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Tout progrés signitficatif d'une giande technologie est d'ordinatce
N » - . . .
le point de départ de développements importants do la science Son-

damentale.

Cette constatation est particuliérement bien illust:ée par | 'exem-
ple de la technique du vide. C'est ainsi gue la découverte de
premiers moyens de le réaliser fit apparattre la dist e ion n
saire entre les vibrations qui, comme les ondes sonores. se propazgent
dans la matiére, et celles qui comme les ondes lumineuscs sont Ll -

pendantes d'un tel support,

Ensuite, la conquéte d'un niveau de vide de l'ordre du dixiéme de mid-
Fimétre de mercure fit apparaitre avec les aspects spectaculaires de

la décharge électrique dans les xaz, les potions fondamentaics d' 100
et d'ionisation., La réalisation d'un vide encore plus profond. voisin

du micrométre de mercure, contribua dircet ement a la découverte de

L'electron ainsi qu'a la mesure de sa chacge ot doe sa masse. L'étain

stivante devait permettre d'atteindre le millidme de el o Ve s 1 G
résiduel le et rendait _possible la construction of i¢ foncl ionnemer

des tubes é¢lectroniques. Enfin, L'averfement de i'uitravide venait

favoriser le rapprochemeni avee les condit ions du COSMOS, ocuvrant e
méme temps la voie jusqu'i 1a inaccés=ible a 1'étuds xperimeataie
de la physique des surfaces, discipline dont on attend des résaltat s

spectaculaires dans un proche avenir.

La technologic du vide s'ctend d'ant e part au domaine industriel, o
clle est devenue indispensable pour loes applications les plus diver
ses, depuis la fabrication des circuits inteégres dusqu'a son empioi

en fvophilisation.

Son develappement semble encore loin 4o son terme.
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L-1-HISTORIQUE =

-~ L'acte de naissance du vide des maions de TORICFIL] e
a 1044.

PASCAL le contresigna et le préciso «—n 1040

!

- 1054 apparition de la prémiére pompe 4 vide (G110 VON GUERIKE )
= Pendant plus d'un siécle on n'assista en réalité qu'au perfec-
tionnement de cette machine qui devint 1'outil de travail de

tout les laboratoires de physique.

- 15355, M GELISSLER construit sa 1 ere pompe a déplacement de mor-
cure ct atteingnant le dixiéme de torr.

- Pertectionnée par A TOPLER, la pompe a piston de mercure ost

partois encore utilisée par les chimistes. s

= Dix ans plus tard M SPRENGEL construit la premidére trompe i mer-
curce améliorant légérement le vide.

- 1300 on commengait a produire des lampes €lectriques a [ilament

incondescent et cenx en trés grande quantite, orice au Lempa anse

court pour l'obtention d'un "bon vige.
I

- 1905 W GAEDE créa la prémiére pompe 1 mercure rotat i R RN PRRTTTS e e

aujourd'hui mais L'idee de partager §'act ion de pompage gt g

deux (2) pompes en serie,la scconde ne fonctionnani gue sois ta proee

sion deéja abaissée fournie par la premidére appeléc pompe preli-

minaire.

- A partir de 1910 et griace a GAEDE apparait un modéle de pompe pie -
liminaire rotative a palettes, si éfficace, si robuste et si com-
mode que 1'on n'en connait aujourd'hui plus d'autre.

- 1913 GAEDE toujours, réussit grice a sa pompe moléculaire mécani-

-

que l'obtention d'un vide poussé de 1'ordre de iu 2

- Le frangais F. HOIWFCK la rendra pratique a4 1'échelle industrielle
surtout dans 'industrie naissanto de Piéelectroni que
Da faible vitesse de pompage froinesa =on deve loppement

= GAIDE exploite alors une ant e 1dd.c
Ce n'est plus avee une paroi :im‘iwl ; :;n':'f Ltente dlent ryiiner les
molécules mais par diftosion dane un nuase mobile de ral Aol es

ctrangeres ot condensabloes.

.2



- T11 fallait attendre [ LANGMUIR qui 1'exploita et la perfectionna
s : .
pour en faire la pompe a nappe de vapeur condensa ble universclle-

ment répendue aujourd'hui.
N , o - AL = o s P
- Le dgmaine de 1'ultravide (10 - 10 torr) est reéalisé lui non

pas a l'aide de pompes mais a l'aide d'absorbeurs.qui captent et

fixent les molécules libres frappant leurs surfaces.



I-2-LE VIDE ET L'INDUSTRIE METALLURGIQUE.

I-2-1- INTRODUCTION ¢

- Le traitement thermigue desout Ul lages ¢ tomy s -0t v 1 de 5 connu

L1k

lln'dt"‘\’i‘l()[)[)rl‘mf‘llll tres dmportant au cours de la deraicre décen-

nie.

Le développement est principalement. dd a la progression des pep-
formances des fours sous vide." Notamment au niveau des vitesses
de refroidissement.

Mais on peut également penser gue le souci d'économie d'éneroi:
et d'avtomatisation a conduit lr,';-_s utilisateurs a investir dans

cette technologie.

[-2-2- RAISONS DU DEVELOPPEMENT DU TRAITEMENT  PHESMIGUE. SOU= D]

- Le tableau suivant donne une idée sur le nombre de fours sou-

vide en service dans les pavs industrialiscs

(ANNELE 33)

NOMBRE DI PRIX DU Kw |
PAY> FOURS =0U= g
VIDLE (APPRONIMATIF )
USA 3000 0,20
JAPON 200 1,00
FRANCE 250 ' 0,35
ALLEMAGNE 200 0,45
'

- La demande au cours de ces dernidres années a fort cment progre sse

malgré le coit elevé de l'investisscement ., Cependant le prix d'un

.

- Four sous vide a tendance 4 diminuct.



1)

a)

Les raisons peuvent étre classés en trois (3) grandes catégorics

1)- Ordre métallurgique et mécaniague
2)- Ordre économique
31- Ordre écologique

v

RAISONS D'ORDRE METALLURGIQUE :

Avantages propres o la technigue dy vide

Le premier avantage réside dans 1'état de suvtace partoit apres
traitement .. Les pidces ressortent l)l"'ill.‘.‘lll(l"‘i sans auvcune trace
d'oxydation. Pas de nettoyage ni de lavage pour ¢limincr les traces
de sels de trempe ou autres pollutions.

Le second influe sur les caractéristiques mécaniques ou magnct Lgues
des matériaux traités. le chauffage sous vide a des pressions inteé-
ricures a 10_;1 torr entraine un affinage du métald par dégazage
(élimination de tous les composdés gazeux). .

Dans le domaine de matériaux sujets au veillissement chimique di

a la précipitation de composés de fer, de carbone. d'oxygene ot
d'azote présents dans la matiére de base,un recuit sous vide appot
te la solution.,

Dans la pratique, le dagazage entraine une améliorat ion dos orac
teristiques mécaniques comme une meilleure rdsist an b ol

et une plus grande résilience.

Avantage propres au mal érael

De plus, ce matériel trcs perfectionné garantit un max mum de qQiré -

lités au traitement, car

Les piéces introduites froides ressortent également froides. Les

risques de détérioration pendant les manocuvres sont éliminées.,
La programmation compléte : températsre, vide, vitesse de monlé

en température, temps de chauffage, refroidissement... enleve tous

risques d'erreur et permet un traitemn reproduactible.

La forme et la matiére du "moufle" ainsi que e systeme de régula-

tion, garantis une grande précision dans le traitoement .



2)

~

La possibilité de positionner les piéces, de programmer ia vitesse
de chauffe, de contréler le retroidisscment nous place dans les

conditions optimales pour réduire le risque de détormation.

RATSONS D'ORDRE ECONOMIQUE

Dans une unité de traitement thervmique o Pa¢on n'utilisant qgue la

technique du vide, on constzte que l'énergie électrique ne représente
que 4,51 7 du prix de revient dn traitement. De plus les guanticés de
gaz employées sont extrémement faibles. Par ailleurs, un four =ous
vide ne consomme de 1'énergie qu'en fonctionnant. Les: autres el pe -
ment s nécéssitent un maintien de tempéraiure ¥ compris les Week-ind
et la nuit. Ce qui entraine des consommat ions électriques extrémoent
(-"lt"\'(_"(‘ﬁ. .

Si 1'on compare les colits énérgétiques du traitement sous vide au
bain de sels, on remarque un gain de prét ode 500 7,

On peut citer également comme raison (l/'unlt'v economique, | automat i-
sation compléte de ces fours qui garantit la qualité du traitement

mais permet aussi le fonctionnement de ces équipements de nnit sans

personnel, :

RAISONS D' ORDRE ECOLOGIQUI

Le procedé ne¢ nécéssite aucune installation de traitement des et1 fue

ou des tumées et, contribue 4 améliorer considéerablement les condit ions

de travail. bt ce, d'autant plus que la température environnante cor-
respondant sensiblement a4 la température ambiante de |'atelier du rait
de la conception des fours (a4 caroi freide ), et que le niveau de

bruit est relativement faible (inféricur a S0 dB) .

