production des pices, a partir d’'une fonte a basse teneur en silicium

[28].

Pour améliorer la qualité de la fonte et prévenir I’excés de carbone qui se dégage sous forme
de graphite grossier pendant la cristallisation, on utilise les gueuses de petites masses.
L’amélioration de la qualité de la fonte de moulage a teneur élevée en silicium, obtenue dans
le haut-fourneau a température élevée, est plus difficile que celles des fontes d’affinage a
basse teneur en silicium, obtenues a basse température [29].

Dans la fonte d’affinage, I’inclusion du graphite est plus petite malgré la haute teneur en
carbone et ce, a cause de la composition chimique du laitier. Les teneurs en phosphore et
soufre sont elles aussi, plus faibles. La quantité des micro-additions et des gaz avant et aprés
la deuxiéme fusion sont plus faibles que celle contenue dans les fontes de moulage [9]

La solution commode et de faire une fusion a base d’un lit de fusion blanc, c'est-a-dire
contenant la fonte en gueuse blanche sans inclusion de graphite et on ajoute du FeSi. Dans ce
cas, la fonte obtenue ne contiendra pas de germe de graphite. Les mélangeurs a indication
« MIXER » permettent obtenir une telle fonte [30].

Selon les travaux de TOULATCHERMIT et ZILL, la fonte d’affinage synthétique est obtenue
par addition de FeSi dans le jet de coulée de la fonte d’affinage au cours de son évacuation du
haut- fourneau. Cette fonte contiendra moins de micro-additions, gaz et inclusions de graphite
et la quantité de la perlite dans la matrice est augmentée [31]. La fonte grise obtenue a partir
de cette fonte, contient du graphite de petites dimensions (forme favorable) et beaucoup de
perlite [30, 28].

I.8.3. Influence de la fusion sur I'hérédité des fontes de premiere fusion

Selon cet axe, certains avis sur la manifestation de 1’hérédité étaient opposés :

Le fait d’augmenter la température de chauffage jusqu'a 1440 - 1450 °C permet de supprimer
I’influence négative de 1’hérédité [32] ; cette recommandation a été proposée par LEVIL en
1967.
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En revanche, des résultats des travaux entamés par GUEROSTSOV en 1971, nous retenons
qu’en augmentant la température de surchauffe et particulierement celle de coulée, les
propriétés de 1’hérédité se manifestent brusquement [33].

Aussi, d’autres résultats établis juste aprés, on retient que 1’hérédité négative est manifestée
faiblement lors de 1’utilisation de la fonte du haut-fourneau a basse teneur en silicium [34].
Toutefois, vers la fin de I’année 1970, plusieurs spécialistes et chercheurs ont étudié
I’influence de la fusion de la fonte d’affinage dans le cubilot. Les conclusions apparues
montrent que le changement des inclusions graphitiques et la matrice métallique de ces fontes
est insignifiant aprés leur fusion au cubilot [22].

Dans ce travail et a cet effet, le but est de contribuer pour la production d’une fonte grise
100% locale, et ce, sans addition de fonte de moulage (importée) en visant des propriétés
standardisées de fontes commerciales, a savoir la fonte EN-GJL-150.

I.8.4. Influence de I'hérédité sur la structure et les propriétés mécaniques

Le caractere de formation de la structure d’une fonte est déterminé d’apres plusieurs facteurs
a savoir, sa composition chimique, la température de surchauffe et de coulée, son temps de
maintien et sa vitesse de refroidissement. Souvent pour une méme composition chimique,
méme technologie de fusion et condition de refroidissement, les piéces coulées ont des
structures totalement différentes. En pratique, cette différence de structure dans les piéces
coulées existe a cause des propriétés issues de la fonte de premiére fusion, qui a son tour
dépend de la matiere premiére, la technologie de fusion dans le haut-fourneau (température de
I’air, composition de la charge et du laitier) et les conditions de coulée en gueuse [21].

Les propriétés mécaniques des fontes et la qualité des piéces coulées peuvent étre différentes
telles que la macro et la microstructure, le blanchissement et formation de différents défauts
ce qui est incommode pour la production en série de fait de ’augmentation brusque de rebut
[15].

L’influence de la fusion dans le four a induction sur la fonte du haut-fourneau améliore la
structure et les propriétés de ces fontes mais leur degré d’amélioration dépend de leur
provenance [35]. Pour compenser le manque de silicium lors de I’utilisation de la fonte
d’affinage, on ajoute du FeSi dont la provenance et la composition chimique influent
considérablement sur le blanchissement de la fonte. Cet état de fait fut admis apres
observation de la diminution du blanchiment de la fonte modifiée quand on augmente la
teneur en calcium et en aluminium dans le FeSi [36].

Le remplacement de la fonte de moulage par la fonte d’affinage nécessite un contrdle
obligatoire de la structure et la composition chimique pendant la fusion [37, 38].

L’influence de la fonte d’affinage sur le blanchissement n’est pas évidente. MITCHKOV
(1950) [39], pense que se remplacement n’influe pas sur le blanchissement. D’autres
chercheurs et spécialistes tels que KLESKIM en 1979 et LEVIL en 1972 ont affirmé que le
blanchissement augmente lors de 1’utilisation des fontes d’affinage [40, 41].

L’explication réside, dans la diminution de la quantité des germes graphitique, inclusions non
métalliques et 1’augmentation de 1’azote. On remarque aussi, que la quantité d’azote qui
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stabilise la perlite dans la fonte d’affinage est a peu prés de 0,004% tandis que dans la fonte
de moulage, elle est de 1’ordre de 0,002%.

La fusion a base de fonte d’affinage s’oppose a la formation des fissures a cause de sa teneur
en Phosphore [40]. Les tapures représentent 25% des pieces rebutées provenant de la fonte
des haut- fourneaux a teneur élevée en silicium [42].

En utilisant la fonte d’affinage, on remarque qu’il y’a augmentation des propriétés
mécaniques de 8 a 10% et de la densité des pieces coulées [43]. Par contre, en utilisant la
fonte de moulage, on remarque qu’il y a oscillation des propriétés physico-mécaniques [44].

Une comparaison a été faite sur les structures et propriétés mécaniques des fontes grises
obtenues a partir des fontes de moulage et d’affinage.

Il ressort que les fontes grises obtenues a partir des fontes d’affinage sont caractérisées par
une augmentation de la résistance a la rupture par traction, de la dureté et une diminution des
inclusions de graphite, qui sont dispersées et distribuées régulierement [45].

En considérant 1’influence des quantités des fontes d’affinage utilisées dans le lit de fusion,
certains supposent que cette quantité est limitée a 10-15% [25], pour d’autres, cette limite
atteint les 20% [3] voire méme jusqu’a 60% pour les pieces simple [46].

On remarque que I’utilisation de 20% de fonte d’affinage a permis de diminuer les défauts de
porosité [45]. En examinant les propriétés mécaniques de la fonte fondue a base de fonte
d’affinage et de moulage a teneur faible en silicium, on remarque qu’il y a augmentation des
propriétés mécaniques [30, 17, 42, 47].

Nous retenons également des divergences en ce qui concerne la dureté du materiau [47, 48].
Toutefois, au début des années 1980, on affirme que les propriétés mécaniques sont
améliorées d’une maniére assez faible [46].

L’amélioration des propriétés mécaniques des piéces coulées obtenues a base de fonte
d’affinage est expliquée par la perlitisation de la matrice métallique et de la forme du graphite
[42, 47].

Actuellement, il n’y a pas d’avis commun sur I’influence des fontes d’affinage sur les
propriétés mécaniques des pieces moulées. Pour justifier cela, il faut examiner les méthodes
de controle et les criteres d’estimation des propriétés mécaniques de fontes grises.
L’évaluation de la qualité des fontes selon leur teneur en éléments essentiels (C, Si, Mn, P, S)
reste non convaincante et incompléte du fait de I’influence de 1’hérédité. C’est pourquoi le
calcul de la résistance et de la dureté selon le degré de saturation ne convient pas [7].
L’analyse de ces informations scientifiques montre que la nature de la fonte du haut-fourneau
(sa fusion dans le haut-fourneau, régime de coulée en gueuse, composition chimique des
éléments essentiels et micro-additions influent sur les propriétés des fontes grises.
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INTRODUCTION

Généralement, I’outil de coupe se compose de deux parties bien distinctes afin d’augmenter sa
performance et sa durabilite :

- Un substrat : qui a pour réle de subir les contraintes mecaniques et thermiques lors de
’usinage et avoir une ténacité suffisante, autrement dit, une bonne résistance a la propagation
de fissures.

- Un revétement dont la fonction est d’améliorer la résistance a I’usure, ’inertie chimique et
thermique ainsi que le glissement du copeau sur 1’outil pour son évacuation.

Globalement, I’outil est endommagé par la présence de phases dures ou des inclusions
abrasives du matériau usiné. Sa résistance dépend de sa dureté a chaud, de sa compacité...etc,
C’est pour cette raison, la surface de 1’outil est dans la majorité des cas est revétue ou traitée.
Ce chapitre traite les différents matériaux utilisés dans les outils de coupe ainsi que leur
endommagement.

II.1. GENERALITES

Aujourd’hui, de nombreux types de matériaux d'outils, allant de l'acier a haute teneur en
carbone a la céramique et aux diamants, sont utilisés comme outils de coupe dans l'industrie
métallurgique. L’outil de coupe doit étre tenace pour résister aux chocs rencontrés lors de
I’usinage, il ne doit pas se déformer plastiquement et sa déformation élastique doit étre
minimale afin de garantir une bonne précision de coupe, il doit étre également dur pour
résister a 1’usure et ainsi supporter les hautes températures atteintes durant les opérations de
coupe. Malheureusement, ces propriétés ne vont, en général, pas de pair et I’amélioration de
I’'une d’entre elles se fait au détriment des autres. L’association de ces qualités au sein d’un
seul matériau est ainsi difficile a obtenir, d’ou 'utilisation de matériaux composites.

Les matériaux pour outils de coupe sont ainsi formés d’une partie réfractaire, qui assure la
résistance a la déformation, et d’une partie métallique liante qui confére a 1’outil sa ténacité.
Un outil de coupe doit avoir les caractéristiques suivantes afin de produire des pieces de
bonne qualité et économiques :

Dureté: la dureté et la résistance de l'outil de coupe doivent étre maintenues a des
températures élevées, également appelées dureté a chaud.

Ténacité : La ténacité des outils de coupe est nécessaire pour que les outils ne s'écaillent pas
Ou ne se cassent pas, en particulier pendant les opérations de coupe interrompues.

Résistance a l'usure : La résistance a l'usure signifie I'obtention d'une durée de vie acceptable
avant que les outils ne soient remplaces.

Les matériaux a partir desquels les outils de coupe sont fabriqués sont tous caractérisés par
leur durete et leur résistance. Il existe une large gamme de matériaux d'outils disponibles pour
les opérations d'usinage.
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II.2. MATERIAUX POUR OUTILS DE COUPE

II.2.1. Aciers rapides

Les aciers rapides ont été inventés pour la premiére fois par les Americains Taylor et Whites
en 1903 [1]. Il est utile de souligner que pour chaque nuance d’acier rapide, il existe une
limite a la qualification a la matiére (par exemple, un outil de fraisage en nuance HS 6-5-2 ne
pourra pas usiner dans des conditions d’usinage industriellement un acier de dureté
supérieure a 350 HB). Malheureusement, il est trés difficile d’établir des regles par défaut car
ces valeurs dépendent du type d’outil (foret, fraise, alésoir...) entre autres; seuls les essais
couple outil/matiére peuvent mettre en évidence ces limites.

11.2.1.1. Aciers rapides au tungsténe

Le tungsteéne a été le premier élément d’addition principal utilisé. L’acier de base HS 18-0-1 a
été longtemps le plus employe.

C’est en 1912 que I’ Allemand Becker proposa 1’addition de 5 % de cobalt et créa la nuance
HS 18-1-1-5. Le rdle du cobalt est de stabiliser les carbures a chaud. La dureté a chaud s’en
trouve donc ameéliorée et, par conséquent, la capacité a supporter les vitesses de coupe plus
élevée.

11.2.1.2. Aciers rapides au molybdéne

Bien que découverts vers 1910, les aciers rapides au molybdéne n’ont connu leur
développement qu’a partir de 1945, en raison de la pénurie de tungsténe durant la seconde
guerre mondiale.

Ce développement tardif est d0 au risque de décarburation et de démolybdénisation de ces
aciers, tant au cours de leur fabrication qu’au cours des traitements thermiques, ainsi qu’a leur
susceptibilité a la surchauffe di a un domaine de température d’austénitisation tres étroit.

Alors que les aciers rapides au tungstene peuvent étre traités dans des fours a air, les aciers
rapides au molybdene nécessitent des traitements thermiques en bains de sel ou en four sous
vide.

IT.2.2. Carbures métalliques

Les outils carbures sont aujourd’hui trés utilisés. Ils sont constitués essentiellement de carbure
de tungsténe (phase a), et de carbure de titane, de tantale ou de niobium (phase y) et d’un liant
généralement le cobalt (phase B). Le rdle de I’addition du carbure de titane, de tantale ou de
niobium est d’augmenter les propriétés a haute temperature (vitesse de coupe elevée) par la
réduction des frottements. C’est aussi de diminuer ['usure de la face de coupe en réduisant la
diffusion du carbure de tungsténe entre 1’outil et le copeau. Notant que 1’accroissement de la
proportion de carbure de titane entraine une augmentation du coefficient de dilatation ce qui
peut conduire a des variations dimensionnelles néfaste dans le cas de I’usinage de précision.
Le carbure de tungsténe, élément dur, conserve une resistance a 1’usure a température élevé
correspondant a des vitesses de coupe élevées. Le cobalt constitue le liant entre les grains de
carbure. Il confere au corps fritté une bonne ténacité. Les principales évolutions des outils de
coupe a base de carbures sont [2]:
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» les nuances a micro grains,
» 1’évolution des géométries,
» Lagénéralisation des plaquettes indexables.

