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Au cours des opérations de fabrication du produit métallurgique
et de traitement thermique, l'acier subit certains cycles thermiques au
cours desquels, en fonction du milieu de chauffage, on rencontre le plus

souvent le phénoméne de décarburation.

Cette décarburation qui a lieu & la surface du métal modifie son
aspect et sa composition et conduit soit a une augmentation du prix de
revient de la piece, conséquence des opérations nécessaires pour éliminer
la couche altérée, soit a des difficultés importantes au niveau de I'emploi

de la piece ou la couche décarburée n'a pas été totalement éliminée.

Ainsi, lors de la manufacturation des pieces; mises en forme -
(laminage, forgeage) ou traitement thermique (recuit, trempe); on peut
s'attendre :

~

- soit a des incidents lors du traitement thermique.

- soit a une mauvaise tenue en service.

1/ INCIDENTS LORS DU TRAITEMENT THERMIQUE

Les opérations de traitement thermique sont indispensables sur la
majorité des pieces métalliques, 'coulées, forgées ou usinées. Pendant ces
cycles de chauffage, de maintien isotherme et de refroidissement, il se
produit souvent une décarburation superficielle dont la présence conduit

a un certain nombre de problémes :

I.1.  Du fait de sa composition chimique différente, la zone décarburée
ne suivra pas, au cours du traitement thermique, la meme évolution structurale

-que celle rencontrée dans la partie non altérée.

Dans ces conditions, des contraintes localement élevées peuvent etre
créées a l'interface métal sain-métal décarburé et conduire selon leur intensité
des déformations : accentuer les variations de forme en particulier si la
décarburations est hétérogéne. -
- faciliter l'amorgage des tapures qui se traduisent par l'abaissement de

la résistance mécanique a la surface.



1.2. La duret€ apavs-iraitement est bien entendu plus faible dans
la zone décarburée, il arrive alors fréquemment que l'on refasse le traitement
thermique ou meme que l'on rebute l'outil pour une dureté insuffisante

attribuée a tort au cycle de traitement réalisé.

Il est par conséquent indispensable lors du controle des caractéristiques
d'envisager la présence éventuelle d'une zone décarburée avant de mettre

en cause le traitement effectué.

1.3. Il faut souligner enfin que la décarburation exerce une action
trés néfaste sur la tenue en service des couches dures apportées par un

traitement de surface comme la nitruration et la chromisation.

2/ INCIDENTS EN SERVICE

La décarburatien«=~~<titue un véritable probleme pour les aciers,
surtout ceux qui sont destinés a la fabrication d'outillages qui exigent de

bonnes propriétés mécaniques en surface.

L'outil présentant une couche superficielle décarburée aura la plupart
du temps, une tenue en service nettement insuffisante. La teneur en carbone
plus faible conduira inévitablement a une dégradation importante des propriétés
mécaniques de l'outil, dégradation particulierement néfaste pour :

- la résistance mécanique qui quand elle est plus faible entraine

la mort de l'outil par l'apparition de fissures dans les parties les plus sollicitées.

- La tenue a la coupe dans le cas des aciers rapides (égrenement
d'arete), g

- la tenue a l'usure et a la fatigue mécanique, dans le cas des aciers

PO
LR S

a outils a chaud.

Dans la pratique, cette insuffisance de caractéristiques conduira a
I'usure prématurée de l'outil, le mode de déteroriation dépendant bien entendu

des sollicitations auxquelles I'putil sera soumis.

En conséquence, dans l'industrie métallurgique, la décarburation est
un phénomeéne indésirable qui conduit a la présence d'une couche plus molle
et moins résistante que le reste de la piece.

Ceci justifie l'intéret porté au phénomeéne de décarburation.
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1/ PRINCIPE ET DEFINITION

Si un acier. riche en carbone est porté a haute température dans
une atmosphére convenable, il se décarbure, le titre en carbone décroit ‘
au fur et a mesure que l'on s'approche de la surface de la piece et a une

certaine prfondeur, l'acier est considéré comme décarburé.

La décarburation résulte d'une réaction avec l'environnement du métal.
Elle se traduit par l'appauvrissement en carbone de la couche superficielle
de la piece.
| Elle peut etre :

- partielle, si du carbone subsiste dans la zone décarburée ;

- totale, si tout le carbone a été éliminé dans la zone décarburée.

2/ MECANISME

La décarburation est dans tous les cas la résultante de deux processus

différents qui se produisent simultanément :

2 En surface : une réaction chimique du carbone avec certains consti-
tuants de l'atmosphére conduisant a une teneur en carbone superficielle

L
en equilibre avec le milieu gazeux.

En profondeur : Le carbone de la périphérie de la piece combiné

avec certains constituants du milieu environnant crée un gradient de sa
concentration. Ce qui provoque la diffusion du carbone en profondeur afin

de diminuer ce gradient de concentration.

Donc, en profondeur, il y a un mécanisme de diffusion capital dans
I'évolution du phénomene qui va provoquer le déplacement des atomes de

carbone vers la surface de I'échantillon.
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Fig. 1: MECANISME FONDAMENTAL DE LA DECARBURATIDN

Y

3/ PARAMETRES

Le degré de décarburation atteint est fonction d'un grand nombre

de facteurs, parmi lesquels les plus importants sont :

1

le milieu environnant,

la calamine,

la composition *crémrgucge’ I'acier,

1

le temps et la température.

3.1. Milieu environnant :

Quand un acier riche en carbone est chauffé dans un mélange de
gaz comportant de l'oxygéne libre, de la vapeur d'eau, de I'hydrogenc ou
du gaz carbonique, il peut y avoir une réaction directe entre ce gaz et

le carbone de l'acier, ce qui se traduit par une décarsuration superficielie

1¢



qui est souvent représentée souvent par la réaction :
feBC + -COZ.._., 3Fe + 2Co
Une représentation plus précise de cette réaction est la suivante :
Cp, + Coy— 4 2Co

Cette réaction ne s'applique qu'au carbone ou a la cémentite en solution
dans le fer. La cémentite libre ne rentre dans la réaction que par mise
en solution dans l'ansténite pour remplacer le carbone éliminé par la

décarburation.

3.2. Calamine :

L'acier porté a haute température sans précautions particuliéres conduit

a une oxydation du métal avec formation d'une couche de calamine.

Les principales réactions d'oxydations sont :

Fe + H;o-—»Feo + H,
3Fe + 4H,0 — Fe304 + 4H,
Fe + Co, —+ FeO 3+ Co

3Fe + 4 Co,——Fe305 + &Co

La calamine fragmentée par les dégagements gazeux laisse pénétrer
I'oxygeéne de l'air, ce qui provoque une augmentation de la cinétique de

la décarburation superficielle.

Donc l'adhérence et la porosité de la calamine constituent les facteurs
les plus importants. D'une fagon générale, la décarburation sera d'autant

plus importante que la calamine sera plus poreuse et moins importante.

A titre d'information : Jominy a trouvé que au-dessus de 1000° c,
I'oxyde obtenu dans la vapeur d'eau pure et dans le gaz carbonique pur
est l'oxyde ferreux FeO, alors qu'un chauffage dans I'air donne ['oxyde

magnétique Fe304.

i1



Alors que l'oxyde ferreux obtenu dans la vapeur est plutot poreux,

celui que l'on obtient dans le gaz carbonique est compact et adhérent.