~
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[-3- EXEMPLES PRATIQUES DANS L'INDUSTRIE
1
[-3-1-QUELQUIS TYPES DE FOURS sOU~ VIDE

- Les fours se

classent en trois types

principaux:

Les fours a carcasse étanche et ’p.‘u'ui froide, hovizootaax
atteignant 2000%¢, dans lesquels les élements chautiants
sont placés sous videg le refroidissement s'eficectuc pa

unce ventilation interne aprés introduction d'un gaz inord
Des fours verticaux sont utilisés pour le recuit de teutd
lards d'acier inoxydable en bande, ainst que des tours a

cloches. . i

Des fours a sections étanches au vide ot an gas, poimeu-

tent la trempe automatique sous gaz ou dans 'huile. dbac

a oulils.,

V1Di

e nt

Lalicti

troide

2 1ers



2) FOUR A' PARO] CHAUD

P . mouif ] e

cerans thermi quues

=l '

- Y ovida

<

Les fours 4 paroi chaude, 4 moufle tntérieure etancho,
scimblables aux Fours classiques de traitement sous a(-
mosphére.

Le chauffage élect rique, au gaz ou ay fuel est Limité
par la résistance mecanique du mont! o qui tend 4 oe

Zdétormer sous l'action de la pression atmospherique,



5
5]

)

FOUR A PAROIL DOUBIL |

catcasse ctanche

(paroi froidc)

—— mout ¢

_

vidce

—_— vidoe

Les fours a double paroi, verticaux ou i ¢lueheos. dan-
lesquels la charge sous vide est placée duus un moutr !
(paroi chaude),

Le chauffage du moufle est assuré par des éldment s
electriques disposés dans une seconde enceinte sous
vide a carcasse extéricure étanche (paroi froide).

Le mout'le ayant ses deux cétés sous vide n'est pas socu-
mis a un effort d'écrasement ce gui: permet d'atteindre
des températures de |'ordre de 1500°C sous un vide

pousse.,
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2- QUELQUES EXEMPLES DE TRAITEMENTS THERMIQUES SOUS VIDE

- kn construction aéronautique et spatiale ainsi que dans
l'industrie nucléaire. sont apparus des traitements =ciis
.

vide partiel (1 a 10 torr) ou vide pousse pour

- Le recuit oun le chauttage avant tratement de mdtans réact ifs
ou tacilement oxydables (tantale, zircoonium, molybide ne,
tungstene. acicr inosvdable, 2

- Le dégazage de certains métaux et leurs alliages (zirconium.

titane)

- Le brasage de 1'acier inoxydable (nids d'abeille) du titanc

du bervllium.
- Le tfrittage des métaux réactifs aux atmosphéres courantes.
- A remarquer qu'on procede mime a des coulees sous vide peour

le dégazage ( H;0:N) des brut de coulée atin d'ameliorer

LS proprietdés mécaniqgues.,

CEMENTATLION SOUS VIDE DI~ PIECES D'ENGREMAGE

La décision de cementer sous vide a été basnde essentiellement sur
la qualité, il a été estimé |¢ besocin du meilleur traitement ther -
Iﬁique disponible pour des engrenages soumis a de trés fortes con-
traintes. La couche cementée sous vide ne contient aucun produit

d'oxydation intergranulaire et il v 2 roujours une variation uni-

€ 1a surface vers l'inteéerieur.

o

forme de la teneur en carbone

"La tencuor en carbone est également {10¢s regianle en surface.

Avee cette méthode de cementation, la diffusion du carbene tond o
étre transgranulaire en surface plutot qubinter o aaa!oee

dans le cas d'une cementat ion par un gaz ondotb b

—

b1



La cementation sous vide est faite sous un domaine de pression
de 0,1 a 10mm de Hg. A cette pression on utilise des netitec
bouffées brusques de gaz propane opération réalisabie grice

‘\

un pulsateur qui injecte le gaz,

Ce pulsateur provoque non sculement |l'entrée du gaz mails projelie
avec unc énergie cinétique Consid\?r'vetblc\ qui lui tait péndtrer dans
toute la charge.

Aprés (-imquv cycle de cementation, le gaz est retiré par POmpage
pour le¢ cycle de diffusion, la durée des cycles de diffusion Pt
une charge donnée augmentant prog,; cssivement .

=

Le nombre de cycles de cementation et de dirrusion est dotermine

+«par la protondeur désirée de la couche durcie, Le gl ast Jdit ta
teneur: en carbone est effectué par 1'intermédiaire des ¢ oron i

cveles de diffusion.

Toutes les tonctions du Vour =sont copmandcos i o

programmable.,
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I1.1. GENFRALITES :

Les fontes a graphite spheroidal 2 haute césistan o s'obf tennent pag
addition de certains métanx <lealifs ou aleaiino-terreny 4 la pontce
liquide.

¥
Q

A cet effet on emploie le plus souvent le magnesioum (0,03 4 0,07 7).
Pour ce quei est d'autres ¢lements, ces fontes ne so distinguent Has
de la tonte grise.

Pendant la cristallisation le magnesium confére au graphitce non pas
une torme lamellaire mais spnérique. Le graphite r,phf':r'oidal dont 1a
surtface dans un volume donné est minimaic. affaiblit bien moins gue
le graphite lamellaire La matrice métallique, le graphite =phéroidal
n'est pas concentrateur de contrainte actif. Les propridrés mécaniguos

des fontes a graphite sphéroidal sont plus élevées que cellos o u

“H{onte llhllt‘l‘l(‘ et ne le cedent en rien a l'acier doe 1tondos
bone. tout c¢n conservant bes avantages gue prc-e: o e

coulabilitd et usinabilitdé, aptitude & amort v i, ; eedyie

tenue a | 'usure clo. ..

La fonte & haute résistance est trés ulilisde dans les Do fes s
triclles los plus diverses,

Ainsi la construction automobile et de diesels I'utilise pour la ta
brication des vilbrequins, culasses. o mécavique ltourde ol le <o,
exccuter de nombreuses pidces de laminoiss et de presses (Chabotoe,
traverses des presses, cylindres de laminoirs par excemplel, dans leoes
industrics chimiques et pétrolidéres, pour les pompes et les valves

7 . . - o g~
travaillant dans les milieux corrosifs.

Les fontes a haute résistance s'emploient aussi pour ia fabricat.on
des éléments machines outils, des pressces et des Forges qui travaillon
dans les paliers et autres censcmbles sollicitdés au frottemert s dao

des conditions de pressions accrucs ot S1dvés  Ciusgu a0 Rod o oan ).



LE.2. FACTEURS EXERCANT UNE INFIUSNCE SUR LES PROPRIETES

IT.2.1. MICROSTRUCTURLE .

Dans les fontes a graphite sphéroidal. le graphite-se présentc sous
forme compacte voisine de la sphiére,

Pour une composition chimigque covranice ¢t on tlabscence d'éloment -
d'alliage, la structure obtenue a i'état brut de coulée oot consti-
tuée de ferrite et de perlite,

Si la piéce n'est pas d'épaisseur uniforme. les sections les plus ‘
épaisses, qui se refroidissent plus lentement , contiennent I)Ill“\- de
ferrite que les sections plus minces qui sont a4 prédominance perli-
tique. Ces nuances f'(‘l‘t'it(')—p(‘l'liliqllf'"-i‘ les plus e'*(:unnmiqur.ﬁ-,.-.nnl
fréequement utilisées a lI'état brot de couléc. La ferrite constiiuant
doux., se présente sous forme d'avrcoles entourant les sphéres di
graphite. le reste de la matrice étant constitué de perlite lamellai
dont les caractéristiques mécaniques dépendent avant tout de la i
s o de ses lamel les,

Ces structures ferrito perlitiques peuvent ensuite Stre moditices

pour que l'on puisse obtenir soit une nuance ferrvitique o doct i
élévée par recuit de ferritisation, soit une nuance per i i
resistance meécanique ‘élévée par traitement de normalisation,

Lr.2.2, COMPOSITION CHIMIOQUE

3 -

La composition chimique d'une fonte & graphite sphéroidal et la
vitesse de refroidissement de la piéce exercent une influence directo
sur la nature de la matrice métallique, donc sur les caractér. stiques
mécaniques.

Les nuances les plus douces sont réalisées d'ordinaire avece des
tencurs en silicium relativement ¢lévees, des matiéres premicéoes
pures qui ne conticnnent que trés peu d'éléments résiducls (O . .
cte.. . ) et du manganesc, eélément stabilisant la periite atin de pro
mouvoir unce structurce fervitique brut de couidce ou diabrdoce To ove o

de recuit,



La figure (1) situe le domaince de variat ion des teneurs en carbone
et en silicium les plus courant ¢s. On constate qu'un siliciam bas
favorise la formation de fontoe blanche maie. oeont oo e g
teneur trop élévée en cot élément avgmente [a toempe ., oy de tran
sition.
Une augmentation de la teneur en silicium a tendance & dimiaucr la
dureté de la fonte et 4 accrcitre sa ductilito par formation préts-
renticlle de ferrite.
Cependant , dans une fonte entiérement ferritique, 1'augmentation du
silicium durcit la ferrite-et_accroit sensiblement la résistance

w I
mécanique,
Ln ce qui concerne e carbone, on constate sur cette méme tigure go'unc
teneur trop hasse accentue les phénomecnes de retassure par un reteant
excessit lors de la solidication, alors qu'uin caces de carbone peut
entrainer I'apparition du phénomene de flottation dans les pidesns

parois ¢paisscs.