Certains carbures a base de grains ultrafins sont appelés *’micro-grain’’. Ils sont caractérisés
par une structure granulométrique tres fine de carbure de tungsténe d'une taille de 0.2 a 1um
liée par une quantité de cobalt allant de 8 a 20%. Les nuances a micro grain permettent un bon
compromis dureté/ténacité. Ils permettent aussi d’utiliser des angles de coupe positifs. La
faible dimension des grains permet une grande finesse d’aréte et l'obtention des états de
surfaces soignés. Ils sont utilisés pour des conditions de coupe sévéres et pour des matériaux
difficiles a usiner.

Depuis le début de leurs utilisation dans I’industrie et la mise au point de géomeétries d’outils
adaptés a chaque usinage spécifique, le passage de la coupe négative a la coupe positive
diminue les efforts de coupe et les usures des outils. La création de divers brise-copeaux
augmente le fractionnement de celui-ci et la durée de vie de I’outil. Ces derniers ont permis
d'améliorer les conditions d’usinage des matériaux. La commercialisation des plaquettes
indexables affutées de grande précision a conduit a des meilleurs états de surfaces et a une
généralisation de I’utilisation des carbures métalliques frittés.

IT.2.3. Carbures revetus

Les propriétés de nuances des carbures non revétues constituent un compromis entre la
résistance a 1’usure et la ténacité. Ces qualités varient en sens inverse selon le pourcentage des
constituants. Les carbures revétus sont mis au point dans le but d’associer une résistance
¢levée a I'usure de la surface des plaquettes et une haute ténacité du substrat. Les matériaux
déposés en revétement sont tres nombreux. Les plus courants sont :

> Nitrure de titane TiN
» Oxyde daluminium Al2Os
» Carbure de titane TiC
» Carbonitrure de titane TICN
» Alumino-nitrate de titane TiAIN.
Chacune de ces couches apporte a I'outil une amélioration dans un domaine particulier. Les

dépbts multicouches sont réalisés afin de combiner les différents avantages. Ces couches sont
obtenues généralement par CVD (Chimical Vapor Diposition) ou par PVD (Physical Vapor
Diposition) [3].

II.2.4. Céramiques

Les céramiques présentent de bonnes caractéristiques thermomécaniques. Ces derniéres leurs
permet d’étres utilisées en coupe continue. Par contre, dans le cas de coupe intermittente, ces
caracteristiques favorisent les ébréchures du bord des plaquettes et du craquage thermique.
Les outils de coupe en céramiques sont divisés en deux catégories :

- les céramiques a base d’oxyde d’aluminium Al;Os. Les céramiques pures sont a base
d'Al1,03z mais contiennent un peu de zirconium (ZrO2) qui permet d'augmenter la ténacite,
tandis que les céramiques mixtes contiennent jusqu'a 30 a 40% de TiC ou TiB..

43




2°™ Chapitre : Outils de Coupe & Usures

- les céramiques a base de nitrure de silicium SisNs (Sialon) possedent de trés bonnes
propriétés thermiques. Leur haute ténacité et leur faible coefficient de dilatation font des
Sialons des outils trés résistants aux chocs thermiques. En contrepartie, ce sont les outils les
plus fragiles.

IT.2.5. Cermets

Ils sont constitués principalement de TiC ou de TiC/N. Ils ont rapport aux métaux durs
conventionnels une densité beaucoup plus faible avec une dureté et une résistance a 1’usure
plus élevées. Les forts coefficients de dilatation thermique des cermets (7 a 9 106 /°C) du au
TiC et TiN par rapport aux outils carbures (WC) sont coresponsables de la faible résistance
des cermets aux chocs thermiques. C’est également ce qui explique leurs faiblesses lors de
I’'usinage a coupe interrompue. Le remplacement de TiC par le TiN qui possede la plus grande
conductivité thermique, a permis d’améliorer la résistance des cermets aux chocs thermiques.
Les cermets sont utilisés pour la finition et I’'usinage de précision demandant de grandes
vitesses de coupe et de faibles avances. Ils se rapprochent ainsi des domaines d’utilisation des
céramiques en étant toutefois résistants. Leur emploi diminue ou supprime le collage de
copeaux, evitant ainsi les arrachements sur les matériaux malléables (inox, acier doux) et
conduit & une durée de vie accrue.

On obtient avec ces matériaux des outils pouvant avoir des duretés de I'ordre de 1500 a 2000
HV. Leur dureté a chaud permet de faire des usinages dans des conditions extrémes : 1000°C.

IT.2.6. Revetements

Afin d’améliorer les performances des outils, ’emploi de revétements est devenu tres
fréquent. Les matériaux utilisés pour ces derniers peuvent étre classés en quatre groupes [4] :
> Revétements a base de titane (TiC, TiN, TiB2, TiCN) souvent complétés par de
I’aluminium (TiAIN, TiAION),
> Revétements céramiques ;
» Revétements ultra-durs (diamant, PCBN);
» Revétements autolubrifiants avec MoS; ou WC en couche externe

Les revétements sont constitués d’une couche unique ou d’une superposition de plusieurs
couches de matériaux différents dont 1’épaisseur totale n’excede généralement pas 5 pum.
Qu’il soit de type CVD ou de type PVD, le procédé de déposition consiste a créer un lien
étroit entre le substrat et son revétement.

11.2.6.1. Role des revétements

Le but recherché dans 1’application de revétements sur les outils est de minimiser I’usure des
outils durant I’'usinage des materiaux.

Le dépot étant de trés faible épaisseur (de 1’ordre de microns), ce dernier apporte des
caracteristiques de résistances mécaniques et permet de protéger le substrat par une couche
indestructible.
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En outre, ’apport du revétement est d’apporter une protection vis avis de la température ainsi
qu’une résistance en milieu réactionnel[5-7]. Souvent les caractéristiques recherchées des
revétements sont[8]:

- Bonne adhésion au substrat ;

- Résistances aux pressions superficielles importantes ;

- Bonne isolation thermique ;

- Incompatibilité chimique avec les éléments constitutifs du matériau usiné,

- Bonne résistance a I’oxydation sous ’effet d’une température élevée ;

- Bon coefficient de frottement pour éviter I’'usure par le frottement du copeau.

Les revétements modernes sont généralement a base de :
- carbure (titane, hafnium, zirconium, nobium, etc.) ;
- nitrure (bore, aluminium, chrome, titane, etc.) ;
- titane (bore, carbone, etc.) ;
- diamant.

Ces revétements modernes permettent d’atteindre les propriétés physico-mécaniques
suivantes [9] :

- dureté comprise entre1800 a 4500 Hv

- conductibilité thermique de I’ordre de 11 a4 35 W m*K™!

- module d’élasticité compris entre 300 et 600 daN/mm?2

II.3. COMPORTEMENT DU MATERIAU A L'USURE

L’usure est la cause principale de détérioration des piéces de machines, en général et
particulierement celles qui comportent un tres grand nombre de points de frottement (paliers
a glissement, coulisseaux, pistons, glissiéres, cames...). La série d’essais a 'usure nous
permet d’établir une qualification du matériau élabore.

Cette étude a été entamée en vue d’une éventuelle utilisation de ce matériau comme élément
de frottement et pour une acquisition d’une part de marché. Aussi, elle servira de controle des
parametres physio mécanique obtenu précédemment sur ce produit.

IT.3.1. Définition de l'usure

Sachant que I'usure est la perte superficielle de substance d’un corps frottant, causée par
action mécanique ou physico-chimique. Du point de vue mécanique, ce phénomene est
représenté par la courbe ci-dessous, intensité d’usure en fonction du temps.
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— -—
Périods derodage | Période de foncionnement nommial | buoonhint temps

Figure. 11.1 : Courbe d’usure [11]

Pendant la période de rodage I'usure se fait trés rapidement, a vitesse réguliérement
décroissante. 11 est nécessaire de prendre les précautions suivantes :

- Surveiller I’échauffement

- Lacharge appliquée doit augmenter progressivement

- Lavitesse de fonctionnement doit étre progressive

- Le lubrifiant doit étre propre et sous forme d’un film d’épaisseur optimale

Au cours de la période de fonctionnement normale, 1’usure est presque constante, ¢’est 1’état
qui correspond a la durée de vie d’un systéme. La période d’usure catastrophique se
caractérise par une usure accélérée, et par des incidents de plus en plus graves jusqu’a la
destruction du systeme [10, 11].

En général, ce phénomene s’articule autour de plusieurs facteurs dont les principaux sont :
nature du matériau, surface de contact, condition de travail, etc.....

En effet, les études de caractéristiques physico-chimique et mécanique montrent que la dureté
du matériau joue un role capital dans le comportement a I'usure. Il y a lieu de rappeler que les
matériaux devant subir un traitement permettant d’élever leur dureté sont tributaires d’une
utilisation rationnelle a 1’échelle industrielle [12, 13].

Par ailleurs, la tribologie met en évidence le rble des surfaces de contact quand a leur
adhésion lors de leur mise en service. Lorsqu’un corps se déplace par rapport a un autre, il se
produit une résistance au mouvement communement appelé friction. Elle est généralement
attribuée a des interactions entre deux surfaces de contact.
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II.3.2. Types D'usure

L’usure des outils de coupe est la conséquence de multitudes de phénoménes présentés ci-
dessous :

11.3.2.1. Processus D’abrasion

Lors de I’opération d’usinage, la matiére (piéce usinée et copeau) frotte avec des pressions de
contacts importantes sur 1’outil. Suivant la constitution physico-chimique (nombre, nature,
composition et proportion des phases) et la structure (répartition et agencement des
composants de I’alliage : forme, dimensions, arrangement) la matiére est plus ou moins
abrasive par rapport a I’outil (figure I1-2).

Si la matiére contient des constituants durs (aluminate, nitrure, carbure, oxyde par exemple) et
que ces derniers sont plus durs que I’outil, il y aura usure par abrasion de 1’outil.

Figure 11-2 : Processus d'usure par abrasion [13]

Ce type d’usure peut étre, soit :

- homogeéne : dans le cas d’une matiére ou les constituants sont régulierement bien
répartis ;

- localisée : dans le cas de conditions de coupe particuliéres : écrouissage, apparition
d’oxyde de grande dureté lors de ’usinage.

11.3.2.2. Processus D’adhésion

Ce mécanisme d’usure est d0 aux états de surface du copeau, de la forme de la piece et de
I’outil. En effet, lors de 1’usinage, ces entités frottent les unes contre les autres. Les rugosités
et micro rugosités de ces surfaces, par contact et sous l’influence de fortes pressions
provoquées par 1’usinage, vont générer des microsoudures. Ces dernieres se créent et se
rompent trés rapidement au cours de 1’usinage. Ce processus continu donne naissance a :
- I’apparition d’arétes rapportées si les microsoudures sur 1’outil sont plus résistantes
que celles du copeau ;
- usure de I’outil si la micro soudure sur le copeau est plus résistante que celle de
I’outil. Ce type d’usure est trés faible et généralement insignifiante.
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11.3.2.3. Processus de fissuration

Lors de 1’usinage, I’outil est soumis a de trés fortes contraintes thermiques et mécaniques. Les
contraintes thermiques a I’interface copeau / outil peuvent atteindre environ mille degré.

En outre, la déformation plastique du matériau conduit, par réaction, a des contraintes qui
provoquent flexions et vibrations de 1’outil. En effet, les matériaux usinés sont, par nature,
souvent hétérogenes (phase). Il y a donc variation rapide des contraintes. La combinaison des
hautes températures (choc thermique en début d’usinage) et des vibrations peut engendrer des
fissures au sein de 1’ outil.

11.3.2.4. Processus de déformation plastique

Si I'on caractérise un usinage en prenant comme parametres la température (interface
outil/copeau) et la pression exercée sur 1’outil, on aura un domaine de fonctionnement.

Les pressions sont trés importantes (de ’ordre de 70 a 80 daN/mm?2 pour un matériau semi-
dur & titre d’exemple) et les températures a I’interface outil/copeau ou outil/pi¢ce de I’ordre de
1000 °C.

Dans le cas d’une plaquette en WC (majorité des plaquettes) : pour ces températures et
pressions, on se trouve dans le domaine de déformation plastique du WC [14] ce qui provoque
par conséquent une modification plastique de 1’aréte de 1’outil de coupe.

11.3.2.5. Processus de diffusion (physico-chimique)

La diffusion de matiére de 1’outil vers le copeau est un phénomeéne de transfert qui ne peut se
produire qu’a des températures élevées. Ces zOnes de températures élevées se situent a
I’endroit du frottement du copeau sur I’outil. En outre, ce sont aussi des zones de forte
pression car le copeau exerce des contraintes sur 1’outil.

Les hautes températures, ainsi que les pressions et la vitesse relative de défilement du copeau,
permettent de donner suffisamment d’énergie (¢lévation de température) aux atomes pour que
ceux-ci puissent passer de I’outil au copeau. Ce phénoméne est grandement accentué par les
affinités chimiques que I’on peut trouver entre les atomes du matériau usiné et les atomes de
I’outil (figure 11-3).

¢s & Co

C
FeOFe‘C>

Figure 11-3 : Processus d'usure par diffusion [8]
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11.3.2.6. Processus d’oxydation (physico-chimique)

Le milieu de ’'usinage est constitué :

- de I’oxygene dans I’air ;

- des hautes températures ;

- de I’eau dans les huiles de coupe solubles.
Avec I’¢lévation de température de I’outil, la vaporisation de 1’eau contenue dans les huiles
solubles au contact de I’outil et ’oxygéne de 1’air provoquent localement une dégradation de
I’outil par oxydation de ce dernier (figure 11-4).

Copeau

) . -
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Figure 11-4 : Processus d'usure par oxydation [8]

En outre, le potentiel redox des matériaux diminue avec la température ce qui favorise le
processus d’oxydation des outils.

11.3.2.7. Processus combiné

Au cours de I’opération d’usinage, ’ensemble de ces processus se produit. Suivant les

conditions d’usinage, certains processus sont favorisés par rapport a d’autres.

Généralement, on peut dire que :
- les processus d’abrasion et d’adhésion sont favorisés lors des usinages a faibles
températures et vitesse de coupe. En effet dans ces cas de figure, il n’y a pas de
formation de couche de glissement due a la température ou aux vitesses élevées. Cela
provoque généralement grippage ou arrachement.
- les processus de diffusion, de déformation plastique, d’oxydation sont favorisés par
I’augmentation de la température et les vitesses de coupe. Ces phénomeénes sont mis en
évidence par le diagramme de KONIG [15,16] (Voir Figure I1.5).
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Figure 11-5 : Diagramme de combinaison des différents processus d'usure en fonction de la
température d'usinage [3]

II.4. CONCLUSION

L’usinage des matériaux durs nécessite des outils de coupe ayant une dureté maximale et une
bonne résistance a [’abrasion et une trés bonne ductilité. Ils doivent rester passifs
chimiquement par rapport au matériau usine.