Un autre facteur est la composition meme de l'oxyde formé, celui
que l'on obtient dans l'air tend a former des ampoules et a se détacher
par plaques ce qui rompt le contact avec la couche sous-jacente de métal

ralentissant la réaction de décarburation.
3.3. Composition chimique de l'acier :

3.3.1. Teneur en carbone :

L'expérience a montré que au fur et a mesure que la teneur en
carbone augmente, l'oxydation d'un acier dans l'air sec atteint un maximum
pour environ 0,3 %, puis dimunue quand la teneur en carbone augmente.

Ce phénomene peut parvenir de l'oxydation préférentielle du carbone par
rapport au fer. Le carbone a une affinité pour l'oxygene supérieure a celle

du fer.

ms ] ]
£
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Fig 2 : INFLUENCE DE LA VARIATION DE LA CONCENTRATION EN CARBONE SUR
L'OXYDATION D'UN ACIER A L'AIR SEC A 1260 (JCMINY).

Or si la vitesse d'oxydation diminue, la vitesse de diffusion du carbone
se rapproche de celle de l'oxydation du fer, puis finit par la dépasser :

il y a alors décarburation importante.



DonC: plus la teness= ~—-carbone de l'acier est élevée, plus la résis-
tance a l'oxydation du fer est grande et plus le degré de décarburation

est accentué.

3.3.2. Eléments d'alliages :

Le role joué par les éléments d'alliages s'exercera :
- sur les propriétés physiques de la calamine

- sur la diffusion du carbone.

L'influence des divers éléments d'alliages sur la sensibilité de la

décarburation n'est pas toujours bien connue.

Il est admis généralement que les éléments tels que le silicium, le
molybdene, le vanadium et le cobalt favorisent la décarburation.
Effectivement, le traitement thermique de nombreux aciers contenant des
teneurs importantes en molybdene (Mo >» 1%) et vanadium (V) 0,5%) est
pratiqué entre 1000 et $5°"%:p=lomaine de température qui correspond a
un phénomene d'oxydation catastrophique lié a un enrichissement de la
calamine en molybdene et vanadium, éléments trés oxydables, et a la
formation de composés de type MoO3 ou V,03 qui sont fusibles dés 750°c
et gazeux aux températures de traitement. La calamine ainsi fragmentée

accélére le phénoméne de décarburation.
-

Au contraire, les éléments comme le chrome, le nickel et a un degré

moindre le manganése, ralentissent la décarburation.

Les résultats rassemblés dans le tableau ce-dessous montrent a titre

indicatif l'influence favorable du chrome.

Profondeur de decarburation
en 1/100 mm

Trai’temtlam“ i
realise 1100°c 1100°c 1100°c 1100°c
dans; 1'ale 30 min 1h 2h 4h
Z 100 CDV5 65 130 140 160
Z150CDVI12 T 40 100 125 150
Z200C12 40 60 70 100
Z100C17 30 40 60 920
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3.4. Temps et température :

La profondeur de décarburation augmnete d'une fagon continue avec

la température du traitement et le temps de maintien.

Cette couche croit comme la racine carrée de la durée de l'opération.
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Le phénomeéne de =“==—huration est régi essentiellement par la diffusion.
En effet, c'est cette derniére qui est responsable du déplacement des atomes

du coeur vers la surface de l'échantillon.

- La diffusion intervient souvent a l'état solide, elle consiste en un
déplacement d'atomes dans le cristal, s'opérant par une succession de sauts

dans des emplacements déterminés.

1/ IMPORTANCE DE LA DIFFUSION DANS LES PROCESSUS METALLURGIQUES

La diffusion joue un role fondamental dans de nombreux processus |
métallurgiques. Toute I'histoire du métal, depuis son élaboration jusqu'a
sa finition est sous la dépendance de la diffusion. On la retrouve :

- dans les traitements d'homogénéisation.

- dans les traitements thermiques pour lesquels on produit la microstructure
du métal qui convient pour Tbtenir les propriétés mécaniques visées (toutes
les transformations de phases, sauf les transformations martensitiques).

- Dans l'élaboration : les équilibres métal-laitier s'établissent par l'inter-
médiaire d'une couche limite qui est déterminée par les constantes de
diffusion des éléments présents. -

- Danbs les revetements superficiels : cémentation, nitruration, phosphatisation,
et également le cas des revetements accompagnés d'un traitement de diffusion
pour obtenir une bonne adhérence : dépots divers (galvanisation, chromage,
tantalisation etc...). |
' - Dans les déformations a chaud : les propriéts a chaud sont trés sensibles
a la diffusion. La vitesse de fluage est directement proportionnelle a la
vitesse de diffusion des atomes de la solution; la formation des cavités
qui conduisent a la rupture a chaud en dépend également.

- Dans les réactions superficielles du métal dans l'atmosphére comme

l'oxydation et la décarburation (cas de notre étude).

Les phénomenes et les procédés ou interviennent les processus de
diffusion sont extremement divers, et nous ne saurions en donner un inventaire

complet.
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2/ ETUDE DE LA THEORIE DE LA DIFFUSION DANS LES METAUX

Une connaissance des procédés ou intervient la diffusion nécessite

une connaissance de la diffusion sous tous ses aspects.

2.1. Lois de diffusion :

2.1.1. Les lois de FICK :

Les bases théoriques de diffusion ont été établis par Fick.

lere LOI : L'aspect macroscopique qui permet de prendre en compte

la variation globale de la concentration est décrit par la lere loi de Fick:

Cette loi proposée empiriquement par Fick dit que la densité de matiere

Jx est proportionnelle au coefficient de diffusion D exprimé en cm?/s.

Cette loi suppose que la diffusion s'effectue sous l'influence de
gradient de concentration et qu'elle cesse lorsque la composition devient

uniforme.

2éme LOI : Découle de la premiere. Elle s'exprime :

.ai‘-:E- = 3% (Dg—;-) dans le cas ou D dépend de XK
ou
KA
dJt

é_f‘ dans le cas contraire

Cette loi suppose que le gradient de concentration varie avec le temps
et la distance , c'est le cas général des problémes rencontrés en métal-

lurgie.

2.1.2. Loi d'ARRHENIUS :

Pour que les atomes puissent échanger leur position dans leurs rés=aux,
il leur faut vaincre une barriere d'énergie potentielle. La hauteur de cette

barriere est décrite par l'équation d'Arrhénius :



D = Do Exp (_R%

avec : Do : constante reliée a la fréquence des sauts

R : constante des gaz parfaits (R = 1,987 cal mole™! k1)
T : température en °K

Q : énergie d'activation en joule.

Cette loi est vérifiée si un seul mécanisme de diffusion est opérant. Si
par contre plusieurs mécanismes de diffusion interviennent, la loi d'Arrhénius

n'est plus vérifiée.

De I'équation d'Arrhénius, on déduit l'existence d'une relation linéaire

entre LnD et 1/T :

Ln D =% + Ln Do

Les valeurs de Q et Do se déduisent de la pente de la droite et de son
ordonnée a l'origine obtenu par extrapolation.
Les expressions de Q et Do peuvent fournir un critére du mécanisme de

diffusion puisqu'elles sont différentes pour les divers mécanismes envisagés

élément qui diffuse matrice Q Do
. (calfmole) (cm?/s)
Fed ' Fea 2300 73200

Feg Feg 518 74200

C . Feg 32400 0,1

2.2. Types de diffusion :

Selon ‘la théorie de la diffusion, on peut classer cette derniere en

Bitypest- ~ ¢ M7 iy cocemelorwe, ¢ el |l

2.1.1. Autodiffusion :

Dans un métal chimiquement pur, les atomes se déplacent sous

I'influence de Il'agitation thermique. C'est la diffusion de A dans son propre

réseau.