La phosphore de part sa propriete d'élement Fragilisapt . Coiod

qu'a 0,08 % dans la Fonle.

35

P i et

haute temperoture de transiticn de g
resilience

flottacion du graphite

no
[&,

teneur en stlicum ( %)

T
" 20| retruit excessif
|
tendunce @ la formation de lo ronte
15 olanche . .
3N 35 36 3% §)a) i
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I1.3. VARIATION DES PROPRIETES AVEC LA TEMPERATURE

Propriétés aux températurcs élévées,

Les fontes 4 graphite spheroidal sont largement utilisées pour des ap
plications a haute température. Leur teneonc clovee en siliciam amelio-
re leur résistance a l'oxydation., Le choix d'une nuance de toatoe des-
tinée a4 étre exposée a de hautes températures néccéssite une connaissance
du comportement du matérian & chand (transformations st ructuralos ot
évolution des caractéristiques mécaniques).

‘Transformations structurales. - le séjour prolongé & unce températurc
supériecure a4 400° ¢ entraine un gontlement qui résulte de plusicurs
transtormations. A

- Graphitisation ou précipitation du graphite : elle provient de la de
composition progressive de la cementite (libre ou perlitiquel. Deja scen-
sibles vers 550° ¢ en fer et en carbone qui diffuse dans la matrice ot

se dépose sur les sphéroides de graphite existants.

Ce phénoméne est déja plus rapide aux températures supéricuces o 0500
et il peut ne demander qu'un temps trés court a 700%¢, la vitesse de
décomposition des carbures dépend de la composition chimicose . o0 on par

ticulicr de la teneur en silicium,

I1.4. TRATTEMENTS THERMIQUES

Les fontes a graphite sphéroidal sont constituces d'une matirice mitall

que contenant da graphite sous torme de sphércds, cette matrice metal i
7 -

que, analoeuc a4 celle d'un acier, peut-étre modifiée par traitement

thermique.

Bien que les différentes nuances soient avantagement obtenues a 1'état

brut de couldée, c¢'est a dire sans traitements thermiques, ceux-¢i sonl

utiles ou néciéssaires dans certains cas ¢ ‘

- Elimination des contraintes internes pour unc meilleure stabil ite

dimensionnel le,

- Réglage plus précis de la structure;

- Amélioration de la résistance mécanigue ot de la résistance a |l 'ansur

par- trempe a l'air, par trempe a4 1'huile ot reveno, par trempe isotherme

Enfin, par difrusion d'élemciats chimigques dans la couche superitcred b

on peut augmenter la résistance a 'usure, a la corrosion ot a da tall

gue des tontes a graphite sphercidal.,

I =



[1.5. RECUIT DE FERRITISATION

Afin d'ghtenipr une matrice centiérement ferrit ique, il est plus d'aus-
teliser le métal et de le refroidir asscz lentement pour qu'en fran-
chissant 'intervalle de transtformat ion A '\1" il se torme de o

4

ferrite, le refroidissement dans ce domaine devra 6tre intéricur o

unc limite dépendant surtout de la microstructure du graphite ot de

la teneur en silicium. Ainsi pour un graphite grossicr et un ~ilicium
voisin de 1,5 %, cette vitesse sera de )'ordre de 2 A _] TR
ment . Si la teneur en silicium est de 2,7 % ¢t Lo sraphite 08
un refroidissement de plusicurs dizaine= oun coentaines doe ol g

heure pourra permettre un ferritisation quas<i totalce

Le traitement de ferritisation usncel ost le suivant

A TCS
Puo

{#uo e )

....'on_é[ Y o s s o [fl:__z! - _,’ & /S 7 o ]L i e
c56 palier de Fferpritigation
4G¢ 3
200 4

N,
4 z 3 5 & + 3 9 A 14 12 3 = { '\ !ﬂ )

Explication du phénomene
La cementite de la perlite est malldéable ot se décompose trés Puac o

ment en ferrite ot graphite sclon la réaction

PERLITE + GRAPHITE e e o FERRTITE « GRAPHITI

~
h]

(K Fe C) (sphc¢roides ronds) (A
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III.1. FONTE GS (38 - 15)

La fonte GS (3% - 15) utilisee a été ¢laborée a SNVI de ROUIBA, coulce
en barreaux a des fins éxpérimentanx.

Sa~composition chimique est la suivante

$i o+ (2,4 = 2,8.)1%
Mn : ( 0,2 - 0,5 )%

Mg resi : ( 0,04 - 0,00 )%

Sn 0,08 %
Cr : 0,05 7
Pb : 0,002 ¥%
Ti : 0,04 7
Bi : 0,02 7%

( Ainsi que d'autres pourcentages trés faibles d'autres élémens )

La lettre C indique le type de fonte, qui a pour caractéristiques

meécaniques essenticlles

; 2 !
5 @ = 380 N /mm~ : la contrainte moyenne admissible de rupture &

la traction

- A = 15 % : 1'allongement en %

- La dureté HB est comprise entre 137 - 170 :

La structure de notre fonte est ferrito-perlitique brut e pide .
Elle est dite " BULL EYE" car jie graphique est entooare o to

© gui est elle méme entourée de perlite.

111.2. DESCRIPTION ET FONCULONNEMENT DU 1 GUR S0Us Vibi

La mise en marche du four s¢ déroule de 1o maniérce suivantc
1)- Mise en place de 1'échantillon @ L'échantillon ¢st place dans un
support preévu a cet effet (porte échantillon ¢n molvbdene) suspendu

au haut du four grace a des anncaux

- Ix <



Un thermocouple suspendu permet de donner la t empérature a un endrott
Tdenné.
L'ensemble est remis en place. On s assuice que ae rebinet casse vide

est fermeé.

2)- On met 1'ensemble sous tension grace au sect i:).mu-u;- k)

3)- Mise en marche du groupe de pompage : (voir schéma)

3.1, On met le levier (3) en position PRIM et on allume ! POmpe pied
maire (14)

.?.l‘..l.orsqut:"- .I ‘aiguille du vide (4) a nettement devier de =a position
i‘nitiulu- ( 10"? mbars). On met Ja vanne (3) en position DIFF et
on allume la chauffrette de la pompe secondaire (13).
Aprés 15 mn de chauffage, on ouvre la vanne baffle (v) : la pompe

a diffusion est en action.

NB : Il tfaut s'assurer que 1'eau de refroidissement circule avant

de commencer | 'opération 3.2

4)- Misc en route du programme de tCraitcement par (7)., mise en marche

four (16)

Le programme est préalablement étudié par l'utilisateur, en prenant on
compte la courbe de chauffage et de refroidissement afin de ne Pas

"disjoncter" le four,

A noter que les paramétres de régulation =sont proe ool i oo OGN e
= | |

peut les modifier de n'importe quelle manidre.
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(1)

(%)

(9)

(10)
(11)
(12)
(1r3)
(14)

(15)

Enceintedu four

Scctionneur de tension

Robinet casc vide

Coffret mesure du vide

Robinct casse vide

Mise ¢n marche

Dispositif de régulation

Dispositit de programmation

Vanne baftfle

Levier de séparation four-pot de trempe
Libération de 1'echantillon

Pot de trempe

Chauftrette de la [.)(':lmp(- secondaire
Mise ¢n marche de la pompe [:\r'rimuit'r

'hermocouple
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III.3 DESCRIPTION ET FONCIJONNEMENT DU GROUPE DE_POMPAGH

[TT.3.1. SYNOPTIQUE DU GROUPE DE POMPAGEF

VANNE
SECONDA

ENCEINTE VIDE

% V1
RE

\.- ,/'i

PAD

FPM



III.3.2. PRINCIPE DE FUJ\‘(?‘]JHNNl‘I\ItN{__2;'_,_ LA POMPE A PALETTES A UN ETAGE ;
La partie fonctionnelle d'une pompe o palettes se compose

- D'un stator cylindrique creux muni d'un orifice d'aspiration et
d'un oritice de refoulement;

- D'un rotor entrainé en rotation a l'intérieur. du stator et excentré
par rapport a celui-ci, pour permettre le pompage ;

- De deux palettes qui coulissent dans le rotor ef sont plaquéecs sur

le stator sous l'effet de la force centrifuge et des ressorts.,
Le cyle de pompage est le suivant :

- Aspiration : le passage d'une palette devant 1'orifice d'aspiiration
forme un volume croissant dans lequel se détend le gaz de 1'enceint o

a vider, le passage de la seconde palette ferme le voluome,

Transfert' : le gaz emprisonné dans- ke volume compris ent:re o= deox
palettes est transtéré vers l'orifice de retoulement par rotual von di
rotor. d

Compression : le volume est en comuminnicat ton avee 'céchappement  qui

est muni d'une soupape : le gaz est comprime jusqu'a ouviir la soun

pape .
Echappement @ le gaz est rejeté dans la cuve lorsque la pression

est suffisante pour nermettre |'ouverture de lLa scupape.