Les carbures, cermets et aciers rapides utilisés en tournage ont une tenue a I’'usure limitée et
leur usage parfois impossible lorsqu’il s’agit d’un usinage caractérisé par une grande dureté et
une résistance a 1'usure ¢élevée. C’est pourquoi depuis quelques années, les outils de coupe
revétus occupent une place de plus en plus importante dans le monde de I’usinage. Leur
dureté peut atteindre jusqu'a 2000 voire 3200 Hv et des coefficients de frottement faibles ;
c’est le cas des revétements en carbure de titane TiC, nitrure de titane TiN, carbonitrures de
titane TICN ou I’alumine Al>Oa.
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INTRODUCTION

Ce chapitre est consacré aux matériels et méthodes expérimentales employées dans le cadre
de cette thése de Doctorat, en démarrant de la matiere premiére fournie par le complexe
sidérurgique d’El-Hadjar (SA El-Hadjar), & savoir la fonte de premiére fusion du minerai de
I’Ouenza (Wilaya de Tébessa), jusqu’a la production d’outils potentiels pour 1’usinage du
bois.

Or, le minerai de I’Ouenza, étant trés riche en Manganése avec des teneurs dépassant 3%,
pose de sérieux problémes quant a son utilisation en fonderies. En effet, les principaux
besoins pour ces derniéres de notre pays sont comblés par I’importation de fontes de moulage
répondants a différentes normes internationales en la matiére. De ce fait, nous avons orienté
notre travail de these de sorte a répondre a des objectifs multiples :

1) Mettre en place un nouveau procédé permettant de démanganiser le minerai local et
faire en sorte que la fonte produite réponde aux normes internationales en vigueur ;
nous avons opte pour la norme européenne EN-GJL-150 dont les caractéristiques sont
rassemblées dans le tableau I11.1 suivant.

2) Réaliser des tests d’usure sur des échantillons d’outils élaborés a partir de la fonte
produite, et ce en adoptant une approche par plan d’expériences permettant ainsi
d’aboutir a une modélisation empirique.

Tableau I11.1. Propriétés de la fonte grise lamellaire EN-GJL-150 [1]

European EN DIN Germany AFNOFE France
Denomination
EN-GIL-150 GG-15 FT 15D
Element / Carbon Silicon Manganese
Mass content (%) 2.90-3.70 1.70-2.50 0.35-1.00
| | Te%sﬂekstrengﬂl at Brinell hardness Ela's.tlmg:P modulus

Mechanical properties reak (MPa) (GPa)
150 125-205 78-103

I. MISE EN PLACE D'UN PROCEDE DE FUSION MODIFIE
POUR LA DEMANGANISATION DE LA FONTE LOCALE

ITI.1 Caractérisation de la matiére premiére (fonte de premiére
fusion)
La matiére premicre ayant servie a 1’élaboration de la fonte grise lamellaire EN-GJL-150 qui

nous a eté fournie par SA El-Hadjar sous forme de gueuse de 05 kg de masse, a pour
composition chimique les valeurs rassemblées au tableau I11.2 ci-dessous :
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Tableau I11.2. Composition chimique en élément de la matiére premiére (SA El-hadjar)

Elément C Si Mn P S
Teneur (0/0) 3.89-4.2 0.90-1,0 25-29 0.01 0.022

Les données du tableau I11.2. montrent une teneur en manganése de la fonte brute d’El-
Ouenza allant de 2.5 a 2.9%, bien au-dessus du seuil maximal des fontes de moulage
(destinées aux fonderies). L’ objectif principal de cette premicre partie de notre travail a été de
mettre en place un procédé de fusion en mode duplex de sorte a permettre de réduire cette
teneur en manganeése afin de produire a partir du minerai local une fonte grise lamellaire type
EN-GJL-150. D’un autre c6té, les données du tableau 111.2 montrent que le minerai local n’est
pas seulement riche en manganése mais aussi pauvre en silicium. De ce fait, une correction de
la composition est d’ores et déja imposée afin de répondre aux normes en vigueur pour la
fonte visée par le procédé de fusion en question (cf. tableau I11.1).

Pour partir sur de bonnes bases, nous avons choisi 30 échantillons au hasard parmi les
gueuses afin de les analyser pour déterminer leurs teneurs en manganese (Mn) et en silicium
(Si), avec comme objectif de réaliser une étude statistique descriptive. Tous les calculs
statistiques (Statistiques descriptive, histogrammes, test de Student et modélisation) ont été
fait en utilisant le logiciel Statistica (version 8).

III.2. Protocole expérimentale et suivi de la démanganisation en
mode Duplex

A T’échelle industrielle, plusieurs procédés sont utilisés pour I’obtention de la fonte grise
lamellaire. Dans notre cas pratique, nous avons testé 1’utilisation de deux types de fours en
cascade, en mode dit ‘Duplex’, a savoir :

1) Un four rotatif industriel type TLMS50 SGK chauffé au gaz d’une capacité de 5
tonnes (représenté dans la figure 111.1 ci-aprés), garni d’un pisé réfractaire a base de

SiO2, avec un taux d’humidité de 6%. Sa composition chimique est donnée dans le
tableau I11.3 suivant :
Tableau I11.3. Composition chimique du pise réfractaire
Oxyde Si02 AlLOs; TiO; Fe;03 CaO MgO NaO KO
Teneur (%) 928 58 03 04 01 01 01 05

Il comporte sur la cheminée, un échangeur qui récupére une partie de la chaleur des
fumées pour réchauffer 1’air de combustion (300-420 °C). La rotation du four ajoute
au chauffage par rayonnement, une transmission de chaleur par conduction. Cet
appareil a ’avantage d’accepter des charges variées : fonte neuve, retours, ferrailles
avec injection correspondante du graphite.
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Le chauffage direct entraine des pertes au feu -sous forme de laitiers- assez élevées sur les
éléments comme le carbone, le silicium et le manganése, pouvant atteindre 20%, ce qui
nécessite souvent une correction de la composition chimique d’un c6té, mais aussi d’obtenir
une fonte neuve a haute teneur en carbone (4% environ) d’un autre coté [2]. La mesure et
I’enregistrement des températures se font au moyen de thermocouple (Pt, Pt/Rd 10%)

Cheminée
T Bruleur (Gaz naturel+air)
Tapis de roulement) 51
o o— \
Elément
-
Mobile

Metal liquide

LY

Trou de coulée

Moteur
d'entrainement

Rouleaux porteurs

Figure I111.1. Schéma du four rotatif industriel utilisé pour la production de la fonte
EN-GJL-150 [1]

2) Un four a arc électrique industriel type JHF3/A d’une capacité de 3 tonnes représenté
dans la figue I11.2 suivante, dans lequel la charge métallique est chauffée par
rayonnement a 1’arc et par échauffement direct au passage du courant dans la masse
métallique. Ce four est garni d’un revétement basique dont la composition chimique
est donnée dans le tableau I11.4 suivant ; son couvercle est par contre garni de brique
en chamotte,

Tableau I11.4. Composition chimique du revétement du four a arc électrique
Oxyde MgO Fe O3 CaO Al,O» SiO,
Teneur (%) 91 4.7 2 0.3 11

Le four a arc électrique présente de nombreux avantages :

- Pertes au feu réduites et constantes ;
- Obtention de hautes températures favorables pour amorcer les réactions
chimiques d’affinage ;
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- Risque d’oxydation trés diminué ;
- Réglage plus facile de la température du bain.

Le régime de la température est réglé en utilisant la méthode de mesure par contact a
I’aide d’un thermocouple (Pt- Rd/Pt 10%) relié & un potentiometre.

Electrodes en graphite

Porte de chargement Trou de coulée
(et évacuation du Ialtler |

\

\
\

\
\1

Métal liquide -~

Systeme de basculement

Figure 111.2. Schéma du four industriel a arc électrique utilisé pour la production de la
fonte EN-GJL-150 [1]

III.2.1.Description du protocole expérimentale en mode Duplex

La charge initiale traitée était constituée de 2,5 tonnes de fonte brute, 90 kg de CaCOs et 40
kg de SiO; introduits en premier et répandus sur la sole du four rotatif. Le CaCOs3 a une action
fondante permettant de réduire la concentration des impuretés dans la fonte donnant naissance
au laitier tandis que le Si agit comme un graphitant favorisant la décomposition de la
cémentite et la formation de lamelles de graphite conduisant ainsi a une solidification ralentie,
trés recherchée lors de la coulée de pieces minces. Cela vient du fait que la chaleur spécifique
du graphite est relativement élevée par rapport aux autres constituants de la fonte (ferrite,
cémentite, perlite, etc.), ce qui lui confére une plus grande inertie thermique. Et de fait,
lorsque dans une fonte en cours de solidification, le graphite se forme et se dépose, cela a pour
effet - du fait de son inertie thermique et de la chaleur qu'il a emmagasinée - de diminuer la
vitesse de refroidissement des piéces coulées, et donc d'avoir un effet positif sur la coulabilité.
La fonte coulera ainsi mieux, et aura donc une plus grande capacité a remplir les moules [3].
De plus, le graphite a une action lubrifiante, réduit I'usure et améliore l'usinabilité. La charge
est portée a une température de 1300°C jusqu'a fusion totale, pendant environ 2 h ; période
pendant laquelle des grattages réguliers étaient effectués en surface afin d'évacuer les scories.
Un premier prélevement a alors été effectué afin d'analyser la teneur en manganése et en
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silicium. On a ensuite soufflé de I'air chaud de I'échangeur alimenté par les gaz d'échappement
6 fois pendant une durée de 2 heures a intervalles réguliers de 15 minutes. Avant chaque
soufflage d'air, un raclage de surface est effectué et un prélevement effectué afin de suivre
I'évolution de la composition, la cinétique d'oxydation du manganese ainsi que la dureté
(Brinell 'HB' et Rockwell 'HRC").

La fonte brute en fusion du four rotatif était ensuite transférée au four a arc électrique avec un
revétement basique dont la sole était recouverte d'oxyde ferrique (Fe203) a raison de 2,5 %
du poids du métal en fusion, agissant comme un vecteur d'oxygéne pour l'oxydation du
manganése. Au cours de cette premiére période d'affinage, qui a duré 1 heure et pendant
laquelle le courant électrique a été coupé, 40 kg de silice ont également été ajoutés au métal
en fusion afin d'améliorer la fluidité du laitier et faciliter son évacuation du four. Apres cette
période d'affinage, le courant électrique a été rétabli afin de surchauffer le métal et de
procéder a la correction de sa composition afin de répondre aux normes en vigueur pour la
fonte EN-GJL-150, et ce en ajoutant 15 kg de carbone, 10 kg de phosphore et 60 kg de
FeSi75, agissant comme réducteur pour les métaux de leurs oxydes. Des prélevements ont été
effectués en méme temps que les évacuations de laitier environ toutes les 15 a 20 minutes afin
de suivre I'évolution de la composition, la cinétique d'oxydation du manganese et la dureté
(HB et HRC).

III.2.2. Analyses visuelle & chimique de la fonte produite - suivi en temps
réel du procédé de fusion

Il est bien connu que les propriétés mécaniques des fontes dépendent strictement de leurs
microstructures [4]. De plus, la cristallisation et la graphitisation de la fonte sont tres
fortement influencees par sa composition chimique [5,6]. Ainsi, le controle de cette derniére
ainsi que les propriétés mécaniques et la microstructure ont été effectués sur le produit final a
la sortie des fours et dans la poche de traitement aprés avoir ajouté 3 kg de ferrosilicium
FeSi75 a des fins d'ensemencement. A cet effet, 2 groupes d'échantillons de 3 barres chacun
ont été préparés : a la sortie des fours et apres ensemencement en poche. Les éprouvettes de
diametre 35 mm et de longueur 300 mm ont été coulées séparément et cote a cote, a 1350°C
dans des noyaux de sable durci au CO; servant de moule et ayant la composition suivante : 95
% en poids de silice et 5 % de silicate de sodium.

De ce fait, I'dvolution de la composition chimique de la fonte fondue tout au long du
traitement a été suivie par des prélevements réguliers sur lesquels des éprouvettes
standardisées ont été réalisees selon la norme TGL 15477/03.

Les teneurs en carbone et en soufre ont été déterminées par la méthode volumétrique en
mesurant les volumes de CO, et de SO respectivement, dégagés apres combustion des
copeaux préleves sur les echantillons dans un bain d'oxygéne.

Les teneurs en silicium, phosphore et manganese ont été determinées par des techniques
analytiques avec ajout de réactifs.
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Dans un objectif de contréler et la structure de la fonte démanganisée dans le procédé Duplex
suivi, des éprouvettes ont été élaborées selon la norme Allemande TGL 15477/03 ; elles sont
représentées dans les figures I111.3 et 111.4 ci-aprés. Ces éprouvettes nous renseignent sur la
teneur ‘suffisante’ en silicium qui permet, par son action graphitisante, d’obtenir une structure
grise en fonction de I’épaisseur de la piece.
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Figure 111.3. Eprouvette visuelle
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Figure 111.4. Eprouvette de contréle de la composition chimique

111.2.2.1. Détermination de la teneur en silicium

La teneur en silicium a été déterminée par gravimétrie, en attaquant un échantillon d'un
gramme avec un melange de 300mL de HCI et 15mL de H2SO4 pendant quelques minutes,
puis la solution a été filtrée et calcinée a 1100°C pendant 30 minutes. La teneur en Si a
ensuite été calculée par I'équation suivante:

5i% = =272 100 (1.1)

Ou: A et E sont les poids (g) de I'échantillon avant et aprés calcination,
respectivement.
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111.2.2.2. Détermination du phosphore

La teneur en phosphore a été déterminée par titrage acide-base en utilisant un volume de 5 a
20 ml de solution de NaOH (0,2 M). Le titrage a été réalisé avec une solution de H,SO4
(0,2M), en présence de phénolphtaléine comme indicateur coloré. La teneur en P a ensuite été
calculée par I'équation suivante:

_ (b=0)x0.00027

P% -

100 (111.2)

Ou : b est le volume (ml) de solution de NaOH utilisée, ¢ le volume (ml) de la solution
H>SO4 versée a I'équivalence et E est le poids (g) de I'échantillon.