18



2.2.2. Héterodiffusion :

C'est la diffusion d'un élément A dans B ou de A dans l'alliage AB
(avec CA : concentration de A faibie). Selon la concentration de l'élément

diffusant deux cas se présentent :
- Hétérodiffusion a dilution infinie :

CA est infiniment petite. Dans ce cas, lors de la diffusion, il y a
une faible probabilité pour que l'atome A rencontre un autre atome A

(il n'y a pas d'intéraction entre les atomes qui diffusent).

- Heétérodiffusion diluée :
Dans ce cas, CA est petite, mais n'est pas infinie. De ce fait, il y a

possibilité d'intéraction entre les atomes qui diffusent.

2.2,3. Diffusion chimique :

C'est la diffusion dans les alliages. Elle consiste en une diffusion

simultanée de A dans B et de B dans A.

2.3. modes de la diffusion :
Du point de vue énergétique, il existe 4 modes de diffusion :

2.3.1. Diffusion en volume : (diffusion 1ntercristalliﬁe)

C'est la diffusion dans le volume des grains; elle prend de plus en
plus d'importance a haute température et ceci avec la croissance des défauts.

| 2.3,2 courts circuits de diffusion.

" Ces courts circuits peuvent etre :
- des surfaces
- des joints de grains

- des dislocations.

Si la diffusion est plus facile le long de courts circuits, c'est que
ceux-ci sont caractérisés par une énergie d'activation Q' plus basse que

I'énergie Q caractéristique de la diffusion intercristalline pure.

La superposition d'un de ces courts circuits au processus de diffusion

19



en volume donnera lieu a la mesure d'un coefficient de diffusion apparent
qui ne suivra pas la loi d'Arrhénius. Sa variation avec la température sera
caractérisée par une énergie Q a haute température et une énergie Q'

a basse température.

WD ,

Fig. 1 : VARIATION DE LnD EN FONCTION DE 1/T.

Cependant la contribution de ces courts circuits au phénomeéne général

de diffusion reste petite car le nombre d'atomes concernés est faible.

2.4. Meécanismes :

Dans un cristal, les atomes peuvent échanger leurs positions par

divers mécanismes parmi lesquels on trouve :

2.4.1. Mécanisme d'échange :

échange direct (1)

1

échange cyclique (2).

2.4.2. Mécanisme mettant en jeu les défauts ponctuels :

mécanisme interstitiel :
. direct (3)
. indirect (&)

. crowdion (5)

mécanisme lacunaire (6)

20



Fig. 2 : PRINCIPAUX MECANISMES DE DIFFUSION

3/ APPLICATION DE LA THEORIE DE DIFFUSION
AU PHENOMENE DE DECARBURATION

3.1. Role de la diffusion dans le phénomeéne de décarburation :

Le processus de diffusion joue un role capital dans I'évolution du

phénamene de décarburation.

- En effet, dans te-phenomeéne les atomes de carbone, situés a la
périphérie de l'échantillon réagissent avec I'élément oxydant, ce qui entraine

I'appauvrissement de la surface en carbone.

Cette différence de concentration du carbone dans la matrice constitue
la force motrice réelle de la migration des atomes de carbone vers la surface

de l'échantillon par le mécanisme de diffusion.

Lorsque la vitesse des réactions du carbone avec l'atmosphére environ-

nante est plus rapide que sa vitesse de diffusion dans l'austénite, on a



formation d'une zone appauvrie en carbone : "la couche décarburée".

3.2. Place de la décarburation dans la théoric de diffusion :

Le Zéme processus du phénomeéne de décarburation est régi par la

diffusion. Citons notre cas dans l'étude d'une diffusion :

3.2.1. Le carbone dans la décarburation diffuse du coeur vers la
surface de l'échantillon pour diminuer le gradient de concentration. Etant
donné qu'on est en présence d'un systeme monophasé (austenite), le potentiel
chimique est alors sensiblement égal au gradient de concentration. Le

gradient de concentration pour notre cas est donc la force de la diffusion.

3.2.2. Type :

Du point de vue atomique, notre cas est une hétérodiffusion diluée
car on a<diffusion du carbone dans l'austenite (alliage fer-carbone). Ce
n'est pas un cas d'hétérodiffusion a dilution infinie car la teneur en carbone
n'est pas infiniment petite. Il se peut qu'il y ait intéractions entre les
atomes de carbone au cours de leur mouvement. Ce n'est pas non plus
un cas d'interdiffusion car on 'n"a pas diffusion simultanée des deux atomes

(Fer et carbone dans l'austenite) on considére le fer comme étant immobile.

3.2.3. Mode :

Du point de vue énergétique, vu les hautes températures, c'est la
diffusion en volume qui domine. Mais cela n'empéeche pas l'atome de carbene
quand il se trouve au niveau d'un joint de grain ou d'une dislocation de

diffuser a travers eux ce qui accélére son mouvement.

3.2.4. Mécanisme :

Dans la décarburation, le mécanisme de diffusion mis en jeu est
le mécanisme interstitiel direct car :
- dans l'austenite le carbone occupe les sites interstitiels (solution solide
d'insertion).; .
- le rayon des dtomes de carbone est inférieur a celui du fer;

- on suppose que le fer ne diffuse pas (fer immobile) donc pas de lacune.

Diffusion interstitielle : C'est par ce mécanisme que les "petits"
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atomes diffusent en solution solide (exemple : H, B, C, N, O dans le fer).
L'atome interstitiel migre d'une position interstitielle a une autre sans
nécessiter une tres grande déformation du réseau cristallin. Par contre,

il est peu probable que ce mécanisme opére dans les métaux purs ou les
alliages de substitution de structure compacte. Dans ce cas, le coéfficient

de diffusion est de la forme : PR
AS (_ )
D= a' Ve (2% ) = ot ene (437 Br L
KT
avec : _A.S,,L: entropie de migration des atomes interstitiels
DR enthalpie de migration des atomes interstitiels
Q. : parametre cristallin de la matrice
K : constante de Boltzmann

“V : fréquence de vibration des atomes qui diffusent
Par identification avec l'équation d'Arrhénius : D o= .-.Do Exfl (_ %)
On' trouve : Do = 0_"") E,‘F(Af""‘) facteur de fréquence

Q = AWm  énergie d'activation

3.3. Résolution de I'équation de Fick pour le cas de décarburation :

Soit la 2eme équation de Fick :
aC _ R )
ot X

On pose : Uu-_X avec : - x : profondeur décarburée

Résolvons cette équation

- t: temps
- D: coefficient de diffusion

alors : atzacxau_acx‘_u)
2t 7 3 3t T QU St

3C _ 3t X[BU)"",_ 3% x(a‘. \
oX* T 3u* lax/ T Ju* \uot )
ainsi on a : b _?_C_ (_ U\ _ 3 1
" bex 35 (-8) _utxkbagwrt)
'ou : 2
- oo _ 9% _ 9(E)
ou STy
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a)

aC
alors : -2U3au = (W)

o o

1A r 3£
d'ou : J__czuau __:J U ﬁ>l.n .'_g_‘_[}_- _U+Cr

5 = oo (-vs ) = AEe(-V)
jat = Jnu?(_u‘) U

alors : ° V
= ﬂjaf( U}l 8

Conditions aux limites :

d'ou

Notre cas "décarburation" est une diffusion dans un milieu semi-infini a

concentration superficielle constante :