I
g
1
I



CYCIE DE POMPAGH

" ril Ref

Asp

transrort

Aspriration

QT

-

Compres
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ITT.3.3. THEORIE ET MECANISME DE FONCVIONNEMENT DE LA POMPE A DIFFUSION




Dans la pompe & diffusion, le fluide moteur (huile) est chaufié dans

la chaudiére (1) par 1'élément chaufrfant (2

La vapeur produite pénétre a une pression de quelques torre dans la

cheminée d'alimentation (3) et de la dans ['ajustage (4) qu'elle guitte
L}

a une vit«--s:-;“'v_ swpersonique. Le gaz évacué pénétre dans la pompe par

l'orifice d'admission (5) et est entrainé par le jet de vapeur. Comme

le libre parcours des molécules gazeuses est grand aux basses pressions,

elles entrent plus souvent en collision avec les parois qu'entre cllies;

il en résulte que la seule cause de l'entrée d'une molécule croit beau-

coup quand elle se trouve dans le et méme.

Lorsque la vapeur entre en contact avec les parois refroidices (6). olle

se condense. Le condensat s'ecoule dans la chaudiére (1) oun il s'évaporo

de nouveau, c'est a dire qu'il y a dans la pompe une circulat ion conti-

nue de fluide motceur. Le gaz évacué est aspiré par une pompe prolimi-

‘nair'(' raccordée a l'orifice de refoulement.

Le fonctionnement des pompes & ditfusion exige dos pompo= @ v i

préliminaires (pompes mécaniqgues).
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“Stransformations du type marsensitiques controlées par la

TS

18Y%
v,

o 1= GENFRALITES SUR LA DIFEFUSTON
Ll n'est pas exagéré de dire que les phénoménes de diffusion joucnt

un role capital en métallurgic, si nous suivons par ‘exemple tounte
l'histoire d'un métal depuis son élaboration Jusgu'a sa fiaition,
nous les verrons intervenir a chaque éfape.

Les |,l"£_lllht‘()l‘li‘liit ions de phases que subissent ensuite las alliages au
cours des traitements thermiques sont c¢lles aussi a l'exo otion des

diffusion.

La dimension et la répartition de la nouvelle phase (Deux factonrs

trés importants pour les propriétés mécaniques)varicent correlativement

car clles dépendent du trajet moyen que peuvenl eftectuer par dittusion
les atomes, et donc de la température de transformation.

I'F en.résulte encore que la phase "précipitée" est entourée d'une zone

ou la "matrice" 4 une composition hétérogéne a effet qui peut aveir
de grandes conséquences pour la résistance & la corros-ion Dar excmpl
Aussi les propriétés qui déterminent 1'utilisation d'un alliaoc de-
pendant fréquement de transformations telles que précipitat ion o
}Jt;c-'-('i..xit;tl ion (durcissement structural) passage de la solution dd=or
donée a4 un état ordonné; la vitessc de {oute cos transformat jons ol
réglée nar les vitesses de diffusion, si la diftusion Limite | cond i
tions d'utilisation des mér(mx‘, inversement elle peut ~-ét e i gt
directement et en fait de nombreux procédés industriels reoosent «uo)
les phénoménes de diftrfusion.

Sans revenir a l'exemple des traitement s thermigues {(darcisscment
structural, revenu de la martensite ... ) une des applications les plns
directes est celle des traitements de surface @ il s'agit so1t d'un

enrichissement en un é€lément chimique, carbone (cementation), azote
(nitruration), éléments divers ("cementations") au sens large, soit
d'un dépét ou placage dont 1'adhérence ¢xige une certaine diffusion

(galvanisation, chromage,...).

2LV IHPORTE FT MECANISMES ELEMENTALRES DE LA DIFiiistONn
L1 THEORTIE DE IA DIFFUSTION = LOL DI FICK:
=i une solutation solide \J _¢ By seéparde par une surface =~ eon deux

20
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domaines de concentrations différentes, est portée a haute températo-

re un temps suffisamment long. on obscrve une homogéneisation progres
sive : c diminue dans la 26ne initialcment viche en B et angmente dans
la z6ne riche en A.

Il v a donc dés atomes de A ot de B gui ont Ir-aw-|'.-_e'~ la surtace S @ on
dit qu'ils ont diffusé. L'effet macroscopique observé est le resultat
global du mouvement de nombreux atomes en tous sens, dans les mouvement s
désordonnés des atomes B, il v en a évidtsmmﬂn‘t un plus grand nombre pas-
sant de la région la pl.u:; riche en B vers la région la plus pauvree
autrement dit, la diffusion se fait dans le sens opposeé au gradic;m e
concentrat ion.

On a pu préciser quantitativement ce phénomenc. Lo particulior dans |l

cas ou la concentration € varie lentement avee la distance. fa lon
FICK relie de maniére simple. le flux I de matidére au gradieat d
—— -——
J = - D grad c
avec D coefficient de diffusion qui ne dépend que de la nature des

métaux A et B, de la concentration C et de ja temperature.

v

IV.2.2. MECANISMES ELEMENTALIRES DE LA DIFEUSTON

Il est intéréssant de regarder l'ensemble des diftérents mecanisies de
diffusion p;J.-_;sib.lv:s dans un métal -ou un alliage :

a) Mécanisme lacunaire (migration de lau.u'wr_;) : ¢'est le cas général de
| 'autodiffusion dans les métaux purs, mais aussi de l'hétérodiftusion
dans les solutions solides de substitution.

b) Mécanisme interstitiecl dircet @ les atomes en insertion dans le
métaux (€ dans Fe ou H dans Pdi santent adirecctement oo Pre 1k erss

titicl a un autre.



Mécanisme interstitiel indirect

B v

mécanisme, un peu plus compli-

16

2]

e s

que

les

deux

(2) cas précédents, est

rencont ré par exemple pour

irradiation

des

met aux

autointerstitiels dissociés aérées par

a

faces

centrees o

interstitiels sante en

posil ti1on de

cubi -

subs-

un des

| 'atome correspondant en position d'insertion.

itution, expulsant

} Mécanisme par é¢change direct de deux (21 atomes volisins 11 estoa
cu pres impossible 4 cause de la torte éncrgic de répnisiton des couci
lectroniques de coeur lorsque les atomes s¢ croiscnt

) Mécanisme par echange cyclique

e i atomes) il a ¢té invogue

ermétalliques srdonnés, car il ne

RIS AR

ou permatat jon clicuialre coordoninee

la diftusion dans les alliages

détruit | 'ordre local.

par

! SCHEMA DES PRINCIPAUX MECANISMES DE DIFFUSION -
1) échange simple 2) échanve cyclique
Vi Lacunainre Ay Interstiticl direet
) Interstiticl indirect o). "Crowdion"



IV.2.3. DIFFUSTION INTERSTITIVLLE

Ce mécanisme intérésse des éléments de petits rayons. placos dans un
réscau en position interstitielle, ce n'est possible qu'avee les 6lé-

ments ayant un rayon inféricur a4 0,1 nm (1 AY, comme Lo oo bon

l'azote ou | 'hydrogéne dans le Fer. Liatoms intorstitiel miore ainsi
d'une position interstitielle & une autre position interstic!le sans

nécéssiter une trop grande déformation du réscau cristallin.

A priori, dans ce mécanisme, la présence de lacunes n'est pas indis-

»

pensable, mais leur présence ne peut évidement qu!

aider la mobiiité
des atomes. Les coefficients de diffusion d'un élément interstitiel
seront toujours plus grands que ceux des atomes de la matrice gui les

4

-
contient (dans un rapport égal a 107 - 10’) sous un angle thermodyna-

mique, et en admettant en premiére approximation que les lacuncs-n'in-

terviennent pas, si l'on désigne parp :

As>mi 1'entropie associée au mouvement des atomes interstitiela,

AHmi 1'enthalpie associée au travail isotherme nécéssaire pour déplacer
en atome interstitiel d'une position d'équiiibie 4 une aatic

a le paramétre cristallon de la matrice

K la constante de BOLTZMANN

la fréquence de vibration des atomes qui ditf Fusent

]

D - a™y exp (—é--c‘—} - a® ™~ exp (Q-’H:-”—“——‘l CXD L

KT K K1
théoriquement la courbe dv‘vﬂ) = f (_']F—) est une droite dont la ponte

représente le terme  Hmi/K, l'ordonnée a 1'origine de cotte mcme droit.

permet "la lecture—du coefficient Do tel que :

¥
—

) =
Do =a”™ N exp ( Asmi/K) et de calculer par suite, 1'entropie de migration

‘Asmi.