111.2.2.3. Détermination du manganeése

La teneur en manganese a été déterminée en ajoutant 50 ml de HNO3 (0,2 M) a 0,3 g de
I'échantillon et en chauffant jusqu'a libération compléte des gaz nitreux. Ensuite 25 ml
d'’AgNOs, 2 g de (NH4)2S208 et 25 ml de NaCl (0,2 M) ont été ajoutés au mélange sous
agitation vigoureuse puis filtrés avec de l'acide arsenique. La teneur en Mn a ensuite été

calculée par I'équation suivante:

Mn% = 24X0:000329 44 (111.3)
E

Ou : AA est la quantité (g) d'acide arsenic utilisé et E est le poids (g) de I'échantillon.

III.3. Etude cinétique de l'oxydation du manganése au cours du
processus de fusion

Ce travail de thése consistait a créer une approche destinée a abaisser la teneur en manganése,
de la fonte de premiére fusion du haut fourneau d’El-hadjar, au niveau des 2 fours industriels
utilisés en mode duplex. Pour ainsi faire, la cinétique de la démanganisation a été
particuliérement suivie, et ce, en effectuant des prélévements réguliers pendant le traitement.
En fait, dans le four rotatif, le premier prélévement avait été effectué juste apres la fusion
totale du métal, soit apres 2h30 minutes, et ce, afin d'analyser sa teneur en manganese et en
silicium. Par la suite, des prélevements réguliers ont été effectués chaque 15 minutes
précédant chaque insufflation d’air chaud et raclage des scories en surface. Nous avons
effectué¢ un total de 7 insufflations d’air chaud au niveau du four rotatif alors nous avons
prélevé 9 échantillons pendant le traitement dans le four a arc électrique, soit toute les 15 a 20
minutes. Les échantillons prélevés ont ensuite servi au suivi de I'évolution de la composition
en silicium et en manganése du métal —ainsi que les duretés Brinell et Rockwell (cf.
paragraphe 1.2.1)- lors du procédé, dans un objectif principal de modéliser la cinétique
d'oxydation du manganese.

En fait, I'oxydation du manganese contenu dans la fonte en fusion a l'intérieur des fours
s'effectue par apport d'oxygeéne, selon I'équation-bilan suivante :

Mn +% 0, — MnO
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La cinétique de cette réaction a été étudiée en utilisant la méthode intégrale qui consiste a
comparer 1’évolution temporelle de la concentration mesurée en manganése lors du processus
de fusion appliqué, avec la forme intégrale de la loi de vitesse (ordres 0, 1 et 2), comme suit :

Ordre 0 :
Loi de vitesse : Rox =—[Mn]dt=k (111.4)
Forme intégrée : [Mn]=[Mn]o—k.t (11.5)
Ordre 1:
Loi de vitesse : Rox=—[Mn]dt=k.[Mn].[02]=kapp.[Mn] (111.6)
Forme intégrée:  In([Mn]y) =In[Mn]o —kapp.t (1.7)
Ordre 2 :
Loi de vitesse : Rox = —[Mn]dt=k.[02].[Mn]*=kapp.[Mn] 2 (111.8)

1 1
[Mnl, — [Mn], + kapp- t (11.9)

Forme intégrée :

La représentation graphique des formes intégrales des lois de vitesse (équations I11.5, 111.7 et
111.9) permet de conclure sur I'ordre de la réaction d'oxydation ainsi que sur son coefficient de
vitesse. De plus, afin de determiner l'adéquation du modéle cinétique applicable au
phénoméne d’oxydation du manganése et son ajustement aux données expérimentales, une
analyse statistique a été effectuée pour estimer l'erreur quadratique moyenne (RMSE) en
utilisant la formule suivante :

1
RMSE = [ 53 erp = ear) (111.10)

Ou N est le nombre d'expériences tandis que Yexp €t Yca SOnt respectivement les valeurs
expérimentales et calculées de la concentration instantanée en manganése.

Plus la valeur de RMSE est petite, meilleur est I'ajustement, ce qui signifie que les données du
modeéle utilisé sont similaires aux données experimentales.

I.4. Caractérisation mécanique

A partir des barres élaborées en sortie des fours et apres inoculation dans la poche, des
éprouvettes de traction normalisées ont été usinées selon les normes ASTM E8 (205 mm de
longueur, 28 mm de diamétre avec une rainure au milieu de 20 mm de diametre comme le
montre la figure 111.5) et des disques de mesure de la dureté (HB) ont été trongonnés.

IITI.4.1. Mesure de la résistance a la traction

Les essais de traction ont été effectués avec une machine d'essai Instron utilisant une moyenne
de trois éprouvettes pour chaque échantillon conformément a la norme ASTM E8/E8M.
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Figure I111.5. Eprouvette de traction (toutes les dimensions en mm)

III.4.2. Mesure de la dureté

Les essais de dureté répondent a un besoin important dans l'industrie méme s'ils sont
empiriques, c'est-a-dire basés sur des expériences et des observations, plutdt que sur une
théorie fondamentale. La dureté est définie comme la propriété d'un matériau qui lui permet
de résister a la déformation plastique, a la pénétration, a l'indentation et aux rayures. Ainsi, la
résistance a l'usure par frottement ou érosion (par la vapeur, I'nuile et I'eau) augmente
généralement avec la dureté. Dans ce travail, les essais de dureté Brinell et Rockwell ont été
réalisés conformément aux normes NF EN 10003-1 et NF EN 10109-1, respectivement (cf.
figure 111.6 (a) et (b)). Un testeur de dureté Brinell a été utilisé a une charge appliquée
constante de 750 kgf, avec une bille de 10 mm en acier trempé comme pénétrateur. En
parallele, un céne en diamant ayant un angle inclus de 120° a été utilisé pour le test de dureté
Rockwell HRC ; une précharge et une charge de 10 et 150 kgf ont été appliquées
consécutivement.

La dureté, étant une caractéristique principale pour les piéces travaillant a I’usure, a été suivie
tout au long du processus de démanganisation sur des éprouvettes coulées a partir du métal
fondu prélevé a différents moments au niveau des 2 fours utilisés en duplex.

Figure 111.6. Appareils de mesure de dureté : (a) Presse Brinell ; (b) Presse Rockwell
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III.5. Examens micrographique

Les propriétés mécaniques des fontes dépendent strictement de leurs microstructures [4].
Dans le cadre de ce travail de these, lI'analyse métallographique microscopique a été réalisée
sur des échantillons de fonte sortant du four a arc électrique, dans le but de mettre en évidence
ses différents constituants. A cet effet, 5 barres de 310 mm de longueur et de diamétres
différents (5 ; 10 ; 20 ; 30 et 40 mm) ont été préparées et coulées a 1350°C dans des noyaux
de sable durci au CO; servant de moule. A partir de ces barres, des disques de 5 cm de long
ont été découpés puis polis ; leurs surfaces ont subi un pré-polissage avec des papiers abrasifs
de granulométrie décroissante : 180-600-1000, puis un polissage de finition a la péate
diamantée, afin d'éliminer d'éventuelles micro-rayures et stries et d'obtenir une surface miroir,
plane, parfaitement lisse et réfléchissant. Ces surfaces polies ont ensuite été attaquées
chimiquement par un réactif composé de 5% HNOs3 et 95% C,HsOH, puis analysées par un
microscope metallographique. L'attaque chimique a été réalisée a température ambiante par
immersion dans le réactif, suivie d'un lavage a I'eau et d'un séchage a I'air comprimé. Cette
attaque révéle la structure de la fonte et ses éléments constitutifs. Le refroidissement des
échantillons n'étant pas homogeéne, c'est-a-dire dépendant de leurs épaisseurs, des images ont
été prises au centre et a I'extrémité des surfaces de chaque échantillon.

III.5.1. Examen au microscope optique

Une fois la microstructure révélée, 1’examen micrographique a été effectué en utilisant un
microscope NEOPHOT?2, représenté sur la figure 111.7 ci-apres. 11 s’agit d’un microscope
inversé a la lumiére réfléchie avec chambre photographique pouvant grossir jusqu'a deux
mille (2000) fois le sujet d’examiné.

Figure 111.7. Microscope Neophot 2
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Le microscope est constitué d’un objectif (systeéme de lentilles a courte distance focale) qui
donne de I’objet une premiére image réelle et agrandie, et d’un oculaire (systeme de lentilles a
distance focale plus grande) qui donne de I’image précédente, une image définitive agrandie
virtuelle ou réelle (oculaire de projection). L’échantillon est supporté par une plate-forme qui
se déplace dans trois (03) directions perpendiculaires ; le déplacement verticale sert a la mise
au point, les deux autres mouvements une exploration méthodique de 1’échantillon.

La qualité d’un microscope est couramment définie par son grossissement, rapport du
diametre apparent de I’image fournis par 1’instrument au diametre apparent de 1’objet vu a
I’ceil nu. Au cours de 1’observation photographique on utilise I’agrandissement de I’appareil
(rapport des dimensions linéaire de I’image et de I’objet). L’agrandissement s’obtient en
faisant le produit d’agrandissement de I’oculaire ; I’éclairage se fait par réflexion avec une
lampe a incandescence a filament gros et court, fonctionnant a basse tension (12 v). La
surface éclairée est brillante et 1’éclairage est dit & fond clair. C’est la méthode la plus
classique utilisée pour I’observation des métaux au microscope métallographique ; elle permet
de voir le grain d’un métal, pour connaitre la composition de 1’échantillon et 1es proportions
des composants. Dans cette méthode, 1’éclairage est perpendiculaire a la surface et les rayons
sont donc réfléchis perpendiculairement. Les grains lisses apparaissent alors au clair, alors
que les frontiéres (ou joints), qui sont des interruptions dans la surface lisse, apparaissent
foncés. Ils sont donc plus visibles et permettent d’apprécier la taille des grains. Par contre, les
parties sombres sont trop foncées pour révéler leurs détails.

ITI.6. Etude du comportement a l'usure du matériau élaboré -
Approche par Plan d'Expériences

III.6.1. Meéthodologie des plans d'expériences

Lors d’études expérimentales multiparamétriques, le nombre de variables peut étre élevé. Les
stratégies couramment employées pour mener a bien ces expérimentations sont souvent
informelles, et elles peuvent conduire @ un nombre de résultats difficile & exploiter, voire a
une optimisation erronée. Pour optimiser 1’organisation des expériences et exploiter
efficacement les résultats obtenus, le scientifique a tout ’intérét a recourir a la méthodologie
des plans d’expériences.

111.6.1.1. Généralités sur les plans d’expériences

La méthode des plans d’expériences n’est pas une technique nouvelle, elle date en fait du
début du siecle avec les travaux de Fisher de 1925. Les premiers utilisateurs de ces méthodes
furent des agronomes [7], mais maintenant elle est utilisée dans pratiquement toutes les
branches de la science. Les plans d'expériences font partie de la chimiométrie (méthodes
statistiques et mathématiques appliquées a la chimie) et ont pour objectif :
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1) de fournir le meilleur protocole expérimental, permettant une réduction importante du
nombre d’expériences requis et par conséquent une réduction bien recherchée aussi
bien des colts que du temps,

2) de surtout mener a bien le traitement des résultats expérimentaux obtenus en
aboutissant dans tous les cas a une modélisation empirique par des modeles
mathématiques préétablis, permettant ainsi une prédiction du phénomeéne expérimental
étudié, dans toutes les situations possibles et imaginables [7-8].

I111.6.1.1.1. Lexique utilisé dans le domaine des plans d’expériences

a) Le Facteur
On qualifie de facteur toute variable, obligatoirement contrdlable, susceptible d’influer sur la

réponse observée [9].

Un facteur est dit ‘significatif’ si sa variation modifie d’une fagon importante la réponse du
systéme, contrairement au facteur ‘non significatifs’ qui n’ont aucun ou peu d’effets sur la
réponse du systeme [7-9].

La valeur donnée a un facteur pour réaliser une expérience est appelée niveau, la borne
inférieure est le niveau bas, qu’on note (-1), et la borne supérieure est le niveau haut, qu’on
note (+1). L’ensemble de toutes les valeurs que peut prendre le facteur entre le niveau bas et
le niveau haut s’appelle ‘domaine de variation du facteur’ ou plus simplement ‘domaine
du facteur’ [10-11].

Domaine du facteur

.,l’l
/

/ , Facteur 1
— | -
/ 1 + 1\
niveau bas niveau haut

Figure 111.8. Schéma représentant le domaine d’étude

b) les Variables Centrées Réduites ‘VCR’
Lorsqu’on attribue la valeur (-1) au niveau bas d’un facteur et la valeur (+1) a son niveau
haut, on effectue deux modifications importantes :

1) déplacement de I’origine des mesures,
2) changement de I’unité de mesure.

Ces deux modifications entrainent 1’introduction de nouvelles variables dites ‘variables
centrées réduites’ ou ‘variables codées’. L’intérét de ces variables est de pouvoir présenter
les plans d’expériences de la méme maniére quels que soient les domaines d’étude retenus et
quels que soient les facteurs. De cette fagon, la théorie des plans d’expériences est une théorie
quasi-généralisée [7,11].
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c) La Réponse

La réponse du systéme est la grandeur, ou variable dépendante, que 1’on mesure pour
connaitre 1’effet des facteurs étudiés sur le systéme ; elle peut étre de type quantitatif (poids
d’une piece, concentration, taux de conversion, taux d’usure, etc.) ou qualitatif (impression de
chaud et froid, couleur, etc.) [9].

d) La Surface de réponse
A chaque point du domaine d’étude correspond une réponse. A I’ensemble de tous les points
du domaine d’étude correspond un ensemble de réponses qui se localise su une surface

appelée surface de réponse [11].