Les conditions aux limites sont :
t=0,x»0 —s C=Co
{t)o,x:o—r C=0GCs

avec : Co : concentration initiale

Cs : concentration superficielle apres décarburation

CARTS -7

“‘t=05U=X 5 4 ©0 alors C = AJEx? U)QU B

or on sait que : fonction erreur = G(U) j& U
e (W)
et [9(-\- °O) =1
donc t:o,?C:Co on a : Co: =
t>D 3 C‘: CS avec x = O U
or U :_).<._., donc x = O > U=8 J E;r-.(_u'\) 8” "0
N -
d'ou B = G '
®
ainsi on a obtenu ! G = A 5 ¥ B A I’ C
Ly =R g iy



ainsi

donc :

ou

Ce_-cs x.'!l

'ou A =
d uv_“._‘
C = LS' _ CS‘V—‘T_C‘° X & S&K?(_U‘) U :Ls - Kﬁs_co) O(U)
0

C= LS - (Es_[o)e(U) si la décarburation est partielle
L
G

= G(U) si la décarburation est totale (Cg = O)

- .
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La réactioi-chitnique en surface joue un role capital dans l'apparition
du phénoméne de décarburation. Elle modifie I'état de surface de l'acier

et y crée un gradient de concentration.
L3

1/ PRINCIPE

La présence de deux substances en contact peuvent réagir l'une sur
I'autre et entraine une réaction chimique qui ne cessera que lorsque l'une
des deux substances sera totalement épuisée ou un certain équilibre chimique

sera atteint.

Au début de tout phénoméne chimique, la réaction globale peut etre
considérée comme le résultat de deux réactions opposées qui se produisent
a des vitesses différentes, la différence allant en diminuant au fur et a

mesure que l'on se rapproche de I'équilibre pour lequel elle devient nulle.

La vitesse de la réaction dépend de la température et du temps
auxquelles la réaction est conduite et de la concentration des composés

en présence dans l'atmosphere.

2/ L'EFFET DE LA TEMPERATURE ET DU TEMES

~

L'effet de la température et du temps sont importants sur 1'évolution

de la réaction chimique, plus précisemment sur sa vitesse de réaction.

Lors de l'augmentation de la température, le temps nécessaire pour

atteindre 1'équilibre chimique diminue.

Chaque réaction chimique est accompagnée soit d'une absorption
de chaleur (réaction emdothermique) soit d'un dégagement de chaleur
(réaction exothermique). Une élévation de température augmente plus la

vitesse de la réaction endothermique que celle de la réaction exothermique.

La décarburation d'un acier nécessite des hautes températurcs dans
un milieu convenable. Ces hautes températures fournissent une certaine

quantité de chaleur au systeme, favorisant des réactions endothermiques.

En conclusion, les réactions de décarburation sont des réactions




endothermiques.

3/ LES ATMOSPHERES DECARBURANTES

Les réactions chimiques de décarburation nécessitent la présence

des composés actifs pour lesquels le carbone a une grande affinité.

En le mettant en contact avec l'un des composés ou avec un mélange

de ces composés, le carbone se comhine sous forme gazeuse et quitte l'acier.

Les principaux composés actifs sont :
I'oxygeéne, 'hydrogéne, la vapeur d'eau, l'oxyde de carbone et le gaz

carbonique.

La nature du milieu est primordiale puisqu'elle détermine le pouvoir

décarburant de celui-ci sur l'acier.

L'atmosphére est un mélange gazeux complexe. Pour connaitre son
effet sur le degré de décarburation, il est nécessaire d'envisager toutes
les réactions susceptibles de se produire entre le carbone en solution dans
le fer et les différents composés actifs (gaz simples), puis entre les différents

gaz en présence cans un mélange donné.

3.1. Gaz simples :

Jominy (1) a érudié !'influence des atmosphéres constituées d'un gaz
simple (un seul composé ac*if). Il a représenté l= degré de décarburation
obtenu a différentes températures de chauffage pour un acier titrant 0,86%

_de carbone. Les réactions entre chaque gaz simple et le carbone peuvent

étre représentées ainsi :

Cfe + Co, = 2 Co

Cfe + 2 H, = CHy,

Cfe + H,O = H;, + Co
D'apres le graphe (1), on observe :

- aux températures jusqu'a &50°c, la décarburation dans la vapeur d'eau

pure est trés faible meme aprés plusieurs heures
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- A partir des environs de 700°c, la décarburation obtenue dans I'hydrogéne
humide (0,1% de vapeur d'eau) en volume augmente progressivement ainsi

que le gaz carbonique. ”

- A 850°c, tous les gaz provoquent une décarburation notable sauf !'air
qui n'est que légérement décarburant méme pour des séjours de longue
durée. D'aprés Johanson et Von Seth, la décarburation d'un acier chauffé

dans l'air commence entre 650°c et 750° (1).

3.2. Les mélanges gazeux :

Les principaux mélanges de gaz simples qui peuvent réagir entre
eux puis avec le carbone, en augmentant considérablement le pouvoir

décarburant de !'atmosphére sont :

3.2.1. L'hydrogene et la vapeur d'eau :

Une atmosphére d'hydrogene et de vapeur d'eau est trés fortement
décarburante vis a vis de tous les aciers au carbone et particulierement

aux températures supérieures a 725°c.

La vapeur d'eau augmente considérablement le pouvoir décarburant
de I'hydrogeéne. Elle se dissocie en donnant lieu a la formation d'hydrogéne

et d'oxygene qui réagissent ensuite avec le carbone en solution dans !'acier.
Les différentes réactions peuvent etre représentées comme suit :

réaction de disgociation de la vapeur d'eau :
H,O0 = 2H + O

réaction de décarburation par l'hydrogéne :
CFe + 4H = CHy

réaction de décarburation par l'oxygene :
CFe + O = CO

3.2.2. L'hydrogene, l'oxyde de carbone, la vapeur d'eau :

En ajoutant de la vapeur d'eau au mélange (oxyde de carbone-hydrogeéne)
la décarburation est accélérée car le mélange s'enrichit en hydrogéne et

en oxygene.
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Les réactions mises en jeu dans ce mélange sont :
réaction chimique entre les gaz (H,O et CO)
é
CO + H;O0 & CO, + H,

Les réactions de décarburation :
par CO, : CFe + CO,= 2CO

par Hzo(g) : CFe + HLO= CO + H,

3.2.3. L'oxyde de carbone et le gaz carbonique :

L'oxyde de carbone pur est carburant tandis que le gaz carbonique

est décarburant vis a vis de l'acier.

Soit un mélange quelconque de ces deux gaz

la réaction mise en jeu étant :
CFe + co,_%?* 2CO (-41,3 Kcal)

A la température ambiante, la composition de ces deux gaz en contact

du carbone ne change pas.

Pour que la réaction ait lieu dans le sens 1 (une réaction de
décarburation), on augmente la température du chauffage dans le but de
fournir au mélange une chaleur de 41,3 Kcal. Son évolution nécessite l'augmen-
tation de la teneur en carbone de l'acier afin que la concentration de l'oxyde

de carbone devienne plus élevée par rapport au gaz carbonique.

On peut donc conclure que atmosphére décarburante présente une
certaine activité que l'on va retrouver sur la surface de l'acier. Ces actions
de décarburations seront assez différentes suivant les atmosphéres décar- -

burantes et aussi suivant la nature des matériaux en présence.
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La décarburation résultant des échanges qui se produisent entre la
piece et le milieu ambiant entraine des modifications des zones superficielles

ayant pour conséquence générale des altérations de caractéristiques d'emploi.