IV.2.4. COURTS - CIRCUITS DE DIFFUSION

7

Certains éléments du cristal peuvent représcenter des voies de diffusion
plus faciles que le réscau cristallin ll.nivn.u'*m:_‘. De tels &léments sont
fréquemment dénommés "courts circuits" de diffusion par vréférence a la
diffusion intracristalline pure et normale. Ces courts circuits pruvent
étre des dislocations isolées, des parois de dislocations (scus joints)
ou des Hlil'f‘;l;"t'ﬁ o joints de grains, surface extéricure du cristal.. .

S5i la diffusion est plus facile le long de cos courts circuits. ' est

\_”

que ceux-ci sont caractérisés par une encrgice d'activat ion

' plus
basse que l'energie d'activation Q caractéristique de la ditfusion in-

tercristalline "purce".
S

La superposition des deux phénomémes donnera liew 4 la mesure d'un coct -

_—
— .
~

ficient de diftfusion D apparent qui ne suivea pas  une  loj
d'ARRHENIUS, sa variation avec T sera caractériscoe par une energio U
a haute température, une énergie ' nlus faible i basse temperaturg
(fig.1); cette anomalie apparait nettement si |'on compare la variation
de ¥ dans les échantillons polyceristallins 4 des monoctistaus. s
dernier cas, on vérifie la loi d'ARRHFNIUS avece la =seul b

vation.

log ©

4/7

Fig.l. variation du logarithme du cocfficient de diffusion avec !'in-
verse de la température absolue mettant en &vidence un processus de
ditffusion a bassc température d'energic d'activation ¢' intéricure

a l'énergie d'activation de la diftusion intracristallin



IV.2.5. DIFFUSION DU CARBUNE DANS LE VEK:

Pour la diffusion du carbone dans le fer , les valeurs de D, et @

sont indiqués sur le tableau suivant

) i
METAI ELEMENT DISSOUT| D, EN cm> a‘ U en CA 7mole
e auntodiffusion 2300 < 733200
¥Fe "o ) 3,5 74200 I

La solubilité du carbone d;mh le 1"(*_:'0((!:‘.’( faible et le coefficient
de ditfusion D ne dépend done prat iquement pas de la concentiat i
mais la détermination expérimentale du coefficient de ditfusion du
carbone dans le fer ol est déd icate,

On sait que dans le fero ;ms‘si bien que dans le fer ¥ la diffusion
des atomes de carbone qui sont trés petits est interstiticlle, (lepen
dant, la vitesse de diffusion du carbone dans le fereest beaucoup
plus grande que dans le fer¥ {4 la méme Lempérature ) |'ordre de Iran
deur du rapport des vitesses est de ll'ordre de 100.5'i] est viail gie
le coefficient de diffusion D du carbone dans !: fer o pe dépend pas
de la c'uncc-n__t.t'utiun.’ vu la faible solubilité du carbone, ii a'cn va
pas de méme dans le fer¥ ol la limite de solubilité du carbone peut
atteindre 1,7 % (pourcentage pundéré])

Il résulte de certaines expériences effectiudes sue o

facteur de fréquence D, et [Menereice d'act ivation de b i b Eies i o dy

carbone dans le fer8diminuent quand la concentration en carbopic

(Fig. a - b).

1
—



IV.3 Application directe de la _résolution de 1'équation de FICK

pour le régime transitoire, au phénoméne de décarburation.

- . g - . 1 . i . a
L'équation de FICK pour le régime transitoire ou sceconde équation
de FICK est donnée par

DU ’D a.‘
at _: o (D ox )

Pour D constant :

2, x
e 4

R Sioon impose une concent rat ion constante C, de §'8]dment dis Fusant
a la surface - c'est le cas des surfaces en contact avee une at
mosphére ou cet élémeal se¢ trouve a4 préssion partielle constante

la résolution de la deuxicme équation de FICK donne

“ou X/ 2 D+

8{, x/2 VD(.‘ ) Z.U—_‘F t)‘-A‘_ dA

Dans le cas d'un élément interstiticl de concentration € dans e
s métal (cas du carbone dans le fer), si celui ¢i est chaui'rd dans

le vide, la concentration superficicelle ¢ sera nul le, ot dan -

(8]

w-t-ta"ii_wn conditions aux limites l"équation (*) devient
C=C-@(x/2YD")

Les expériences classi ques de décarburacion des pidéces soni
géncéralement régies par cette relation, aux conditions aux }imites

1

préecedement ment ionnées .



Les donnécs des figures a - b ainsi que la relation

D =D, e - Q/R‘l‘ permettent de calouler Yacilement

U B L A IO | 1}

de ditfusion D en fonction de la température ot de |

14 e ild CONCent. oot @ O}

en carbone (pour les alliages ter carbonce cn phase ¥ i

o Q cal atome gramme
lﬁ)“ cm” U sec : 580“)1' _[
05t : %oop < | !
Dll+ '\\ 34000t , !
!
03t JaD |
. t
D,Z i :‘-,f.‘»'\'iﬁj, ‘ ‘\\\ ';
- T - !
D"L — — Lg"‘fﬂ 3 N \.i
0 - 26000 —

o

o 414 2 3 L 5 6 3 1

4 atomigue de carbone

J ¥ 3 & %

% atomique de carbone

a - Ditffusion du carbone dans b - Ditrusion du carbone dans-

le fer relation cntre Do el le: Yer relation entre O et
O -

la concentration. da_concentration,
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V.1. MALLEABILISATION PAR DECARBURATION DE LA FONTE BLANCHE

\
\

BUT : A 1'état liquide la fonte est plus fluide que 1'acier, d'autre
part la température de coulée ‘est de 200° ou 300° plus bassce donc plus
aisée a obtenir industriellement.,

La fonte méme blanche est done plus apte que l'acier a la réalisation
préecise des petites piéces moulées de forme  compliquées.

D'ou |'idée fort simple de couler ces picéces en fonte blanche ot de
donner censuite au produit moulé une bonne capacité de déformation on
détruisant la cementite dure et fragile par un traitement thorsaguoe
de recuit.

Au cours de ce traitement le carbone précipite sous forme de nodui
plus ou moins déchiquetées appelés partois "crabe' dont ' eifitet dien

taille est bien inférieur a celui des luamelles de graphite g0 1

fonte grise. Cet effet d'ent aille fragilbisant ¢ epencant supon e
i celui des sphérules régulicres de graphite do i ¥

Le traitement consiste a emballer les pidéces mouiées cn tontes flan
ches hyvpoeutectique dans du mincrai de ter (oxyde tecrique o, oo

et a les chautfer au "rouge- jaunc" pendant plusicurs jours.

Le carbone est éliminé par oxydation superficielle. La décarburation
ne peul -Gtre totale, et a cocur, que sur des pidéces minces.

La fonte ainsi obtenuce Q;sg dite malléable a cocur blanc ou malidablce”
a matrice remitique, ' )

Il est a remarquer que ce traitement a été abondonné en raison de

la durdée de traitement (4 a § jours) mais surtout en raison de 1lap
plication d'une méthode moins onéreuse qui consiste a raire passcr lo
carbone totalement sous forme de graphite de recuit (graphitisation).
celui-ci est sous forme d'amas appelées nodules qui n'empéchent pas

une déformation permanente importante duo métal.

V.2. LA DECARBURATION ET LE DEGAZACE

La décarburation s'accompazne d'un dogazage il 0 N o Do
I 'oxygéne sont contenus dans les Tontes ¢t dos colebs sots Laiie

d'inclusions non métalligues reagiles {ex e, SiOa. Alo03, Fe o Mol

&=



de solution solide ou a 1'état libre dans des volumes défegtucux
du métal (retassures, criques, etc...). Les invlﬁ;iunn d'inser-
tion (azote, oxygénc) en se concentrant aux joints de grains,
forment le long de ces joints des nitrures et des oxyvdes en
elevant ainsi le seuil de fragiliteé a froid et en altérant la
résistance a la rupture fragile. Les inclusions non métalliguces
(oxydes, nitrures, scorics etc...) étant des concentrateurs de
contraintes sont susceptibles de reduire sensiblemem =i dewrs
guant ité est importante ou s'ils s'accumulent on agregats - la
limite de fatigue et la résilience. i
L'hydrogéne dissout est un élement tres nocit qui cxcooe Gne
forte action fragilisante. Absorbé p(%l(hilﬁr ba fusion vdrogens
non sculement rend l'acicr plus fragife mais détermine s doas
laminés et les grosses piéces de torge la formation des lacons
qui alterent les propriétés mécanigues,

S - o .
Si on chauffe sous un vide de (10 a 10 7)) mm Hg 1l osce osvoduiioen

a2

plus de la décarburation, un dégazage { H,0,8)
Ce dagazage en éliminant ces éléments, ameliore le scuil de dia-
gilité 4 froid, la résistance a la rupture ainsi que la résilicno

On peut dirce que la décarburation ¢st unce forme de dégazage.