I11.6.1.1.2. Domaines d’utilisation

Les plans d'expériences sont utilisés dans pratiqguement tous les domaines industriels,
notamment en recherche-développement. On peut citer par exemple les industries :

= Agroalimentaire,

= Chimiques,

= Pétrochimiques,

= Pharmaceutiques,

= Meécaniques et automobiles,

= Métallurgiques,

= De transformation des plastiques,

I11.6.1.1.3. Avantages des plans d’expériences

La méthodologie des plans d’expériences offre a 1’expérimentateur des avantages trés
intéressants, & savoir :

v" Minimisation du nombre nécessaire d'expériences ce qui permet un gain en temps et
en codt financier,

Possibilité d'interprétation de résultats expérimentaux avec un effort minimal,
Possibilité d’étudier un trés grand nombre de facteurs,

Détection des éventuelles interactions entre les facteurs,

Modelisation tres aisée des résultats,

Simulation avec une grande précision.

CORRS

111.6.1.2. Modélisation mathématique

En I’absence de toute information sur la fonction qui lie la réponse aux facteurs, on se donne a
priori une loi d’évolution dont la formulation la plus générale est la suivante :

y = f(Xq, X2,X3, ..., Xp) (1.11)
Cette fonction est trop générale et elle est d’'usage d’en prendre un développement limité de
Taylor-Mac Laurin, ¢’est-a-dire une approximation. Si les dérivées peuvent étre considérées
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comme des constantes, le développement précédent prend la forme d’un polyndme de degrés
plus ou moins élevé :

y = a0 +), a; X; + ) a;: XX, + 2 aX;2 + - (111.12)
ou :

yest la grandeur a laquelle s’intéresse 1’expérimentateur ; c’est la réponse ou la
grandeur d’intérét,

Xi représente le facteur i,
Xr représente le facteurr ;
a0, ai, air et aii sont les coefficients du polynéme.
Ce modele est appelé le modele a priori ou le modéle postulé.

Les modeles établis sont les modeles de prévision valables dans le domaine d’étude, domaine
que I’on doit toujours préciser. Ce ne sont pas des modéles théoriques basés sur des lois
physico-chimiques ou mécaniques. Dans quelques cas, il est possible d’utiliser des lois
physiques théoriques connues [11].

Par ailleurs, 1’outil informatique est nécessaire a la réalisation rapide et précise d’une étude
menée a I’aide d’un plan d’expérience. Parmi les logiciels utilisés on peut citer : Statistica,
Statgraphics, Modde, JMP, etc.

by

111.6.1.3.les plans factoriels complets ‘PFC’ a deux niveaux 2k

Ces plans sont les plus simples a réaliser et en méme temps les plus complets. Ils consistent a
prendre pour chaque facteur deux valeurs significatives (ou niveaux) qui correspondent aux
limites du domaine de variations de celui-ci. La borne inférieure est le niveau bas (indiqué par
-1). La borne supérieure est le niveau haut (indiqué par +1).Toutes les combinaisons de
niveaux sont alors réalisées dans le protocole expérimental.

La dénomination 2% a la signification suivante : le chiffre 2 représente les deux niveaux haut
et bas des facteurs, et k indique le nombre de facteurs.

111.6.1.3.1. Construction des plans factoriels complets 2«

a)Matrice d’expérience

La matrice des essais a réaliser dans le cadre des plans factoriels complets se déduit des
critéeres permettant d'obtenir les coefficients avec le maximum de précision. Plus
généralement, la matrice d'expériences comporte k colonnes pour les facteurs principaux et 2k
lignes soit 2% essais. Elle se construit selon la régle suivante [7, 8, 11]:

o colonne du 1%facteur: alternance de -1 et +1
o colonne du 2¢mefacteur: alternance de -1 et +1 de 2 en 2
o colonne du 3¢ facteur: alternance de -1 et +1 de 4 en 4
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o colonne du 4¢™e facteur: alternance de -1 et +1 de 8en 8

Et ainsi de suite pour un nombre plus élevé de facteurs. En adoptant ces régles empiriques, la
matrice des effets est une matrice de Hadamard.

b) Modélisation dans le cadre des PFC

L’aboutissement des plans d’expériences est toujours une modélisation par une équation
mathématique exprimant la réponse Y en fonction des valeurs x des facteurs étudiés
[10,11,14]. Dans un plan factoriel complet a deux niveaux, le modele adopté a priori est :

y=ao+ X a; X;+ X1 a5 X X; + X e Xi XXy + o+ 21 ayi XX X (111.13)
Ou:
y : laréponse ;
X1 : VCR correspondant au facteur 1;
X2 . VCR correspondant au facteur 2;

a;et a;j: sont les coefficients du modéle, dits effets linéaires et effets d’interaction
respectivement.

111.6.1.4.Validation du modele adopté et détermination de ses coefficients

I11.6.1.4.1.Coefficient de détermination (R?, et R? ajusté)

Le Coefficient de determination R2 est un indicateur qui permet de juger la qualité d’une
régression linéaire. D’une valeur comprise entre O et 1, il mesure I’adéquation entre le modele
et les données observées.

Si R?=1, cela indique un ajustement parfait, par contre un R? qui vaut 0 indique 1’absence
de relation entre la variable dépendante et la variable explicative.

R2 — SCE _ 1 _SCR (11.14)
SCT SCT

ou:

> SCT est la somme des carrés totale, c’est-a-dire la somme des carrés des écarts
entre les mesures de la réponse et leur moyenne :
SCT = YL (y: = y)? (111.15)
» Cette somme peut étre décomposée en deux sommes, SCE, la somme des
carrés due a la régression ou variation expliquee par le modéle et SCR, la
somme des carrés des résidus ou variation inexpliquée par le modéle :

SCT = SCE + SCR (111.16)
Oou:
~ =\ 2
SCE = YL, (9 - 9) (11.17)
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SCR = YN (y; — 9))? (111.18)
Ou:
N : nombre des essais réalisés.

P : nombre des coefficients du modéle.

Par ailleurs, le coefficient de détermination ajusté ‘Réjustée’ tient compte du nombre de

variables. La qualité du mod¢le est d’autant meilleure que Rf”-ustée sera proche de 1.

SCR

RZ . =1_N% (111.19)

ajustée

111.6.1.4.2. Analyse statistique des coefficients (Test de Student)

Les différents paramétres du modéle peuvent étre analysés statistiquement. L’hypothése nulle
(Ho) est alors etudiée pour chacun des coefficients, selon laquelle ceux-ci sont nuls. Pour ce
faire, la statistique tons qui dépend de I’estimation de I’ “ecart type de ai, o(ai) est alors calculée

tops = - (111.20)

a(a;)

Pour réaliser ce test au risque a, il faut comparer la valeur de t de Student avec la valeur
tabulée d’un Student a (n — p) degrés de liberté, ou n est le nombre d’essais et p le nombre de
coefficients du modéle.

On utilise une table de Student a (n — p) degrés de liberté, au risque a et on rejette Ho lorsque
tobs> t crit.

Si I’hypothése Ho est acceptée, cela veut dire que 1’effet en question n’est pas, au risque de a,
significativement différent de « 0 » et donc que la variable qui lui est associée n’a pas
d’influence sur la réponse.

I11.6.1.4.3.Analyse statistique des coefficients (Test de Fisher)

L’objectif de I’analyse globale des résultats est de définir la qualité descriptive du modele au
moyen d’un tableau d’analyse de la variance (tableau ANOVA).

On calcule le ratio:

_ SCE/p-1
obs — SCR/n—p

(11.21)

En pratique, le modeéle utilisé contient un terme constant ao, correspondant a la moyenne des
réponses mesurées. Cette composante n’étant d’aucun intérét dans 1’analyse de la variance,
elle est supprimée et donc on prend (p-1) degré de liberté pour le modele de régression. Le
tableau de la variance suivant regroupe toutes ces informations :
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Tableau I11.5.Analyse de la variance (ANOVA) [11]

Source de Degré de o ) _
o ) Variation Carre moyen Fisher
variation liberté
n n
Régression P-1 Z(yl —9)? Z(yl -9)/p—1
i=1 i=1
n n n R =\, 1
Résiduelle | NP | > (i=5)" | D i-g/n-p | EmGZIIP S
i=1 i=1 i=1(yi - yl)z/n -p
n
Totale N-1 Z(yi —5)°
i=1

On note F (4, p - 1, n - p) la valeur tabulée au seuil o d’une loi de Fisher-Snedecor a (P — 1) et
(N-P) degrés de liberté.

On pose I'nypothese Ho, que I'ensemble des parameétres ont une valeur égale a « 0 » et on
compare la vrai semblance de cette hypothése a I'hypothése alternative Hi dans le cadre de
laguelle les parametres ont la valeur obtenue apres estimation. On retient naturellement
I'nypothése la plus vraisemblable sur la base d'un test statistique.

L’hypothése (Ho) est rejetée avec une probabilité a si : Fos>F (o, P -1, N-P).

111.6.2. Etude du comportement a I’usure du matériau élaboré

Le matériau élaboré dans ce travail a été testé a I’'usure dans le cadre d’un potentiel usage
comme outil de coupe pour le bois. Nous avons alors adopté une méthodologie de plans
d’expérience ou notre choix s’est porté sur un plan factoriel complet 2¥=3visant I’étude de
I’influence sur le taux d’usure (Réponse : Y — taux d’usure en %). de trois facteurs. a savoir :
la vitesse de rotation du tour X1 (N (tr/min)), la surface de contact X, (S (mm?)) et la charge
appliquée Xz (P (kgf)). Le domaine d’étude de ces trois facteurs est donné dans le tableau
I11.6, ci-dessous. En général, les machines les plus répondues dans les industries
manufacturiéres se composent d’organes travaillant dans des conditions voisines de celles
arrétées dans le tableau ci-dessous. Lors de ces essais, nous avons relevé 1’épaisseur perdue
par frottement et ce, a des intervalles de temps constants de 15 minutes.
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Tableau I11.6. Facteurs étudiés et leurs domaines d’études

Niveau bas Niveau haut

Facteurs Centre (0
(1) (+1) ©)
Xi: Vitesse de.rotatlon 110 450 280
(N tr/min)
Xz: Surface de contact 20 30 50
(S mm2)
Xz: Charge appliquée 10 20 15

(P kgf)

Dans le cadre des plans factoriel complets a trois facteurs, le modele polyndmial adopté a
priori est donné par I’équation suivante :

Y=ap+a;.X; +a,. X, +a3. X3+ a12.X1. X, + @13. X1 X3 + Qp3. X5 X3 + a13. X1 X5. X5 (111.22)

La matrice d’expériences dans le cadre de ce plan d’expérience adopté est donnée ci-apres
dans le tableau 111.7 ; il s’agit au fait de 8 expériences + 1 au centre du domaine d’étude.

Tableau 111.7. Expériences réalisées dans le cadre du plan factoriel complet 23

Expériences X1 X2 X3
Essai 1 -1 -1 -1
Essai 2 1 -1 -1
Essai 3 -1 1 -1
Essai 4 1 1 -1
Essai 5 0 0 0
Essai 6 -1 -1 1
Essai 7 1 -1 1
Essai 8 -1 1 1
Essai 9 1 1 1

Ces expériences ont éeté réalisées au niveau de I’atelier mécanique de la faculté des sciences
dans le dispositif expérimental suivant ; il s’agit d’un tour modele 1A616 TT3.
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Pigce Surface de Outil
contact

I-‘

Figure 111.9. Schéma du dispositif expérimental utilisé pour I’étude de I’usure
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INTRODUCTION

Ce chapitre traite les principaux résultats obtenus dans la cadre de ce travail de doctorat, a
savoir :

+ La caractérisation de la matiére premiére, i.e. la fonte de premiére fusion du haut
fourneau du complexe sidérurgique d’El-Hadjar. Cette caractérisation a été faite d’une
maniére trés méthodique de sorte a en faire une analyse statistique descriptive.

+ L’étude cinétique du processus de démanganisation du minerai d’El1-Ouenza selon le
mode Duplex retenu, dans une succession de deux fours industriels, de technologies
différentes.

# Le suivi en temps réel de ’évolution de la dureté (Brinell et Rockwell) et 1’ élaboration
de modéles mathématiques décrivant cette évolution.

+ L’étude micrographique de la fonte normalisée visée et élaborée dans le cadre de ce
travail.

# L’étude par la méthodologie des plans d’expériences de 1’usure d’outils élaborés a
partir de la fonte produite, sa modélisation en fonction de parametres opératoires
diment choisis ainsi que la simulation qui s’en est suivie.

IV.1_ANALYSE STATISTIQUE DESCRIPTIVES DE LA MATIERE
PREMIERE

Le tableau IV.1. suivant rassemble les données d’analyses des teneurs en manganése et en
silicium effectuées sur 30 échantillons de matiére premiere choisis au hasard parmi d’autres
fournis par le complexe sidérurgique d’El-Hadjar.

Tableau I'V.1. Composition massique en Manganese et en Silicium de la matiére premiere

Samples X1 (%Mn) X2 (%Si)

Sample#l 2.5 0.36
Sample#2 2.45 0.43
Sample#3 2.02 0.58
Sample#4 2.15 0.9
Sample#5 2.23 0.37
Sample#6 1.8 0.81
Sample#7 2.52 0.42
Sample#8 2.36 0.53
Sample#9 2.54 0.47
Sample#10 2.02 0.49
Sample#11 2.3 0.96
Sample#12 2.45 0.62
Sample#13 1.94 0.28
Sample#14 2.3 0.69
Sample#15 2.45 0.79
Sample#16 2.39 0.92
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Figure 1V.1. Histogramme montrant la distribution de la teneur en
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Figure 1V.2. Histogramme montrant la distribution de la teneur en silicium dans la matiére
premiére

Les résultats des analyses statistiques descriptives a un niveau de confiance de 95%,
effectuées avec le logiciel ‘Statistica — Version 9°, sont résumés dans le tableau V.2 suivant,
ou on peut constater que les concentrations varient dans les plages suivantes :

v Teneur en Mn : de 1.8 a 3.2% avec une déviation standard de 0.356 et un intervalle de
confiance de la moyenne tel que : Mn% = 2.457 + 0.133

v Teneur en Sl : de 0.28 a 1.05% avec une déviation standard de 0.237 et un intervalle
de confiance de la moyenne tel que : S1% = 0.682 + 0.088.

v Ces résultats montrent une teneur en manganese bien au-dessus du seuil maximal des
fontes de moulage (destinées aux fonderies) et de celle de la fonte grise lamellaire type
EN-GJL-150 visée dans ce travail (cf. tableau 111.1)..

v D’un autre coté, ces résultats montrent que le minerai local n’est pas seulement riche
en manganése mais aussi pauvre en silicium. De ce fait, une correction de la
composition est d’ores et déja imposée afin de répondre aux normes en vigueur pour la
fonte visée par le procedé de fusion en question (cf. tableau 111.1).