Pour remédier a ce probleme (ou le minimiser) il est absolument

nécessaire d'utiliser |'un des remédes suivants :

1. Prévoir une surépaisseur d'usinage : choisir les dimensions du bloc
d'acier en fonction de l'outil a réaliser (se référer aux normes de tolérances

dimensionnelles et surépaisseurs d'usinage).

2. Utiliser des moyens de chauffage adaptés pour faire en sorte que
les réactions de décarburation ne puissent avoir lieu. Le praticien peut
recourir aux différents moyens selon le type de piéce a traiter :

2.1. Modifier la composition de l'atmosphére avec.laquelle:
lermétal est en contact. ‘Il utilisera alors des atmosphéres protectrices
dans des fours a moufles.

Ces atmosphéres neutres peuvent etre des gaz tels que I'hélium ou Il'argon
qui sont relativement chers, ou des atmosphéeres exothermiques ou endo-
thermiques qui présentent l'intérét d'étre beaucoup moins coUteuses mais

nécessitent un controle rigoureux au niveau des mélanges gazeux.

2.2. Eliminer totalement les gaz qui sont en contact avec
I'acier. Il utilisera alors un four sous vide dont les avantages par rapport
aux autres modes de traitement sont les suivants :
- amélioration de I'état de surface,

- réduction des déformations.

2.3. Substituer a l'atmosphére gazeuse un bain liquide constitué
“de sels fondus : four a bain de sel.
L'utilisation de mélanges de sels protege les piéces contre l'oxydation et
la décarburation.
Les bains de sels sont généralement neutres vis a vis des aciers a traiter ;
toutefois il est nécessaire de pratiquer un controle régulier de cette qualité
car les=sels utilisés peuvent s'oxyder, et on obtiendra alors des épaisseurs
décarburées de quelques dixiemes de millimetre, trés difficiles a éliminer
tot alement par rectification ou par grenaillage en raison de l'oxydation

interne avec pénétration d'oxydes le long des joints de grains.



3. Si le Iabricant ne dispose pas de four sous vide ou a atmospheére
controlée ou encore de four a bain de sel, il peut utiliser des expédients
de mise en oeuvre simple et peu couteux, mais qu'il faut considérer comme

moyens de dépanrage. lls consistent a protéger l'acier :
3.1. En le plagant dans une boite contenant du charbon de bois.

3.2. En le placant dans une boite fermée contenant des copeaux

de fonte (ou encore enrobage des piéces dans de la tournure de fonte).
3.3. En l'enveloppanit dans plusieurs couches de papier d'emballage.

Et dans tous les cas, on peut chauffer les piéces dans des fours

électriques ou a gaz sans controle d'atmosphere.

Suivant la composition de !'acier, ces procédés peuvent laisser encore
des risques d'une faible décarburation. L'utilisateur doit encore prévoir
des surépaisseurs de rectification suffisantes pour éliminer aprés traitement

les couches superficielles du métal qui risquent d'etre perturbées.

4. Il est possible, mais délicat, de rétablir la teneur en carbone de
la couche superficielle d'un acier décarburé, en lui faisant subir un traitement

de cémentation dans des conditions judicieusement choisies.






Pour mettre en évidence la décarburation et si possible mesurer
la profondeur de la couche décarburée ou encore dans certains cas déterminer
le profil du carbone dans cette couche, diverses méthodes sont utilisées

parmi lesquelles les plus importantes sont :

1/ METHODE MICROGRAPHIQUE

C'est la méthode la plus classique. Elle consiste a polir soigneusement
un échantillon prélevé sur une coupe transversale et a attaquer la surface
3 examiner. L'attaque doit etre suffisante pour mettre en évidence la
structure. On mesure alors au microscope (généralement a grossissement 100)

la profondeur de la zone décarburée.

1/1.  Avantages de la méthode :

C'est une méthode rapide et simple.
Elle permet de savoir si la profondeur de la couche décarburée est
réguliere.

1.2. Inconvénients de la méthode :

Elle n'indique pas l'intensité de la décarburation.

Elle est parfois assez imprécise car il est difficile dans certains

cas de déterminer la limite entre la zone décarburée et le métal sain.

. 2/ SECTIONNEMENT
La méthode consiste a prélever par passes successives régulierement
espacées (1/10 a 2/10 mm) a l'aide d'un tour de précision des copeaux
du métal a étudier. Ensuite par dosage des copeaux obtenus, on mesure
la teneur en carbone. On a ainsi une estimation de l'intensité de la decar-

buration.
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2.1. Inconvénients :

C'est une méthode longue et colteuse.

Difficulté de prélevement des copeaux.

Elle est limitative car les iéchantillohs doivent etre de forme simple
et de taille suffisante.

Elie ne tient pas compte des irrégularités possibles de décarburation.

3/ MESURE DE MICRODURETE

Cette méthode consiste a traiter l'échantillon. par trempe, puis a

mesurer I'évolution de la microdureté en fonction de la profondeur.

La microdureté varie généralement en fonction de la concentration

en-carbone,

Pour établir les microduretés en fonction de la pénétration avec
une grande précision, il est nécessaire d'effectuer une série de pointes
a travers la zone décarburée. Le nombre de pointes que l'on peut effectuer

dépend de la largeur de la couche décarburée et du diamétre de l'empreinte.
3.1. Avantages de la méthode :

C'est une méthode qui permet une estimation correcte de la profondeur
de la couche décarburée.

Elle donne aussi une estimation de l'évolution de la concentration
en carbone dans la zone décarburée.

3.2. Incenvénients de la méthode :

Elle ne tient pas compte des irrégularités possibles de décarburation.

Cette méthode est plus longue que les méthodes micrographiques
classiques. Elle nécessite une installation de traitement thermique pour

le traitement des échantillons.

37



4.3. Les temeucs & ¢

Afin de réaliser la mesure du profil de carbone dans la couche
décarburée, il faut trouver des démarches qui permettent de s'affranchir

de la présence de la contamination en carbone de 1'échantillon.

Deux dispositifs anticontamination peuvent étre utilisés pour limiter

la pollution :

Z un piege a froid a azote liquide situé au dessus de la pompe a diffusion

qui capte les traces d'huile.

- une microfuite qui projete un jet de gaz juste au point d'impact du

faisceau et nettoie la surface par une action essentiellement mécanique.

Et afin d'éliminer les rayonnements parasites, il suffit d'effectuer
sur un témoin sans carbone, de méme nature que I'échantillon analysé,
préparé dans les memes conditions, et de faire I'hypothese que les
complages relevés sur le témoin correspondent a la somme du bruit de

fond et de la pollution mesurée sur !'échantillon.

Comme on le constate, les problémes posés par la mise en oeuvre
de la microsonde peuvent etre surmontés avec une démarche rigoureuse.

Dans le cas contraire, son emploi présentera de nombreuses sources d'erreur.

5/ CHOIX DE LA METHODE DE MESURE

On peut remarquer que parmi les diverses méthodes possibles, certaines
comme la méthode micrographique permettent de mesurer la couche décarburée
alors que la méthode de microdureté, le se:ctionnement ou la microanalyse
a sonde électronique donnent pour une couche décarburée déterminée une

estimation de l'intensité de la décarburation.
Par conséquent, toutes ces méthodes sont souvent complémentaires

et leur utilisation dépend du but recherché.