V.3. LA DECARBURATION DANS LS FOURS, SOUS VIDE

La décarburation qui sce produit dans les fours sous vide cst Zonsi
déré comme un inconvenient de ce gepare de matériel. Travaill:

sous vide poussé entraine antomatiquement ce phénomene dans 1" tmbos
tance est 1ié directement, a la température, au temps de maiatier

et a la pression a laquelle on opdie.



CHAPITRE 6




EXPLICATION DU PHENOMENE DF DECARBURATION sS0US ViD . POUSSE

Dans une enceinte ou régne une pression atmosphérique on ure pre mnm
plus grande, la probabilité de roencontrer un atome estosensiblomen
égale 4 1. Il est donc évident (et ce 3 haute température ) en consideé-
rant la théorie des sphéres tangentes aue | 'encroi Ll e Dour
enlever un atome de la surface d'on corps dans ance !

est beaucoup plus supéricuare 4 colle gui necdssiteora. | lp du
méme atome sous vide poussé. Ceci s'expl iquant de¢ la mani vante
Dans une enceinte ou les particules ¢loment air sont rares ividel les
collisions entre atomes de la surface du coprs ot de l'atmosphioig

sont trés réduites d'ou la chute considérable de t"énergie d'activa-

tion.




Les atomes de carbone (dc la surface de la pidéce) qui occupent

sites interstiticls diffusent vers l'extéricns sous | 'offet de

basse pression régnant dans 1'enceinte, Le départ doe carhone o
_interstice fait apparaitre lc¢ phénomene lacunaire qui Favor s
diffusion des atomes interstiticls se trouvant au voisinage de
lacunes.

Le phénome évolue vers le cocur de la picce. fonct ion de Lo o1

rature et de la pression.

A la température supéricurc a celle du palicr entect Pques les
en presence sont @ l'austenite (CHO) et te graphite
C'est le carbone interstitiel de |['avsténite gui diffuse car |
dactivation nécéssaire a la diffusion du carbone du graphite e
coup plus importante dans les mémes conditions de Toempératu

pression.

mpe -



MODE OPERATOIRE

Dans notre étude nous avons utilisé des échantillons cylindrigoes

normalisés de 22,5 mm de diamétre, ¢uv de 15 mm de hauteur {ce choix

a été dicté par les dimeusions du porte échantillon).
HBn a procedé aunx éssais suivants
Cyvcle avee refroidissement  lent
} Temperature
' maintien
G
S,
&)
\‘-\ .(-/-:
G,
@,
2%
2
t"

$
&

]

avee ce cvele thermigue nous avons procede de deax 02 manio:
1) La température est fixée et le temps de maintien variah'e
I' = 100Qvce
t : temps de maintien

1 < t ( 10 avee un pas de L h

Le refroidissement se tait dans le four.

2) La température est variable et Je temps de maintien est constanlt

t = 5 h
3009 \< 1 g Prooe avec un pas de i00"c
Ces deux manipulations nous permettent doe connaitre
I I
- Les phases en préscnce aprés Urrat b oment
H [ I
|

- Le trace des graphes de duretd doe la couche décarburde

- Le %2 oen carbone de celioe-cun.,




Cvele avee refroidi ssoemoent rapi dii:

‘Tempemture

maintien

adwaly

Mo ‘e,

[
" ‘,enlps

Le refroidissement rapide (trempe a 1'cau) nous a servi cossent i
lement v calcul de la couche décarburée et ce en cxploitant los
résultats de la microdurcté.

A remarquer que les paramétres (température, temps de marnoion,

vide) sont les mémes que ceux pris pour le refroidissement lent .




EVOLUTION DU VIDE AVEC LE TEMPS DE_POMPAGI

De prime a bord nous tenons & signaler gu'il est teés difvici b
de maintenir ce paramétre constact, car 11 n'y o auvcun moyon de
régulation.

Le vide dépend essentiel lement du temps de fonctionnement des pompoes
implicitement du temps de mainticen et de sa temperaturce.

Nous avons denc travaillé a un vide fixé par le temps de pompage

r
g

avant d¢ commencer le maintien,
Pour cecla la procédure est la suivante
1 "
- Le pompage préliminaire dure h pour arriver o 10 “mbar
- Le pompage sccondaire dure 30 min. (four éteint ) atlin diarrives

a un vide de 2,4 10 4 mbar

- La durée du chautfage dépend de la température doe opol o Comume
temps de pompage dépend de la durec de chanttage . plus |
du palicr est élevée plus be temps de chautfage ost t
Raas T
| o
ITEMPERATURE DI DUREE Di LA
PALTER (°c¢) MONTEE (min)
500 ' 100
STRIN 1o '
?
!
i
1000 120 |
i
| 4 sl
’ L1100 ! 150
1 ;
! !
T MR E: IOy




Au cours du maintien ( palier) lc

Nnous avons

# Température constante T =

releve

| e

vide au

| vide

début et

e

aungmente. €

la 1in deo

est pour

clrague

44

TEMPS DF MAINTIEN VIDE INDLQULE ViDbE INDIQUE
‘l\&k_}’ ARTIR Dl DEBUT AU DEBUY DU A LA FIN DU PA-
DE PALIER (h) PALIER (mbar) LIER (mbar)
I 5.5 1677 4.1 1077
™ i 2 nn ~ : { l‘— ‘;
' !
3 I 310 |
]
4 nn 2 3 1 0'" 3
/ 5
5 " 2 107 D
0 i 1,6 10 >
i nn l -5
/ i 1,3 10 -
~ nn 1 , 1 1o ':1
8] nmn O ]0—0 #
O
10 " - 10"0 !

palier.

R

1000%; le temps de maintien variable



# Temps de maintien constant t-= 5Sh, température variable..

—
TEMPERATURE DU PALTER| VIDE INDIQUE AU | VIDE INDIQUE A [A
(°c) _ DLBUT DU PALIER | FIN DU PALTER
(mbar) {mbar)
00 ‘ 5, % 1072 2.5 10?2
900 | 5.6 10°° 2.3 107°
B !
VNIV 5:.5 187 b2 |
| 1100 5.3 107 ° 1.y 10

Etant donné qu'il est trés ditfficile d'exploiter les résultats ainsi.
nous avons décidé dce prendre la moyenne du vide entre le début ot da
fin de chaque palier et nous pouvons dire que pour tel temps de main-

tien ou a telle température nous avons travaillé sous ce vide moven.

Donc :
DUREE DU PALTER VIDE MOYEN (mbar)
(h)
1 4,% 10 -
]
2 4.5 lo"q
| 3 4,25 1072
4 4 10’
5 1. 78 (@2
= <eesoh
6 1,65 o 2
7 3. 4 Lo 2
5 3,3 1072
y 32 ILV;
10 1, 18 1672




TEMPERATURE DU VIDE M{jﬁ’l:.!\
PALIER (°c) (mbar)
500 4.15 i.ﬂ-:’
gQ 3,05 if:‘
1000 3,75 10_5
100 3,0 [0‘5 ——

On remarque, que le vidé évotue d'une certaine maniére; de ce itait

I h de pompage préliminaire suffit pour passer de la préssion

-2 R .
atmosphérique a une pression de 10 mbar; ¢t 30 min de pompag:
El

secondaire (four éteint) sufrit pour passcr d'une pression de

-3 -4
10 mbar a 2 x 10 mbar.
Aprés la montée en rempérature le vide so trouve dans Lo domoin
-5

des 10 7. Or durant le temps de maintien le vide évoldue plos 1
tement , ccla est du esscenticllement au dégazage qui se produit
durant le¢ traitement, il y a accroissement des particules dans
|
|
| 'enceintre chose qui cmpéche le vide de progresscr de la méme

i

maniére que durant la phase initiale de pompage.

On peut considérer done le dégazage {. en général) comme un "casse
P g S :

vide™,
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Influence du temps de maintien :

La structure brut de coulée est ferrito-perlitique dite "bull cye",
le graphite a une bonne sphéroidisation.
- Les échantillons de 1,2,3,4 heures de maintien présentent toujours
1
une structure ferrito-perlitique mais elle n'est plus du type “bull
cye' ¢t on remarque ce qui est beaucoup plus important, que la guan-
tité de perlite diminue trés sensiblement (les moyens ne nous ont pas
permis de procéder a la méthode de calcul des pourcentages des phases),
Le phénomene qui s'est produit peut s'expliquer ainsi
A temperature ambiante la structure est ferrito-perlitigue, dans le
domaine avnsténitique, nous sommes en préscnce de graphite et d'austd-
nite; clest le carbone de celle eci gui diffuse du fait que le graphite
st la forme la plus stable du carbone.
L'austénite n'étant plus aussi sursaturée qu'avant traitement.
C'est ainsi qu'au r‘(‘t'l'oi.dissvm(*nt-, il n'y a pas autant de carbone
pour preconstituer la quantité initiale de perlite.,
- les échantillons de 5,6,7,%,0,10 heures préscentent upe matirice
territique les échantillons ‘de 8,0,10 heures présentent néamnoins du
graphite déchiqueté mais en infime¢ quantité alors que la plus grande
partie du graphite rvsﬂv speroidal .
Le phénoméne peut s'expliquer ainsi
“La matrice est ferritique car la quantité de carhone qui a diftusd
= - s

est importante, ce qui ‘se répercute directement sur la quantité de
perlite, et de 1la, la-disparition de celle-ci.