Tableau 1'V.2. Analyse statistique descriptivedes teneurs en Manganeése et en Silicium

Variable Minimum Maximum Moyenne Limiteinf.  Limite sup. Sl'czarrrgg:d Variance

X1 (%Mn) 1,80 3,20 2,4567 2,3238 2,5896 0,0650 0,1267
X2 (%Si) 0,28 1,05 0,6817 0,5932 0,7702 0,0433 0,0562
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IV.2.MISE EN PLACE D'UN NOUVEAU PROCEDE DE FUSION
EN MODE DUPLEX, VISANT LA DEMANGANISATION

IV.2.1 Suivi cinétique de la démanganisation

Le tableau V.3 suivant regroupe les valeurs de la teneur en Manganese lors du procédé de
fusion mis en place, pour les prélevements effectués a intervalles réguliers de temps dans les
deux fours utilisés en Duplex.

Tableau 1V.3. Evolution de la teneur en Mn lors du processus de fusion

Temps (min)  Owmn (%) [Mn] (g/kg)

0 2,45 24,5
30 2,25 22,5
-
= 45 2,1 21
5 60 2,05 20,5
= 75 17 17
o 90 1,61 16,1
105 1,57 15,7
120 15 15
135 1,45 14,5
0 1,45 14,5
. 40 1,35 13,5
=1 55 13 13
= 90 1,25 125
= 105 1,18 11,8
= 130 1,12 11,2
© 160 1,09 10,9
3 180 1,04 10,4
H 200 0,97 9,7
220 0,94 9,4

De ces résultats on peut voir que pendant les deux heures de traitement au niveau du four
rotatif, ou l'air chaud provenant des échangeurs avait été soufflé 6 fois régulierement par
période de 15 minutes, il n'a pas été possible d'abaisser le manganeése teneur inférieure a 1,45
%, ce qui correspond approximativement a un taux d'oxydation de 40,82 %.

Il faut cependant noter que le premier soufflage d'air a été effectué 45 minutes apres la fusion
compléte de l'alliage, et ce, apres avoir effectué un prélevement a partir duguel la composition
suivante du métal en fusion a été déterminée:

e Carbone: 3,42 %, ce qui correspond a une perte de 15,45 % ;
e Silicium : 0,75 %, indiquant une perte de 28,57 % ;
e Manganese : 2,1 %, cela indique un taux d'oxydation de 14,29 %.
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Aprés 135 minutes de traitement au four rotatif, une analyse élémentaire a été réalisée et a
donné les résultats suivants :

e Carbone : 3,2%, soit une perte de 20,89% ou environ 21 kg ;

e Silicium : 0,5 %, soit une perte de 52,38 % ou environ 14 kg ;

e Manganeése : 1,45 %, indiquant un taux d'oxydation de 40,82 %.

Le métal en fusion de cette composition est ensuite transféré dans le four a arc électrique ou le
courant est dabord coupé pendant 1 heure, afin de permettre une oxydation lente du
manganése, par l'oxygene apporté par Fe;Os. Aprés cela, le courant a été rétabli afin de
surchauffer la fonte en fusion et procéder a la correction des teneurs en carbone et en silicium
afin de respecter les normes en vigueur pour les fontes lamellaires GN-GJL-150 (cf. Tableau
I11.1). Nous avons ensuite ajouté 15 kg de carbone, 60 kg de FeSi75 et 10 kg de phosphore a
la fonte fondue.
Aprés 220 minutes de traitement au four a arc électrique, une analyse élémentaire a été
réalisée et a donné les résultats suivants :

e Carbone: 3,67 % ;

e Silicium:2,29 % ;

e Manganeése : 0,94 %, indiquant un taux d'oxydation de 61,63 %, a travers les 2 fours.

e Phosphore: 0,5 % ;

e Soufre: 0,013 %.
Le suivi cinétique de 1'oxydation du manganese a été réalisé en utilisant les modeles d’ordre
O, 1 et 2 afin d'estimer le taux d'élimination du manganese dans chacun des 2 fours utilisés en
duplex dans ce travail. La représentation graphique des équations (111.5), (111.7) et (111.9) en
fonction du temps permet d'obtenir la constante de vitesse apparente kapp comme le montre
les figures (1IV.3, IV.4 et IV.5).
La forme des droites des figures 1V.3 a IV.5 et les valeurs élevées des coefficients de
détermination (94.61% a 99.21%) montrent clairement que la démanganisation pourrait étre
représentée par les 3 modéles a la fois. Par conséquent, 1’estimation de 1’erreur quadratique
moyenne (RMSE) permet de conclure quant au modele et 1’ordre qui détermine le mieux la
démanganisation en mode duplex ; en effet, plus RMSE est faible meilleur sera I’ajustement.

25 W Four rotatif

v =-0,0866x+ 24,723 @ Four 3 arc électrique
R =0,9567
20 -

15 &

[Mn] (e/ke]

10 -
y=-0,0229x+ 14,393
R*=09921

0 50 100 150 200 250
Time (min)

Figure 1V.3.Etude cinétique de la démanganisation lors du processus de fusion duplex : [Mn]
en fonction du temps
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337 B Four rotatif

® Four 3 arc électrique

y=-0.0043x+3.2174
R*=0.9559

In ([Mn])

2,5 -

y =-0.002x+ 2.6805
R* =0.9907

0 50 100 150 200 250

Time (min)

Figure 1V.4.Etude cinétique de la démanganisation lors du processus de fusion duplex :
In[Mn] en fonction du temps

vy =0,0002x+0,0672
R* =0,9814

— 0,09 -
[T}
-
[T}
= 1
- 0,07
= T
=
0,05 ] B Four rotatif
y = 0,0002x + 0,0384
R? =0,9461 ® Four a arc électrique
0,03 . T . T
0 50 100 150 200 250
Time (min)

Figure 1V.5.Etude cinétique de la démanganisation lors du processus de fusion duplex : [Mn]
Len fonction du temps

Les parametres cinétiques pour les 3 modeles utilisés sont résumés dans le tableau 1V.4
suivant, ainsi que les coefficients de détermination (R?) et les valeurs RMSE ; ces derniéres
montrent que la cinétique d’ordre 1 fournit le meilleur modéle cinétique pour prédire les
données de démanganisation a travers les deux fours utilisés en cascade.
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Tableau 1V.4. Parametres cinétiques de I'oxydation du manganése dans le four rotatif et le
four a arc électrique

Ordre de la

s el 0 1 2 0 1 2
cinetique

Four rotatif Four a arc électrique

Coefficientde ) horcil 00045 000029 0,02299 0,0020" 0,0002%

vitesse: k
R? 95,67 95,34 94,61 99,21 99,07 98,14
RMSE 0,8145 0,7181 11,1267 0,1714 0,1619 0,5222

@ g/kg.min; ® min't; @ kg/g.min

Les données du tableau 1V.4 et des figures 1V.3 a I\V.5 montrent aussi que la démanganisation
a été bien plus rapide dans le four rotatif que dans le four a arc électrique. En effet, le
soufflage d'air est un procéde aussi brutal qu'efficace qui génére d'autres pertes par oxydation
parallelement au manganése : carbone et silicium.

IV.2.2 Caractérisation mécanique

IV.2.2.1. Suivi des duretés Brinell (HB) et Rockwell (HRC) - Modélisation

La dureté est définie comme la capacité d'un metal ou d'un alliage métallique a résister a la
déformation plastique, a un emplacement spécifique et localisé plutdt qu'a un emplacement
géneral. Elle est également définie comme la résistance du métal a l'indentation, aux rayures
ou a l'abrasion. La dureté est une caractéristique importante car le niveau de dureté d'un métal
est directement lié a sa capacité a résister a l'usure. Le tableau V.5 ci-dessous rassemble les
mesures de dureté Brinell et Rockwell lors du processus de fusion duplex en fonction de la
teneur en manganése dans la fonte fondue. Le tableau 1V.5 donne également les limites de
confiance de la moyenne pour chaque mesure au niveau de confiance de 95 %.

Les données du tableau 1.5 montrent que la dureté diminue avec la diminution de la teneur
en manganese (Mn%) comme prévu et indiquent que :

e La dureté Rockwell diminue de 32,15 a 19,67, soit 38,83%, lorsque la teneur en
manganese diminue de 2,5% a 0,94%

e La dureté Brinell diminue de 207,33 a 149,67, soit 27,81%, lorsque la teneur en
manganése diminue de 2,5% a 0,94%

En effet, le manganése est un élément carburigene, conduisant a la formation de carbures tels
que le carbure de manganése (MnsC) et le ferromanganese cémenté (Fe,Mn)sC, qui comme
tous les carbures, sont des composés a tendance extrémement dure, réfractaire et résistant a
l'usure, corrosion et chaleur.

De plus, a faible teneur (< 0,4 %) le manganése a essentiellement un réle de désulfuration et
de dénitration. Mais a des teneurs plus élevées, au-dela de 0,8 % le manganése tend a
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s'opposer a la graphitisation en augmentant la stabilité de la perlite, dont la dureté est
relativement élevée.

Tableau I1'V.5.Evolution des duretés (Brinell et Rockwell) en fonction de la réduction de la
teneur en manganese a travers les deux fours

Dureté Rockwell Dureté Brinell
Mn% HRC1 HRC2 HRC3 Moy.+CL HB1 HB2 HB3 Moy.=CL

= 225 31,5 33,45 31,5 32,15%#2,80 207 187 228 207.33+50.93
E 2,1 32 32,6 29 31,20+4,79 190 207 198 198.33+21.13
2 2,05 29 25 33,5 29,17+10,56 183 207 198  196.00+30.12

% 1,7 26 27 34 29,00+10,83 166,8 207 198 190.60%52.41

(.Io. 15 27 27 32,32 28,77+7,63 182,84 194 178 184.95+20.38
1,45 27,5 27,5 26,5 27,17+1,43 178 194 167,52 179.84+33.13

g 1,35 24 27,5 25 25,50+4,48 156,94 187 187 176.98+43.12

g 1,3 29 30,64 15 24,88+21,35 178 194 148,2 173.40%57.74
§ 1,25 21 25 27 24,33+7,59 187 170 154,92 170.64%39.87
W 1,18 21 25 26 24,00+6,57 161 170 155 162.00+18.75
2 1,12 28,8 18 21 22,60+13,85 155 170 156  160.33+20.83

,g 1,09 22 20 23 21,67+3,79 156 161 150 155.67+13.68
% 1,04 21 20 20 20,33+1,43 150 155 156 153.67+7.98

Llo. 0,97 22,5 17 16 18,5048,69 148 161 148 152.33+18.64
0,94 21 20 18 19,67+3,79 156 150 143 149.67%16.16

Les duretés Rockwell et Brinell sont représentées en fonction de la teneur en manganése dans
les figures 1V.6 et IV.7, respectivement. En fait, ces données représentent I'ensemble de
données d'étalonnage, qui a été utilisé pour estimer les paramétres des modéles empiriques
suivants (équation (1)) corrélant la dureté (Brinell ou Rockwell) a la teneur en manganese.

H =ay+ a; - In(Mn%) (IvV.1)
Ou H fait référence a la dureté Brinell ou Rockwell.

Les valeurs des parametres des modeles données par 1I’équation (1) ont été calculés au niveau
de confiance de 95 %, a l'aide du logiciel "Statistica" ; elles sont rassemblées dans le tableau
IV.6 suivant.

Table 1V.6.Paramétres du modele (Eqt. 1) correlant la durete a la teueur en Mn

. - . . Erreur valeur- Lim.conf. Lim. conf.
Réponse: H Coefficient Estimation
standard t Inf. Sup.
ao 20.72 0.43 48.06 19.79 21.65
RHC
a 14.57 1.04 13.91 12.32 16.82
ao 153.94 1.19 129.10 151.37 156.52
HB
a 64.71 2.88 22.46 58.49 70.9’
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Figure 1V.6.Evolution de la dureté Rockwell avec la baisse en teneur du Manganése (Mn%)
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Figure 1V.7. Evolution de la dureté Brinell avec la baisse en teneur du Manganése (Mn%)
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Il convient de noter que bien que les deux tests de dureté présentent des similitudes, il existe
plusieurs différences importantes : 1) le test de dureté Brinell utilise généralement une bille en
acier trempé de 10 mm, tandis que le test Rockwell utilise un cone de pointe en diamant
d’angle au sommet 120°, et 2) le test Rockwell mesure la profondeur de I'indentation, tandis
que le test Brinell mesure la largeur de l'indentation. Il existe des tables de conversion entre
ces 2 variables, mais il est important de noter que les échelles de conversion entre elles ne
sont pas les mémes et ne doivent pas étre confondues entre elles. Sur la figure 1V.8 suivante,
la dureté Brinell est tracée en fonction de la dureté Rockwell.

220

210
y=(66 1977)+(4,27189)"x

R=0.9618 .
. .

200 +

190 | -
ST .
180 '

BH

170 | >
160 | .
150 =

140 }

130

16 18 20 22 24 26 28 30 32 3
RHG
Figure 1V.8.Corrélation de la dureté Brinell a la dureté Rockwell

Une corrélation donnée par 1’équation (2) entre les duretés Brinell et Rockwell a été
développée et ses parameétres ont été estimés a un intervalle de confiance de 95 %, a l'aide du
logiciel Statistica.

BH = ao + a1 - HRC (IVZ)
Les valeurs des parameétres de cette équation sont rassemblées dans le tableau V.7 ci-dessous.

Table 1'V.7.Parameétre du modele (Eqt. 2) reliant la dureté Brinell & la dureté Rockwell

Coefficient Estimation  Erreurstandar Valeur-t Lim.conf.inf. Lim. conf. sup.
ao 66.20 6.04 10.96 53.15 79.25
a1 4.27 0.23 18.10 3.76 4.78
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IV.2.3.Caractérisation de la fonte élaborée

IV.2.3.1.Caractérisation chimique et mécanique de la fonte produite

Des échantillons de la fonte démanganisée ont été préparés aussi bien en sortie de fours
qu'apres inoculation dans la poche. Le tableau 1V.8 ci-aprés rassemble les données de leurs :

e composition chimique,
e résistance a la traction,
e dureté Brinell.