Dans notre étude, on n'a pu utiliser que deux d'entre elles : Ja méthode

micrographique et la méthode de filiation de microdureté :



1. Vu les moyens dor'"6n dispose, la méthode d'analyse du profil
de carbone dans les couches décarburées par la microanalyse a sonde électro-
nique est trés difficile & réaliser, ceci comme nous l'avons déja explique
dans la description de la méthode en raison des problémes posés par sa

mise en oeuvre (contamination du carbone, rayonnements parasites).

2. De méme, en ce qui concerne la méthode de sectionnement,
il faut souligner la difficulté de prélevement des copeaux pour notre cas,
car les épaisseurs des couches décarburées obtenues sont faibles, et pour

I'emploi de cette méthode, on doit disposer d'un tour de précision.

Ce sont les principales raisons qui nous ont amené a éliminer l'emploi
de ces deux méthodes et a leur préférer la méthode micrographique et

la méthode de filiation de microdureté comme techniques de travail.

Comme nous l'avons déia signalé lors de la description de la méthode
micrographique, la détermination de la limite entre la zone décarburée
et le métal sain est parfois difficile en particulier pour les aciers hyper-
euctoides. Dans ce cas, il est nécessaire d'étalonner la méthode micro-

graphique par la méthode quantitative de mesure de microdureté.
Ces deux méthodes sont donc complémentaires. .

En effet, alors que la méthode micrographique détermine I'étendue
de la décarburation, il est en effet assez commode de prélever un échantillon
pour examen micrographique et de déterminer ainsi I'épaisseur de la couche
décarburée et sa structure; la méthode de microdureté donne une estimation
de l'intensité de la décarburation (évolution de la teneur en carbone dans

la zone décarburée) et précise cette décarburation.

P

Signalons aussi- que “dans notre cas seule la méthode de mesure de
microdureté est une estimation correcte de la profondeur de la couche

décarbureée.

Enfin, nous pensons que la complémentarité de ces deux méthodes
sera suffisante pour nous donner les renseignements nécessaires a notre

etude.
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Pour étudier la cineugue de la décarburation, il faut tout d'abord

décarburer l'acier.

La décarburation étant régie par le phénoméne de diffusion, sa mise
en évidence est donc occasionnée par une €lévation de température. C'est

ce qui nous a amené a effectuer des traitements thermiques.

Le traitement thermique est avant tout un cycle thermique -plus
ou moins complexe- avec lequel on peut obtenir un état structural recherché.
Sa mise en oeuvre nécessite l'intervention de :
- moyens de chauffage et de maintien en température,
- moyens de refroidissement dont la technologie peut influencer sur la

qualité des résultats.

Pour mettre en évidence le phénoméne de décarburation, on a réalisé :

1. Un recuit :

Le recuit est constitué d'un chauffage, maintien et un refroidissement
réalisé dans des conditions telles que aprés retour a la température ambiante,
le métal soit dans un état structural proche de l'état d'équilibre stable
(on remarquera que cette définition permet au diagramme d'équilibre d'étre

utile dans de nombreux Cas)-

CYCLE : | SRU—
T,
y

modintien

Le recuit peut etre défini par rapport a des caractéristiques concernant

sa réalisation ou par rapport aux buts visés.

Pour notre cas, on peut aussi l'appeler traitement de diffusion.
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Notre cycle comporte le départ du carbone a une température telle
que l'acier soit en phase austénitique (850-1000°c) ensuite un refroidissement

dans le four.

2. Une trempe :

La trempe comprend un chauffage dans le domrine-austénitique puis
un refroidissement qui est réalisé selon la trempabilité de l'acier, soit a

l'air, soit par trempe dans un milieu adapté : air agité, huile, eau, etc...

CYCLE :-

T
4

Mmzintien -
¢ %,
‘of.

‘ sae#}
f, A

[

Raisons du choix de la trempe :

Grace au recuit qui provoque la diffusion du carbone, on obtient
des couches décarburées visibles au microscope optique et dont on peut
estimer la profondeur ; mais ces résultats restent incomplets en ce qui
concerne l'évolution du profil en carbone. Les échantillons seront alors
trempés pour s'affranchir des difficultés de mesure lies a I'hétérogeneité

de la structure per!n'ltique.

On ne peut cohclure a partir des résultats de filiations de microduretés

faites sur une structure a l'état recuit.

Afin de mettre en évidence cette constatation, nous donnerons au
fur et a mesure dans nos explications, I'exemple concret d'une mise en
évidence de décarburation faite sur une structure a l'état recuit puis a

I'état trempé qui s'est produite dans des billettes en acier XC70.
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1. Filiation de microdureté sur échantillon a l'état recuit :

La courbe correspondante a la microdureté en fonction de la pénétration

pour le cas des billettes XC70 est représenté sur la fig. 1.
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Fig. 1 : REPARTITION DU CARBONE SOUS LA SURFACE D'UNE BILLETTE
EN ACIER XC 70 A L'ETAT RECUIT (STRUCTURE PERLITIQUE LAMELLAIRE).

2. Filiation de microdureté sur une structure a 1'état trempé :

Les résultats précédents ne sont pas exploitables a cause de leur
trés grande dispersion, ils ne donnent en particulier aucune information

sur 1'évolution de la décarburation dans les premiéres couches du matéiiau.

Il est donc nécessaire d'homogenéiser la teneur en carbone dans l'acier
sans toutefois perturber le profil du carbone. Ceci est réalisé par une
austénitisation 3 la température de trempe en atmosphére controlée de

durée limitée (juste pour homogéneiser la température) suivie d'une trempe.

Afin de s'assurer que le traitement de trempe n'induit pas de décar-
q & P

buration supplémentaire, un controle est effectué (échantillon témoin).

la fig. 2 représente le controle pour le cas des billettes XC 70.

1y
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Fig. 2 : DEC.AR-BURATION INTRODUITE PAR UNE AUSTENISATION EN BAIN DE SELS
A 850°c PENDANT 5mn, DANS UN ECHANTILLON EN ACIER XC 70.

La fig. 3 représente la filiation de microdureté en fonction de la
pénétration aprés trempe d'une structure a l'état recuit pour le cas de
billettes XC 70.
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Fig. 3 : REPARTITION DE LA MICRODURETE SOUS LA SURFACE D'UNE BILLETTE
XC 70 A L'ETAT TREMPE (STRUCTURE MARTENSITIQUE).



Cette courbe révele :
- une dispersion des mesures beaucoup plus faible que précédemment a
I'état recuit.
- une forte décarburation en surface qui cependant n'est pas totale. Elle
diminue progressivement jusqu'a 07 mm de profondeur sous la surface et

se stabilise a une valeur inférieure a celle du matériau de base.

La dispersion des résultats engendrés par une structure perlitique
explique la nécessité de compléter 1'étude faite sur une structure a l'état
recuit par celle d'une structure a 1'état trempé. Le but est d'arriver a

des résultats aussi complets et aussi précis que possible.
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1/ MATERIAU UTILISE

1.1. . Provenance de l'acier :

Notre étude a porté sur un acier provenant de France.

Cet acier est élaboré a l'acierie électrique a partir de la ferraille. Il est
essentiellement destiné au dépannage des outils.

Les échantillons dont nous disposons sont sous forme de rondelles
de 20 mm de diametre et 15 mm de long. Ils sont prélevés a partir d'un

tube de 30 mm de diamétre et 6 m de long.

1.2. Composition chimique :

La composition chimique de cet acier est la suivante :

"%SI %M % s %1 %Ni° %er %Mo %cu %Al

0,9° 0,26 0,1 0,0005 0,006 0,07 0,05 0,009 0,08 0,027

1.3. L'état brut :

Au microscope optique, l'acier a I'état brut révéle une structure

coalescée incompléte Fig 1.