Le graphite sphéroidal est trés stable mais la haute température 1o
Lemps de maintien assez long, et le vide sans cesse croissant vient a

bout de certaines sphéroides.



Influence de la température

= Les échantillons maintenus a 00% et 900% pendant 5 heures

présrn{vnt toujours une matrice ferrito perlitigue qui n'est plus

\
. o A Vs - . - v . .
similaire a celle du brut de coulée,;, la guantité de perlite dimi-

[}

nue mais ne disparait pas entiérement contrairvement a l'céchant il-
lon de 1000°, cela est di a la température gqui agit dircctement
sur le phénoméne de diffusion.

- Par contre celui de 1100°, présente une matrice ferrit.guce o

qui conftirme bien la grande influence de la température,
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T Evolution de la dureté de la surface de la couvehe décarburdée:
Le brut de coulé a une duretdé de -{‘3 HRB
i
TEMPS DE MAINTIEN HRB |
[
t 0L, 3 !
2 ! o
—
. , | i
&) M,
N .L A S i =
\ } .
\ . ﬁ
4 33 i
5 H0
0 54,2
7 4.2
o 5
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La baisse de dureté est 1ié directement i la structure, La perlite
étant formée de ferrite (douce) et do¢ coment ite Fe,C (carbure trés
dur), il est normal que la moyvennce des 10 ¢ssais étfectnés & des
endroits différents de la surface, $oit décroissante car comme  on
' )

1'a vu précédemment la quantité de perlite diminuc Jusqu'a dispa-
raitre totalement. Quand la structure est totalement ferritique, 1a
dureté de la ferrite dépend directement du taux de carbone qu'elle
contient,

La courbe HRB = f(t) montre que la duretd décroit rapidement cnsuit e

qu'elle a tendance & se stabiliscr.

Pourcentage en carbone & la surface de la couche décarburéd

Un microanalyscur i sonde élect ronique est généralement utiliod ¢y
déeterminer le gradient de coneentrat ion o carbone . vepcudant e L
de L'indisponibilité de cet appareil, on cu recours & 1

peu moins rigourcuse, mais néanmoins tre< fiable (cot apparcil o=t

3}

utilisee par SAVL pour déterminer le 7 on € des piécesi,
Cette méthode consiste 4 faire passer 0,5 grammes de |'échantillan on
copcaux (obtenus a 1'aide d'une balance de troés grandce précision)

en présence d'une quantité de cuivre en poudre en guise de catalvsour:
o .

sous un couvrant d'oxygene a 300%. La _iccture du pourcentage en car-
bone se fait dircctement par affichage du résultat. La précision est

de 171000 de %, L'échantillon brut de «coulée a un % en carbone épal



T

1000°¢

b

\x O SR —
X ! ; ‘j
DUREE DU "PALIER % EXN ¢ TEMPERATURE Dt EN ¢ i
! . ' 5 |
EN (h) PALTER EN (fc)
|
]
1 3,275 500 gy :
2 3,23 4 900 332 ;
i
3 3,2 ITUUY 3,13 |
< —t
| :
! i
4 317 1100 2,95 i
5 3,13
0 3,083
s
7 3, 04
B 2,007
1] 2,076
10 2,872
Les 2 cuuybvh %e= £ (T®) et %¢c = f (t) montrent aue le pourcentage on
carbone a la surface de 1'échantillon diminue on fonction do toemns de
maintien ot de la tenpdérature, ceci otanl do la diffusion du carbon
vers l'extéricur ainst il se prodo it 8 [Icb s de | S
perlitique a la structure ferpeitigue,
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# Caleul de 1'épaisscur de la couche décarburée :

Pour calculer 1'épaisscur de cette couche nous avons utiliscr la
trempe a 1'eau

- Justitication du choix de la nnétlloﬁt- :

La martensite est considérée comme de la ferrite sursaturvée on
carbone. C'est le taux élevé de carbone dans cette ferrite qui conter
4 la martensite sa grande dureté, de ce fait unc austenite appauvreic
en carbone ayvant subi o une trempe conduit o inevitoablemont & oo et on
site de dureté plus Faible.

Les aciers doux ne sont pas trempables car ils n'ont pas la tonenr

requise en carbone poup obtenir une sursaturation de cette territe

(martensite) aprés trempe: ce qui justific le raisonncement.

T = Les transtormatdons martensitigues se déroulant sans difrusion
r - —
~ v

(glisscment ), le 7 en ¢ de la phase aprés trempe ne difteére point de
celui de la phase mére qui lui a donné naissance,

On peut dire ainsi que le choix de cette méthode est justitie.

“ Fxploitation des résultats de la microdurcte

On a procédé¢ (en paralléle) a des trempes aux différentes temper ature

pour un tcmps de maintien donné (2 heures) dans un tour ne travad b
pas sous vide. Aprés cos traitements thermiques on s'est inlordese o

la dureté HV de la martensite ainsi obtenue, atin de coonoitre fa

: i
"fourchette" de la microdurete de celle-ci,

Grace a cette opération, on a pu connaitre la valeur "normele” o
martensite (920 HY - 700 HV).,

Comme notre méthode consiste a recucilliv les durctdés HV de ot drion
vers l'intéricur de la piéce avee un pas de 0,5 mm, on s'arrdéte

lorsque la valeur de la microdurcte correspond a coelle d'une martensits




"normale" ¢t on

profondeur quand

(ex : 550 - 750

estime que

la valeur
Fait

on

HV)

la
limite

appel

décarburation

s5¢

a

n'a pas atteint cetic
trouve dans un intervalle
une grande précision (0,075 .mm)

afin de déterminer cette couche avee une meilleure récision.
; F

—

T° = 1000% ., t variable
DUREE DU PALLER FPAISSLUR
( h ) (mm) |
1 O,75
2 L, 3
|
~ | 9 -
A .'.,l)
4 2y
3 3,25
_
Y 4,05
7 4,04
3 5,85 i
7/ Y ().\'5
10 7.8

A remarquer que 1Mépaisseur de la couche de I'éehantillon <

été calculéc par extrapolation, car | "épalsscur o

5H,

T variable

|
TEMPERATURE DU EPAT ==t
|
PALTER (°2¢) I tQm
|
3OO0 UL U
i
REY Bodn
1000 )y 32 5
1100 ULy

1o

hautcur

atteint

de

meme

| '"échantillon

lee cocur de

donc
la

64

on

peut

picee.,

dire

que la

=L

supéricure

ol

decarburat ion

ol

T i
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Nous pouvons caractériscr co phénoménce de deux (2) manidres

Existence d'un gradiant de carbone dans la couche décarburde

- En s'intéréssant a l'évolution de la durctd HY durant ta prisc de
celle-ci sur le parcours qui va de Ja surtace de 1'échancitlon vers
ey L'intéricur de la piéce.

Exemple @ 1'échantillon subit un traitement de 5 heures a 1000°%¢,

mm DURETE HV
/s U-: 5 3’50 !
‘\ 1 412
\
15§ 441
2 500 !
i
|
2,5 5013 |
- ot
!
) !
3 O3 !
|
1
3525 700
3,4 921

Donc la couche décarburée cst de l'ordre de 3,25 mm.
- La deuxiéme méthode consiste a4 anaiyser 2 portions successives do

la couche décarburée ——

NATURE Db LA CoUCH ‘e
COUCHE BN SURFACH 3,13 E
E |
COUCHE INTERNI ! 32 !
L'explication s¢ trouve dans le fail que o phénoméne de diit .ol

se produit d'abord en surtace puis évoluce vers 'intéricur,

- Ofn -
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Exploitation dcs résultats pour le calcul de D et

Calcul du coefficien de diffusion D

Le calcul se fait conformément a4 la relation issue de la résolution

-\

_de la seconde équation de FICK sous los hypotheses suivantes

~ L'échantillon est de taille "Semi-intini"

- La diffusion ¢st unidircetionnel le

La relation est

e
= C T
_ ( ——ou—
\ _ J—
Co 2 VB
\
ou
C ¢ concentration en carbone a la surtface de |'échantillan 7 pondcral |

€, concentration en carbone a 1'interface de la couche décarburéc
( 7 pondéral),

X : bpaisseur de la couche décarburde (cm)

t ¢ temps de maintien (5)

@(};I ¢ fonction errcur donnée par les tables

D : Coefficient de diffusion ( cmz.":a}

Calcul de 1'énergiec d'activation Q

Selon ARREHNIUS relation donnant le¢ coefficient de diffusion on o

tion de l'enecrgic d'activation est |

D - D e -

O

Ll

.