L'ensemble des résultats de ce tableau montre que la fonte issue du procédé de fusion retenu
dans ce travail est conforme aux normes en vigueur pour les fontes EN-GJL-150 listées dans
le tableau I11.1.

Tableau 1V.8. Caractérisation de la fonte grise ‘EN-GJL-150" produite

Echantillon Référence Elément / Teneur (%) Résistance a la Dureté
Carbone Silicium Manganése Phosphore Souffre  traction (MPa) Brinell HB
SFE-p16) 3.81 2.21 0.95 0.07 0.032 162 207
Sortie des SF-P2@ 3.77 2.08 0.97 0.067 0.021 143 198
fours SF-p36@) 3.74 2.24 0.94 0.057 0.015 147 198
Moy. 3.77 2.18 0.95 0.065 0.023 150.67 201
1p-p1) 3.74 2.52 0.95 0.057 0.013 151 182
_ Apres. 1P-p20) 3.63 2.53 0.95 0.054 0.016 150 187
inoculation
1P-p3t®) 3.84 2.52 0.94 0.062 0.013 150 182
en poche
Moy. 3.74 2.52 0.95 0.058 0.014 150.33 183.7

@ Sortie des fours—Numéro de I'échantillon; ) Aprés inoculation — Numéro de I'échantillon

IV.2.3.2. Etude de la microstructure de la fonte produite

Il est bien connu que les propriétés mécaniques des fontes dépendent strictement de leurs
microstructures. Dans le cadre de ce travail, I'effet du diametre de I'échantillon (qui induit un
refroidissement non homogeéne) sur la microstructure de la fonte produite a la sortie des fours
a été particulierement étudié.

Dans les figures V.9 (a-b), I’échantillon de 5 mm de diamétre, montre une structure perlitique
avec des traces de cémentite dues a la présence du manganese et au refroidissement rapide.
Sur la figure (b) sans attaque chimique, on peut constater que la répartition du graphite est
interdendritique sans orientation et dont la longueur des lamelles varie de 10 a 20 um. En fait,
les micrographies sans attaque chimique montrent d’une fagon claire la répartition du
graphite qui apparait en noir apres polissage sans attaque, parce qu’il est arraché
superficiellement et que la cavité résultante ne réfléchit plus la lumiére.
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Figure. IV.9. Echantillon de diamétre 5mm : (a) avec attaque chimique, (b) sans attaque
chimique

Sur les figures 1V.10 (a-b) prises au centre de I’échantillon de 10 mm de diamétre, on constate
une structure perlitique avec présence des traces de ferrite et cémentite inférieure a 1%.

Sur la figure (b), on remarque que les lamelles de graphite, présentes a environ 5% dans la
matrice, commencent a se précipiter ; cela peut s’expliquer par le refroidissement plus lent par
rapport aux extrémites du jet. A noter que la longueur des lamelles varie de 10 a40pm.

L’extrémité de 1’échantillon de I’échantillon de 10 mm de diamétre montre une méme matrice
que pour celle du centre, i.e. une structure perlitique avec présence de ferrite et cémentite avec
des teneurs inferieurs a 1% (cf. figure 1V.11(a)). Cependant, la répartition du graphite est
interdendritique, groupé en colonie circulaire a cause du refroidissement rapide au contact
des parois du moule (cf. figure 1V.11(b)).

Figure. 1V.10. Echantillon de diamétre 10mm : (a) avec attaque chimique, (b) sans attaque
chimique. Image prise au centre X500
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Figure. 1V.11. Echantillon de diamétre 10mm : (a) avec attaque chimique, (b) sans attaque
chimique. Image prise a I’extrémité x500

Dans les figures 1V.12 (a-b), la micrographie prise au centre de 1I’échantillon de 20 mm de
diametre montre une structure perlitique avec présence de 2% de ferrite dans la matrice.

En revanche, I’image sans attaque chimique (b) montre que le graphite est présent
réguliérement a hauteur de 10 a 15% dans la matrice sous forme de rosette de longueur 40 a
250um.

Figure. 1V.12. Echantillon de diamétre 20mm : (a) avec attaque chimique, (b) sans attaque
chimique. Image prise au centre X500
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La figure 1V.13(a) montre une micrographie de 1’échantillon de 20 mm de diametre, mais
prise a I’extrémité. Cette micrographie révéle une structure perlitique avec présence de 1a 2%
de ferrite et des traces de cémentite inférieure a 1%. Par contre, la figure 1V.13 (b), sans
attaque chimique, montre que la répartition du graphite est interdendritique non-orientée et
que la longueur des lamelles varie de 10 a 40um.

500 um

(b)

Figure. 1V.13. Echantillon de diameétre 20mm : (a) avec attaque chimique, (b) sans attaque
chimique. Image prise a I’extrémité x500

La figure IV.14 (a) représente une micrographie du centre de I’échantillon de 30 mm de
diametre attaqué chimiquement ; on y constate une structure perlitique avec présence de 3 a
5% de ferrite dans la matrice ainsi que des traces de cémentite. La micrographie de
I’échantillon sans attaque chimique met par contre en évidence une répartition réguliere des
lamelles de graphite en forme de rosette en quantité de 15% dans la matrice, avec une
longueur de lamelles variant de 40 a 250 pum.

Figure. 1V.14. Echantillon de diameétre 30mm : (a) avec attaque chimique, (b) sans attaque
chimique. Image prise au centre X500
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La micrographie prise a I’extrémité du méme échantillon (30 mm de diamétre) attaqué
chimiquement est donnée donne la figure 1V.15 (a) ; elle montre une structure perlitique avec
présence de 3 & 5% de ferrite. La micrographie de I’échantillon non-attaqué chimiquement
(Figure 1V ;15-b) montre par contre une répartition plus au moins réguliére du graphite en
forme de rosette en quantité de 10 a 15 % dans la matrice avec longueur des lamelles
variantde 25 a 250 pm.

Figure. 1V.15. Echantillon de diameétre 30mm : (a) avec attaque chimique, (b) sans attaque
chimique. Image prise a I’extrémité x500

Enfin, les figures IV.16 et IV.17 donnent les micrographies de 1’échantillon de 40 mm de
diamétre au centre et a 'extrémité, respectivement. On constate sur les micrographies sans
attaque chimique (Figure 1V.16-b et 1\VV.17-b) une structure perlitique avec présence de 5% de
ferrite dans la matrice et des traces de cémentite (< 1%).

Par contre, dans les micrographies avec attaque chimique on constate que :

e Pour celle prise au centre (figure 1VV.16-a), une répartition irréguliere du graphite en
grosses lamelles est nettement mise en évidence avec une longueur de ces lamelles de
40 a 250 pm.

e Pour celle prise a I’extrémité (figure I'V.17-a), une répartition réguliére du graphite en
quantité¢ de 10 a 15% en lamelles plus fine par rapport au cceur de I’échantillon. La
longueur de ces lamelles varie de 25 a 250 um, et ceci est d0 essentiellement au
refroidissement plus rapide.
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Figure 1V.16. Echantillon de diameétre 40mm : (a) avec attaque chimique, (b) sans attaque
chimique. Image prise au centre X500

Figure. 1V.17. Echantillon de diamétre 40mm : (a) avec attaque chimique, (b) sans attaque
chimique. Image prise a I’extrémité x500

Les figures IV.18 et 1V.19 ci-apres présentent les micrographies prises au centre et a
I’extrémité d’un échantillon de 32 mm de diamétre, coulé a une température de 1392 °C, et
ce, aprés inoculation par FeSi75 dans la poche.

On remarque de ces micrographies que la structure de cet échantillon et totalement perlitique
de I’extrémité au centre , avec une présence de 1a 5% de ferrite dans la matrice.

Par ailleurs, les figures sans attaque chimique (IV.18-b et 1V.19-b) mettent clairement en
évidence la répartition réguliere du graphite en rosette en quantité de 10a15% dans la matrice
de I’extérieur vers I’intérieur. La longueur de ces lamelles de graphite varie de 40 a120um, et
ce, du fait de 1’action de I’inoculant.
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500 pm
— (a)

Figure. 1V.18. Echantillon de diamétre 32mm : (a) avec attaque chimique, (b) sans attaque
chimique. Image prise au centre X500

gy O et

¥

Figure. 1V.19. Echantillon de diamétre 32mm : (a) avec attaque chimique, (b) sans attaque
chimique. Image prise a I’extrémité x500

En conclusion a I’analyse micrographique, on peut dire que les échantillons attaqués
chimiquement au NITAL sont caractérisées par une structure perlitique, et que :

e Pour les échantillons de diametres 5 et 10 mm, la répartition du graphite est
interdentritique avec des lamelles trés fines de 10 & 15um, a cause du refroidissement
rapide (au contact avec les parois du moule).
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e Pour les échantillons de diamétre 20, 30 et 40 la répartition du graphite en forme de
rosette est réguliére de I’extérieur vers I’intérieur, avec des lamelles de graphite, de
longueur 10 a 250 um pour le premier échantillon et 25 a 250 pum pour les deux
derniers.

Par conséquent, I’alliage élaboré posséde une microstructure caractérisée par une structure
perlitique avec la présence de 1 a 5% de ferrite dans la matrice et des traces de cémentite dues
au manganese, comme tous les éléments qui diminuent la température eutectique, se
rassemblent dans le métal qui reste liquide en dernier ; c'est-a-dire aux limites des cellules
eutectiques. Etant donné qu’il augmente la stabilité de FesC en s’y associant sous forme de
MnsC, sa ségrégation a pour effet de maintenir sur le pourtour des cellules un réseau a
structure perlitique. La largeur de ce réseau augmente avec la teneur en manganése. En outre,
le graphite forme dans chaque cellule une rosette alors que I’intérieur des cellules est encore
ferritique.

IV.3.ETUDE PAR PLAN D'EXPERIENCES DE L'USURE DES
OUTILS ELABORES

Le Tableau V.9 suivant regroupe les résultats des 9 expériences du tableau 111.7 représentant
la matrice d’expériences du Plan Factoriel Complet (PCF 23) mis en place pour étudier I’usure

d’échantillons élaborés a partir de la fonte produite, dans le cadre d’un potentiel usage comme
outil de coupe pour le bois.

Tableau 1V.9. Résultats des expériences réalisées dans le cadre du PCF 23

Expériences X1 Xz Xs Y

Essai 1 e R 0.5
Essai 2 1 -1 -1 0.05
Essai 3 11 -1 7.6
Essai 4 1 1 -1 7.5
Essai 5 0O 0 O 4.2
Essai 6 10101 0.6
Essai 7 1 -1 1 05
Essai 8 11 1 7.7
Essai 9 1 1 1 7.6

Y : Taux d’usure (%), X; : Vitesse de rotation (tr/min). X, : Surface de contact (mm?), X, : Charge appliquée (kgf).

Ces résultats ont constitué le jeu de calibration ayant servi a la régression linéaire aboutissant
au modele donné par 1’équation 13 (chapitre I1l). Les parametres de ce modéle ainsi que
I’analyse de variance (Analyse ANOVA) ont été effectués en utilisant le logiciel JMP.

Le tableau 1'V.10 suivant regroupe les valeurs des coefficients du modele élaboré, I’écart type
ainsi que la statistique de Student pour un risque de 5%.
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Tableau 1V.10. Estimation et test des coefficients du modéle (Eqt 13-Chap. I11)

Terme Estimation  Ecart-type  Prob.>[t]

2 4.0278 0.0520 0.0002
a -0.0937 0.0551 0.2313
2 3.5937 0.0551 0.0002*
2 0.0937 0.0551 0.2313
an 0.0437 0.0551 0.5108
aus 0.0437 0.0551 0.5108
a0 -0.0437 0.0551 0.5108

De ces valeurs on peut tirer les constatations suivantes :

v L’effet le plus important sur le taux d’usure est celui de la surface de contact ; il est
positif comme on pouvait s’attendre et vaut 38 fois I’effet de la vitesse de rotation

ainsi que I’effet de la charge appliquée.
v' L’effet de la charge appliqué est positif comme il était attendu alors que I’effet de la

vitesse de rotation est négatif, c'est-a-dire qu’une grande vitesse de rotation implique
une diminution du taux d’usure.

L’équation de prévision élaborée dans le cadre du PFC 23 suivi est donnée ci-dessous:
Y =4.028 — 0.094.X; + 3.594.X, + 0.094.X5 + 0.044.X,.X, + 0.044.X,. X5 — 0.044.X,.X; (IV.3)

La figure 1V.20 suivante représente les valeurs expérimentales des 9 essais en fonction des
valeurs calculées par le modele donné par I’équation (3).

.................................

Taux d'usure
(%) Observé

O =~ N W & 01 O N O©
]

Taux d'usure (%) Prévu
R2=99,95 Ecart-type Rés.=0.156

Figure 1V.20. Valeurs expérimentales vs. Valeurs calculées par le modéle équation (1V.3)
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Sur cette figure on peut constater 1’excellente concordance entre les valeurs expérimentales et
les valeurs calculées par le modéle élaboré, avec une valeur du coefficient de détermination
de 99.95%.

La figure 1V.21 ci-aprés représente le diagramme d’iso-réponse fixant un intervalle optimise
de la réponse i.e. le taux d’'usure entre O et 5 % en fonction des facteurs X1, Xz et Xs. Sur ce
diagramme les zones écartées du domaine d’étude (ou le taux d’usure dépasse 5%) sont
représentées en couleur rose. Par conséquent, la zone en blanc au milieu représente les
domaines des facteurs Xi et Xz pour lesquels est obtenue une réponse optimale inférieure a
5%. On notera donc que :

v' la vitesse de rotation peut en effet étre fixée a n’importe quelle valeur de son domaine
d’étude entre 110 et 450 tr/min ;

v'la charge appliquée peut aussi varier dans tout son domaine d’étude entre 10 et 20 kgf;

v la surface de contact par contre ne doit pas dépasser une valeur de 0.25 en variable
codée, c'est-a-dire 57.5 mm?2.