Sa dureté PBrinell, pour une charge de 3000 kgf avec une bille de

10; est de 179 HB. La dureté Vickers est de 192 pour une charge de 200 g.

1.4 L'état recuit

a'la

.

Dans le but d'amener le métal dans un état proche de 1'équilibre,

on a effectué un recuit complet a partir d'une température de 900°c avec

un séjour de 30 mn.
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Comme indiqué par la figure (2), la structure observée est perlitique
lamellaire avec un réseau mince de la cémentite secondaire aux joints de
grain ce qui confirme la composition de notre acier, c'est-a-dire un acier

hypereutectoide.

2/ MATERIELS UTILISES

Pour notre étude, nous avons effectué deux séries d'expériences,

I'une avec un four électrique a résistance, l'autre avec un four sous vide.

2.1.  Four électrique a résistance :

2.1.1 Principe :

Le chauffage se fait par effet joule.

Chaque enceinte comporte des résistances de chauffage pour la mise
en température de la charge, permettant ainsi d'augmenter I'homogénisation

de la température a l'intérieur de l'enceinte.

En effet, le corps émetteur d'énergie, résistances, transmet ses
calories par rayonnement surtout au-dela de 600°c. Les fours sont alors
le plus souvent a résistances apparentes qui chauffent directement les piéces
par rayonnement. En dega de 600°c, on se sert de l'air ambiant du four
commeNMecteur de chauffage, un mouvement de circulziion forcée a travers
la charge et les résistances. C'est le chauffage par convection forcee.

{
|

2.1.2. Caractéristiques du four :

~ A la S.N.V.I, on a travaillé sur un four électrique discontinu de
type HIRSEVICS. Sa température maximale est de 1100°c. Il dévecloppe
une puissance de 8,5 KW et un voltage de 30 V.

Ce four est appelé aussi four sous atmesphere parce qu'il comporte
fun piquage permettant d'admettre un gaz de protection qui met l'acier

a l'abri de la décarburation.

Au cas ou l'on n'utilise pas un gaz protecteur, l'enceinte du four

contient de l'air.



2.2. Four sous vide :

Dans la plupart des traitements thermiques des métaux, on a des
réactions qui se produisent entre l'atmosphére ambiante et la surface chaude
des métaux. Ces réactions sont parfois désirables dans le cas de traitement

thermochimique utilisé afin d'obtenir certaines caractéristiques technologiques.
q g1q

Si par contre on souhaite conserver le matériau a traiter dans son
état initial, ces réactions sont indésirables et doivent etre évitées. D'ou

I'idée de I'utilisation des fours sous-vide.
Les raisons essentielles de leur utilisation sont :

- pas d'altération de la surface des piéces.

- absence de carburation et surtout de décarburation.

~ absence de. corrosion due au ressuage des sels dans les cas des piéces
trés ouvragées et difficilement lavables, ce qui facilite l'exécution des

traitements ultérieurs éventuels (nitruration).

2.1. Caractéristiques du four sous vide :

Les trois principaux types de four sous vide sont :
four a paroi froide, four a paroi chaude et four a double paroi.
Dans notre étude, on a utilisé un four a double paroi.

Il est essentiellement conctitué d'une enceinte intérieure contenant

les éléments chauffants et d'une enceinte & double paroi a circulation d'eau.

¢e type de four permet d'atteindre une température maximale de
I'ordre de 1500°c. Il est nécessaire de relever que ce four est contenu
dans un dispositif congu pour permettre la réalisation des trempes sous

vide qui pourront etre a l'eau ou a I'huile.
qul p 4

Selon la figure 1 , le dispositif comprend :
- une table métallique avec pied-armoire contenant les équipements d'alimen-
"ta'tion, les accessoires de régulation et de programmation du four et les
équipements d'alimentation et de mesure du vide; @) et ®

- un cube a vide prévu pour le raccordement du four, vase de trempe

et du groupe de pompage; (@) .
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DISPOSITIF POUR TREMPE SOUS VIDE
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un vase de trempe i vanne tiroir; (®

une pompe primaire a poser sur le sol; @

une pompe secondaire d'huile; (&

un piége a circulation d'eau; ®

vannes, tuyauteries et piéces de raccordement.

Pour obtenir le vide, on utilise un groupe de pompage monté en
série qui établit les frontiéres entre les différentes pressions. On distingue

S . ; : ~2 % .
une pompe primaire qui produit une pression de 4.1G mbar apres une duree
d'une: heure.

Le vide dans l'enceinte dépend du temps de fonctionnement de la
pompe secondaire et il peut atteindre une pression comprise entre 10-3

et 10”2 mbar.

Tres schématiquement, le traitement thermique s'effectue sous vide

compris entre 1072 et 107> mbar.
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Notre étude porte sur l'influence des paramétres, température, temps

et environnement sur le degré de l'évolution de la décarburation.

Le principe de nos expériences consiste a faire varier tantot la
température en fixant le temps de maintien tantot l'inverse et cela dans

deux milieux différents.

Dans le but d'étudier le paramétre environnement, nous avons effectué
deux séries d'expériences qui se distinguent entre elles par le type du mileu
dans lequel nos échantillons sont traités, autrement dit par le type de four

dans lequel la: décarburation a été effectuée : four électrique et four sous

vide.

Les échantillons de formes cylindriques posés sur une base dans le
four sont chauffés suivant des cycles thermiques variables puis refroidis
soit dans le four afin d'obtenir l'état perlitique soit dans un milieu bien

choisi pour obtenir la martensité.

Aprés traitements, les échantillons sont découpés suivant leur axe
pour mettre en évidence la couche décarburée et l'évolution de son gradient

de concentration en carbone.

zone d'observation

/

Echantillon avant - Coupe longitudinale
lciét:c;upage- iy de 1'échantillon

Les échantillons sont ensuite enrobés pour faciliter le polissage pres

de la zone d'observatiorn et attaqués au nitral durant quelques secondes.

v



LA DECARBURATION DANS UN FOUR ELECTRIQUE

Au cours de la décarburation: dans un four électrique, l'atmosphere

en contact avec l'échantillon est l'air.

1/ MODE OPERATOIRE

L'étude expérimentale est divisée en deux parties suivant le traitement

thermique a effectuer.

1.1. Traitement de recuit :

' Ce traitement a été effectué dans le but de mettre en évidence
la couche décarburée par observation directe des échantillons au microscope
optique en prenant comme critére de décarburation l'apparition de la ferrite

a la surface.
Dans cette étape, nous avons :
1. Fixé-la température et fait varier le temps de maintien.

T- = 1000°c
t=2ha 10 havec un pas de 2 h

2. Fixé le temps de maintien et fait varier la température
t=6h
T = 800°c a 1000° avec un pas de 50°c

Nous signalons que les températures utilisées sont choisies a partir
du diagramme d'équilibre Fer-carbone de telle sorte que nos échantillons

sont traités a l'état austénitique.

Nous nous sommes volontairement limités a 1000°c qui correspond

a une température de traitement thermique déja assez élevé en:industrie.



1.2. Traitement de trempe :

Le chauffage dans l'atmosphére d'un four électrique améne un départ
de carbone de la surface de l'échantillon entrainant une diminution superfi-

cielle de la dureté aprés trempe.

Par filiation de microdureté sur cet état trempé, on peut mettre
en évidence l'existence d'un gradient en carbone dans les premiéres couches

du matériau.
Nous avons réutilisé les memes échantillons pour deux raisons :

i. Eviter toute discordance entre résultats du recuit et ceux de la trempe

et aboutir ainsi & une meilleure précision.
2. Un gain de temps de traitement.