D : facteur de fréquence ( cm“/5)

R : Constante des gaz parfaits { cal ‘mde °K)
T : Température absoluc e¢n ( °K)

4
D : Cocfficient de diffusion (em* =)
Q : tnergic d'activation on [('”]/’W]OIE,)

Un supposcra dans tout nos calculs que D est constant ot egal
&2 %)
0. 10 em™ /s

A noter que le pourcentage c¢n cavbene du brut de couléde est do

(%€ = 3,3 %),

)

P

OY
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CALCUYL Dl;-(~ Lo,

: ' 2+ o S

| ab Sem v L, Y IR e v L st b e

Co

La photo ¢i-contre montoe go' il cadsie wne Digne e 0 !
cntre la couche décarburde i droite) o Lo conche o 1o o
burde (o gauche ).

On considére que la couche non décarburce o cordd Ta vocal

tion do brut de couldée done €, = 3,23

C : eat la concentration de la suriace de Ja couche décarbuyee.
Comme nous | lavons indigqué précédemmoent coite tencur o et ocal -

culde par analyvse.



INFLUENCE DU TEMPS DE MAINTEEN, T = 1000° ¢

T

DUREE 1'% en C irtmpslnT_VlD+ ' D S! N !
DU DE LA (:) FPAISEUR|MALNTIEN MOYEN '40"i < |
PALIEN COUCHE LP) }* i 10 2 |
(cm) ( s) Imbar cmT S CAl .
(h) t
] :
1 3,275 | 0,9924 | 1,89 0,075 3000 | 4,¥ 110,05 (35912,59
\L_ i , ‘
s e o o Jmes

i I

| |
2 . 3,23 0,9787 1,03 l‘i D200 4.3

' | i '
- S s
3 3.2 0,00060 1,33 0.215 1000 4,25 45,71 ‘::“4.-_1—_%
{
|
4 3,17 0.0006 | 1,46 0,27 14400 |4 59,37 |31632,5%
——— 4
5 3,13 0.9454 1,37 0;3235 15000 | 2. 75 78 16 1@EIT.iC
/ . o s |
O 3,08 0,0333 1,3 0,405 21000 31,35 112,33 &.ﬁuﬂlu.i'u
Tt SO
| |

7 3,03 0,922 1,24 Q, 4% 25200 | 3,4 P '
b e e = 15 i = - i
z
i

5 2,007 | 0,9081 1,10 0.5%5 |2%%0¢ 33 P2 L ENg39,5.3
9 2,076 0,9018%8 1,17 0,655 22400 %2 264,48 {275853,31
10 2,072 O, 3703 1,08 0,78 16000 3,15 162 .23 7057 -
/ i/ II
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INTERPRETATIONS

Les courbes de 1'évolution de D ¢t de O cn fonct ion du i emps
de maintien ( températurce constante) ne peavent pas s’ ipler-
preter uniquement par la variation do ce parametre, car =i D

ct O ne dépendaicnt que du temps de mainticn ils scraicnd

constant et ce conformément a la théorie.

r —
—

Comme il a ¢té indiqué auparavant le vide dépend du temps de

ompage donc du. temps de maintien.
(=]

Nous nous proposons d'étudier ia variation de D ot Q en tone-

tion de la pression.

~3



3B

30}

JooL

eo0|

00|

/J.SQ F

100 |

all

D (10° cm's)

5,0

35

4,0

.

(&)



36000‘ Q (cal)

300 | ‘
33

320001 °

0G|
0000}
3000f
3000
000}
30 3;5 qlro _ uc; ;“ (76‘:::\’)



L'allure des courbes D = £ (P) et (

-

"

= t (P) nous permet de carac-
rd

¢

tél'ihel‘-\ I'influence de la proession (vide poussé) sur le ]')il(“ﬂOlB('llt‘
de diffusion.

Ainsi le (_-tﬁ-l'["i(“i('lll' D avemente considérablement avee 1o baiose
de pl‘;'shiun. ceci s'explique par le fait que cette baissc¢ deo pres
sion augmente la mobilité des atomes intorstit icls.

Par contre 1'énergic d'activation ¢ diminuc avee [a baissc o e

ston, ceci peut s'expliguer par e failt gue les atomes ot erst ili )

ot 2¢soin do¢ bien moins d'éncrgic pour se mouvoir (dit e b of ey
a4 des pressions de plus en plus basses.,

VERIFICATION a

Influence du vide sur o phenomene de décarburation

Nous avons procédé a4 un mainticn de 3 heures a4 1000% sons un vaide de
D )
10 mbar : lec refroidisscement est lent.,

D'aprés la photo ci-contre, on remarque que la couche extéricure n'.
pas de difrférence notable avee l'échantillon brut dc¢ couléce., la watri-
ce garde toujours sa structure ferrito-perlitique "bull cver,

Le pourcentage en carbone ot la durctaé de la surtace de b ogide SO

sensiblement éoanx a4 ceux du bruat de coulde,



1= 1000%¢,

t

g

; h 5 P - lopb kst

A ce niveau de¢ vide on proveque plutot

rayons atomigues de coux o

sont plus pet 16

donc- ditffusent plus Fac’ loment sous vide.

FLEMENT RAYON ATOMIQUE
(AY)
C 0,77
0 0,74
N 0. 74
H 0, 37 |
i L

(AR

un dégazaece TH.

ety



Tewmps de maintien constant: t =

- INFLUENCE

DE LA

TEMPERATURE -

150Q0Q

=
TEMPERA [TEMPERA | ¢ FPAISSHUR| VIDE
TURE DU | TURE DU ICARBONE @( ) DE LA MOY =N
PALTER |PALIFR |[DE LA ¥ /u COUCHE (10™ Ymbar
(c) oK COUCHE {cm) mbar]
_—
[
doo 1073,151 3,25 0. uRNgx [,7 0,006 3
000 It73, 154 3 20 0.00u0 1,53 0.15 2.3
i
Looo 1273,151 3,13 |0.0454 I, O 2 1oz |
|
- e
i
1100 {373,151 2.,0% 0, 8030 1,14] 0,50 1,9 267,17 |
\ d
PABLEAU DONNANT : Log D - F —:—-- |
I (¢ I K ) L1 ¢ 10 ;'l LG b [
S00 1073,15 0,32 - 17,08 j
|
% |
AN 1173.15 5,52 ! 15,40 ;
|
1OV 1273,15 7:85 - 14,00
1100 1373,15 7,282 - 12,583
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INTERPRETATLON

Théoriquement la courbe LUG D = fackon cstoune droite mais lettet
|

combiné de la température ot de la pression (vide) contére a cette

courbe unce autre allure, chose qui cexplique la variation de 1'énergic

d'activation en fonction de la température implicitement du vide., la-

quelle éncrgie devrait théoriquement étre constante (4 pression cons-

tante ).

['énergic d'activation  diminue -uy-'c i 'augmentation de l'effet com

bin¢ (1°.P) ccla peut s'expliquer, et par l'augmentation de §'agita-

tion thermique (cffet de la température) ot par la baisse de Press1orn

(voir precédement ),



- CONCLUSION




CONCLUSTON :
g M "~ Notre travail nous a pormis

- L'étudce du phénomenc de décarburation o produisant duan- les
fours sous vide. On a pu moateor que I 'importance de oo phe
noméne été particuliérement Lié a la picssion; ainsi plas le
vide est poussé plus la dévarburation o=t importante. Colte-ci

y ~tend 4 provogqucer un adoucissement de la surtace de bo proce.
a__:lor.-, que le coeur garde ces caracteéristiques initialeos. o o

métallurgie la tendance est a la recherche du phénomone inver s

Dans |'industrie cet inconvénient n'a pourtant pas fooiud | hai
lisation d¢ ce genre de matéricl car la décarburat ion o c-i i
“trés importante a des pressions beanconp plus coand:

0]
10 “mbar). Ainsi on exploite plus tot '/ttt de st il
gazage qui amél iore certain - propt Potd s md !
fatizguce a froid... ). avtomat vostion compiy L e ey b S P g
Les industries acronantigues of advospac balos i « B
de four pour le traitement sons vide fmoven oo oousso b o cers
tains eéléments qui ont tendance o former des oxvdes Crpedesypad
quand 1'atmosphére cst oxydante, inconvénient gui n'eéexi=toe pas

sous vide.

- Il a été procéder égalemere, |'étude du paénomene de didiosion
aUux biasses pressions.

Durunt notre recherche bibliographique nous avons &0E Somnrn
par la rarcté, voir l'inéxistance d'ouvragestraitant do oo g
de phénoméne de diftusion.
kn tait , nous avons pu mettre en évidence l'eitor tndenionle
de la pression sur le coefficient de diffusion o - ¥ oask

menter considérablement avee la bai-~=¢ de ne

1'éncrgie d'activat oo, ol ie dininu

résultats n'ont pu Ctre exp i t i

phénoméne inverse gui deveard o spodi:

\;()Il‘- ll'il\"l)]l‘; |.Jl: '.h:ll-'-'l bl pye: ,.(']'IE" i -"!:H" I gyt | ‘ ol
nos travaux €té trap courte pouvr faire une ctude plus ooy ond
Fnfin nous cspérons gue not e cocherche a apportd e Lo~

celaircissement s dans co daowme sne seve connu chics nous.,
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