19 1
05= 0,5
rj{r a4 o a4 e
05+ -0,5+
1
15 T T T T g T T 1 1 v T T T Y T T
-1 -0,5 0 0,5 1 g | 0,5 0 0.5 1
i 3

Figure 1V.21. Diagramme d’iso-réponse : Taux d’usure vs. (X2,X1) et (X2,X3)

La figure 1V.22 suivante représente la surface de réponse calculée par le modele donné par
I’équation (3), en fonction des facteurs X; et Xsz. Sur cette figure, on peut constater 1’effet
positif de Xz et négatif de X; sur la reponse, i.e. que : I’augmentation de la valeur de la charge
implique un taux d’usure plus important d’un co6té, alors que ’augmentation de la vitesse de
rotation conduit & sa diminution.
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Taux d'usure (%)

Figure 1VV.22. Profil 3D de la surface de réponse vs. Xj et X3

Enfin, la figure (1V.23) suivante représente la fonction désirabilité en fonction des 3 facteurs

étudiés. Cette fonction a été optimisée sur le critere d’un taux d’usure minimal et par
conséquent :

v Une valeur proche de zéro de la fonction désirabilité veut dire que la situation n’est
pas désirée, autrement dit que le taux d’usure est grand, voire maximal ;

v" Une valeur proche de 1 signifie que la situation est désirée et que le taux d’usure est
minimal.

Sur cette figure on constate que la situation idéale est obtenue pour X1 = 450 tr/min, Xz = 20
mm? et X3= 10 kgf et ce pour une désirabilité de 0.97.

8_

—_

Lo w0b
xv&m_
g 5284
Fg;g i

- © H24

Désirabilité
0,967992

0 0,250,50,75

0,75

T
v
o

0,25

X1 X2 X3 Désirabilité

Figure 1V.23. Fonction désirabilité pour 1’optimisation du taux d’usure
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Conclusion genérale

Dans le cadre de notre travail de thése nous avons montré que la fonte brute locale algérienne
riche en manganese pouvait étre utilisée pour produire de la fonte grise lamellaire EN-GJL-
150, jusqu'a présent importée pour les besoins en fonderies. Pour cela, nous avons utilisé
comme matiére premiére de la fonte brute de premiére fusion qui nous a été fournie par le
complexe sidérurgique d’El-hadjar et nous avons entamé notre travail par la réalisation de
statistiques descriptives sur sa composition notamment en termes de manganése et de
silicium. Les résultats ont montré que la teneur en Mn variait de 1,8 a 3,2% avec une
moyenne telle que : Mn% = 2,457+0,133, tandis que la teneur en Si variait de 0,28 & 1,05%
avec une moyenne telle que : Si % = 0,682+0,088. Par la suite, nous avons étudié et mis en
ceuvre un procédé de fusion a échelle industrielle, permettant de réduire la teneur en Mn d’une
part, et de corriger la composition de I’alliage d’autre part, afin de respecter la norme en
vigueur pour la fonte en question. Le procédé de fusion mis en ceuvre a consisté a utiliser
deux fours de taille industrielle en mode duplex : un four rotatif et un four a arc électrique et
les expériences réalisées ont montré qu'il était possible de réduire la teneur en manganése
dans le métal chaud de 2,45 % a moins de 0,95 % a 1300°C. D’un autre coté, le suivi de
I'oxydation du manganese a montré qu'elle obéissait a une cinétique du premier ordre, avec les
valeurs suivantes des coefficients de vitesse : 0,0043 min dans le four rotatif et 0,0020 min!
dans le four a arc électrique.

D’un autre coté, le suivi de la dureté au cours du processus de fusion en fonction de la
diminution de la teneur en Mn a montré que la dureté Brinell diminuait de 207,33 a 149,67
(soit une diminution de 27,81 %) tandis que la dureté Rockwell diminuait de 32,15 a 19,67
(soit une diminution de 38,83 %), lorsque la teneur en Mn baissait de 2,45 % a 0,94 %.

Les examens métallographiques effectués sur des échantillons moulés, a partir du métal fondu
en sortie des fours ont indiqué que la fonte produite avait une microstructure perlitique avec
une faible fraction de ferrite (1 a 5 %) dans la matrice et des traces de cémentite.

Les essais d'usure effectués sur des outils -destinés éventuellement a 1’usinage du bois-
moulés a partir de la fonte produite, selon une approche par la méthodologie des plans
d’expériences ont montré que la surface de contact [S (mm?)] était le facteur le plus
significatif avec un effet valant 38 fois celui de la vitesse de rotation du tour [N (tr/min)] et 52
fois celui de la charge appliquée [p (kgf)]. Ces essais ont abouti & une modélisation du taux
d’usure en fonction des facteurs étudiés permettant ainsi un entretien preventif dans le cadre
de la fonction maintenance, et a une optimisation par la fonction désirabilité des conditions
opératoires, trouvées telles que : N = 450 tr/min ; S =20 mm?; P = 10 kgf, pour une valeur de
désirabilité de 0.968.

De ce fait on peut affirmer que la fonte issue du procédé de fusion mis en ceuvre dans ce
travail est conforme aux normes en vigueur pour les fontes EN-GJL-150, tandis que les pieces
produites a partir de cette fonte présentent une assez bonne tenue a ’usure.
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Perspectives

Au vu des résultats obtenus il sera intéressant :

- De poursuivre cette étude, par des essais avec la fonte d’affinage d’EL HADJAR en la
mélangeant d’une part, avec le retour de production et d’autres part, avec la ferraille
d’acier, ce qui permettra une diminution du temps d’oxygénation du Manganése et une
amélioration des caractéristiques mécaniques et technologiques du produit obtenu.

- D’avoir de la fonte d’affinage d’EL HADJAR ayant un taux de Manganése constant

- D’insérer un dispositif de démanganésation dans la section de fusion qui influera de
maniére positive sur la production.

- De remplacer le revétement basique du four a arc électrique par celui acide,
indispensable pour diminuer I’action nocive du laitier sur le revétement du four.

L’autre perspective du travail futur est d’étudier notamment la possibilité d’obtention de la
fonte G .S (a graphite sphéroidal) a base de la fonte d’affinage D’EL HADJAR, substituant
ainsi de nombreux matériaux métalliques dont notamment ’acier.

Nous souhaiterions que ces compléments techniques d’orientations soient pris en
considération par I’entreprise au méme titre que les résultats initiaux.
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Annexes

Al. NORME T6GL 15477/03

Structure des échantillons de différents diamétres

Diamétre Echantillons type | Echantillons type 11
(mm)
(Photos incluses dans la these) (Photos non incluses dans la
these)

5 GLM.I jusqu’a 5% GLG(2 -3)(10-25)um; GLM3(10 -15%) ; GLG(3-4)
GLA 4 fine inter dendritique ferrite <1% (10-40) um GLA.4 Régulier
structure perlitique inter dendritique, ferrite 5% ;

cémentite <1%. Structure
perlique

10 GLM.1 jusqu'a 5%, GLG (3-4)(10-40)um GLM.3 (10 -15) ; GLG (3-4)
GLAA4 grosse et fine inter dendritique (10 -40)um ; GLA.2 inter
ferrite 3% ; cémentite <1% ; structure dendritique fin, ferrite 3% -
perlitique 5% cémentite 1% ; structure

perlitique

20 GLM.3 jusqu'a (10% -15%)GLG(5-6) (40- GLM3. Jusqu’a (10-15%) ;
250)um GLAS3. Rosette élargie réguliere ; GLG(3-5) 510-40)um GLAZ.
ferrite 5%- 10%, cémentite <1% structure Rosette élargie irreguliére ;
perlitique ferrite (5%-10%) ;

cémentite<1%. Structure
perlitique

30 GLM4 15%, GLG (4-6) (40- 250)um GLA.1 [GLM3(10%-15%) ; GLG3 -6
régulier au bord ; GLM.15 GLG(4-6) (25- (10-250)pum inclusion de
250)um GLAL. Et3 régulier et rosette élargie ; |graphite irrégulier ; rosette
ferrite (2%-3%)au centre ; (5%) au bord ; élargie interdendritique GLA
cémentite 1% structure perlitique (1 — 3) ferrite (2% - 3%) au

centre ; (3% - 5%) au bord ;
cémentite <1% structure
perlitique

40 GLM.3 (10% -15%) ; GLG 4-6 (25- 250)um  [GLM3(10%-15%) ; GLG5-6

GLA ; graphite régulier au bord ; GLM4 15% ;
GLG (40-250)um ; GLA3 enrosette ;
inclusion de graphite au centre ferrite (3%-5%)
au centre ; 5% - 10%) au bord cémentite <1%
structure perlito-ferritique

graphite irrégulier GLA (2 —
3) avec inclusion de graphite ;
ferrite (5% - 10%) au bord,
53%- 5%) au centre ;
cémentite <1% structure
perlito- ferritique

GLM : graphite dans la matrice
GLG : longueur des lamelles de graphite dans la matrice
GLA : répartition du graphite dans la matrice
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A2. ESSAIS METALLOGRAPHIQUES

NO

Echantillon standardises, prélevés a partir de la charge élaboree

1/1

GLM3(10%-15%) : GLG par plage; GLG3 et GLG 6 ; GLG 4 fin; graphite en
rosette avec un peu d’inclusion de graphite dans la matrice ; graphite régulier au
bord. Ferrite ( 1% a 5%) trace de cémentite et d’eutectique phosphoreux. Structure
perlitique

2/2

GLM3(10%-15%) : GLG par plage; GLG3 et GLG 6 ; GLG 4 fin; graphite en
rosette avec un peu d’inclusion de graphite dans la matrice ; graphite plus régulier
au bord. Ferrite ( 1% a 5%) trace de cémentite et d’eutectique phosphoreux.
Structure perlitique

3/3

GLM3(10%-15%) ; GLG5et GLG 6 par plage de GLG3 ; GLAS3 graphite en rosette
élargie et GLA4 fin ;inter dendritique fin avec inclusion de graphite dans la matrice.
Ferrite ( 1% a 5%) trace de cémentite et d’eutectique phosphoreux. Structure
perlitique

4/4

GLM3(10%-15%) : GLG par plage; GLG3 et GLG 6 ; GLG 4 fin; graphite en
rosette avec un peu d’inclusion de graphite dans la matrice ; graphite régulier au
bord. Ferrite ( 1% a 5%) trace de cémentite et d’eutectique phosphoreux. Structure
perlitique

5/5

GLM3(10%-15%) ; GLG4 et GLG 6 ; GLG 3 ; graphite en rosette élargie avec
inclusion de graphite dans la matrice ; tendance réguliére du centre vers I’extérieur.
Ferrite ( 1% a 5%) trace de cémentite et d’eutectique phosphoreux. Structure
perlitique

6/6

GLM3(10%-15%) ; GLG4 et GLG 5 ; GLG 3 par plage. graphite en rosette élargie
avec quelques ’inclusions de graphite dans la matrice. Ferrite ( 1% a 5%) trace de
cémentite et d’eutectique phosphoreux. Structure perlitique
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A3. NORME NFA 32-101

Les fontes faisant I’objet de la norme frangaise NFA 32- 10& ont habituellement une
composition chimique comprise dans I’intervalle suivant :

e Carbonne: 2,8% - 4,0%
e Silicium: 1,0% -3,0%
e Manganeése : 0,3% -1,2%
e Soufre: <0,2%

e Phosphore : <2%

o Fer: reste

e Impureté :

Cu, Ni, Cr, Ti, Al etc.......

Les variation des principales caractéristique mécanique en fonction de I’épaisseur ou du
diametre pour quelques qualités des fontes grises non alliées faisant partie de la norme NFA
32-101 sont données dans le tableau suivant :

Qualité Diametre de Résistance a la Dureté Brinell (HB)
I’éprouvette (mm) traction (dan/mm?) (dan/ mm?)

Ft 15D 20 16+26 240+300

Ft20 D 20 21+30 200+270

Ft 25D 20 26+36 2204275

Ft 30D 20 31+38 240+280

A.4. TYPES DE GRAPHITE LAMELLAIRE DANS LES

FONTES GRISES

Type A Type B
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Production de la fonte de moulage EN-GJL-150 a partir d'un minerai de fer riche en
manganese et étude d'usure
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Abstract

The work of this doctoral thesis focuses on the study of a local pig iron rich in manganese as well as the possibility of its
use for the manufacture of cutting tools, with the objective of understanding and improving their wear resistance.

In a first step, we studied the production of cast iron standardized EN-GJL-150 by setting up a new melting process using,
or even combining, 2 types of industrial furnaces in duplex mode. We began our work with descriptive statistics on thirty
samples of raw material chosen at random in order to evaluate its average chemical composition. The results showed that
its manganese content was too high and that it varied from 1.8 to 3.2% with a confidence interval such as:
Mn%=2.457+0.133, while its silicon content was too low and varied from 0.28 to 1.05% with a confidence interval such
that: S1%=0.682+0.088. We therefore set up a ‘correction/demanganisation’ process which we performed and controlled on
the molten metal in a cascade of two furnaces on an industrial scale: a rotary furnace and an electric arc furnace. Our
experiments carried out indicated that it was possible to reduce the manganese content in the molten metal from 2.46% to
less than 0.95% at 1300°C. We also performed kinetic monitoring of manganese oxidation using the first-order model and
the values of rate coefficients were found to be 0.0043 and 0.0020 min* in the rotary kiln and the electric arc furnace,
respectively. Brinell and Rockwell hardnesses were also controlled during the melting process according to the decrease in
manganese content, on which they depend strongly; the results showed that the Brinell and Rockwell hardnesses decreased
by 38.83% and 27.81% respectively, when the manganese content decreased from 2.46% to 0.94%. Optical micrography
indicated that the cast iron coming out of the furnaces had a pearlitic microstructure with a low fraction of ferrite (1 to 5%)
in the matrix and traces of cementite and that it complied with the standards in force for cast irons EN-GJL-150.

Finally, in a second part, we carried out wear tests on samples molded from this cast iron by adopting the methodology of
experimental designs. We then studied the effects on wear of three factors, namely: the speed of rotation of the lathe, the
contact surface and the applied load. The results showed that contact area was the most significant factor with an effect 38
times that of rotational speed and 52 times that of applied load. The results obtained showed a fairly good wear resistance
of our samples.

Keywords: Cast iron EN-GJL-150; Demanganization; heredity, Kinetic; Micrography, Wear.
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