Il est donc nécessaire lors du chauffage d'homogéneiser la température
en tous points sans modifier le profil moyen et sans provoquer une décar-

buration supplémentaire. Pour cela on a éralisé :

- une austénisation a 850°c de durée trés limitée (30 mn) afin d'éviter

la perturbation du gradient de carbone.

- un chauffage sous atmosphére controlée (hydrogéne pur) éliminant ainsi

tout risque de décarburation supplémentaire.

- une trempe dans un bain d'eau sodée qui assure une vitesse de refroidis-
sement supérieure a la vitesse critique, permettant ainsi l'obtention:d'une

‘structure martensitique.

- un traitement a freoid dans l'azote de durée limitée (15 mn) pour trans-
former l'austénite résiduelle en martensite, structure dont la dureté est

en relation directe avec la teneur en carbone.

Afin de s'assurer que le traitement de trempe n'induit pas de décar-
buration supp!émentaire, on a effectué un controle qui consiste a tremper

(850°c, 30 mn) un échantillon qui n'a pas été décarburé précédemment.

Les valeurs de la filiation de microdureté sur cet échantillon témoin

sont données dans le tablegu ci-aprés .=



8/10

5/10 6/10 7/10

2/10 3/10 4/10
906 997 965

906 906 965

[x (mm) [1/70
Y (Hv)  |878 906

12/10 |13/10 |14/10 | 15/10 | 16/10

906 906 906

9/10 1 11/10
906 965 906

965

906

Ceci nous permet de tracer la courbe de variation de la microdureté

en fonction de la pénétration (Fig. 1).

2/ RESULTATS ET INTERPRETATION

2.1. A partir du traitement de recuit

La technique expérimentale utilisée dans cette étape, pour suivre

|'évolution de la décarburation, est la micrographie.

2.1.1. Observation de la décarburation :

Liobservation au microscope optique d'un échantillon apres traitement

de recuit au four électrique révele l'existence d'une décarburation (Fig. 2)
q g

TRAITEMENT DANS UN FOUR A 1 000°c
MAINTIEN DE 1 H.

Fig. 2 :
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Cette décarhuoration se traduit par l'apparition d'une structure

progressive allant de la ferrite en surface jusqu'a la perlite a coeur.

La structure ferritique observée en surface résulte de la transfor-
mation lors du refroidissement lent de l'austenite superficielle appauvrie
en carbone du fait de son contact direct avec l'air de l'enceinte. En s'éloi-
gnant de la surface, la quantité de ferrite diminue progressivement cédant
la place a la perlite lamellaire jusqu'a l'obtention d'une structure entiérement

perlitique avec un léger réseau de cémentite secondaire.
2.1.2. Mécanisme :

Pour expliquer le mécanisme du phénomeéne de décarburation, il est
nécessaire de déterminer au préalable les réactions chimiques susceptibles

de se produire a la surface de l'échantillon.

L'enceinte du four électrique contient de l'air qui est composé

essentiellement par l'oxygéne et l'azote.

L'oxygéne étant un €lément oxydant, il réagira avec le carbone de

I'échantillon selon la réaction :

c + 0, =co, (1)

Le produit résultant, le gaz carbonique, est un €élément décarburant. Il

rentre lui aussi en réaction avec le carbone de l'acier :
C + co, = 2¢cq (2)

Dans l'enceinte de notre four, les composés décarburants sont donc

I'oxygen~ et le gaz carbonique.

Le carbone superficiel combiné sous forme gazeuse, selon les réactions
(1) et (2), quitte les échantillons provoquant ainsi un appauvrissement en
carbone. Cet appauvrissement conduit a la formation d'un gradient de

concentration en carbone.

Pour diminuer ce gradient, les atomes de carbone situés dans les
couches non pertirbées migrent sous I'influznce des h:utes températures

(suivant les lois de diffusion normalé) vers les couche: superficielles.

..
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La vitessc des réactions chimiques du carbone avec les éléments
décarburants de l'air du four étant plus rapide que la vitesse de déplacement
du carbone du coeur vers la surface, provoque la formation de couches

appauvries en carbone dénommées généralement couches décarburées.

2.1.3. Evolution de la couche décarburée en fonction du temps

et de la température :

Le traitement des échantillons pour des maintiens variables a une
température fixe ou le traitement inverse révéle une évolution nette du

degré de décarburation.

L'observation directe de ces photos montre une augmentation des
profondeurs décarburées avec les iemps de maintien (fig 3) et avec les

températures (fig 4). Cette évolution peut etre interprétée comme suit :

- L'augmentation de la température de traitement augmente la mobilité
des atomes de carbone et donc leur vitesse de diffusion.
L'accélération-du phénoméne de décarburation se traduit par une augmentation

des profondeurs décarburées pour un maintien donné.

- De méme pour les temps de maintien, plus ils sont élevés, plus 1'échan-
tillon est soumis a un traitement plus long provoquant un déplacement
d'atomes de carbone plus intense et ainsi une perte en carbone plus élevée

qui augmente la profondeur des couches décarburées.

En thécrie, I'épaisscur de la couche décarburée est proportionnelle

a la racine carrée du temps :

- X_ Py
(U— {rz—t douxd(;rt)

2.1.4. Mesures des profondeurs décarburées :

Pour mesurer les profondeurs décarburées, nous avon: pris comme

origine la surface de l'échantillon qui a l'avantage d'étre bien définie.

On a effectué une série de mesures sur chaque coté a partir desquelles

on a estimé les profondeurs décarburées.

.



f\*&.a B

0,35 mm




&9

el S ol
appt SR Yk
AR

ok 4

\Attague au nitral x 1

00, T=1000°C

23



TABLEAU 1 :

TABLEAU 3 : T =

Les mesures de ces profondeurs sont données dans les tableaux suivants :

(mm)

T = 1000°c , t = 2h
Essais 1 2 3 4 5 6 7
Epaisseurs décarburées 0,32 |0,30 |0,40| D,43 | 0,33 | 0,32 | 0,43
(mm) y
TABLEAU 2 : T = 1000°c , t = 4 h
Essais 1 2 3 4 5 6 7
Epaisseurs décarburées
0,70 | 0,81 |0,60| 0,83 | 0,72 | 0,64 | 0,75
(mm) 2
1000°c , t = 6 h
Essais 1 2 3 4 5 6 7
Epalsseurs décarburées | o1 | g a3 |0,85| 0,95 | 0,90| 0,81 0.92
(mm) a
TABLEAU 4 : T = 1000°c , t = 8 h
Essais 1 2 3 4 5 6 7
E dé :
pRiSaRIeS Ccariisdes 1,1 [ 1,02 | 1,14| 1,00 | 1,09| 1,20 1,18
(mm)
TABLEAU 5: T = 1000°c, t = 10 h
|
Essais L1 2 3 4 5 [ 7 |
Ehatas s .
palsseurs decarburees | iy | 1,32 | 1,34] 1,26 | 1,12| 1,08 1,35

o4



TABLEAU 6 : T = 800°% , t = 6 h

ESSAIS 1 2 3 4 5 6 7
EPAISSEURS(mD;)CARBUREES 0,3 | 0,11 { 0,20( 0,718 0,30| 0,22 | 0,17
TABLEAU 7 : T = 850°%c , t = 6 h
ESSAIS 1 2 3 4 5 6 7
EPAISSEUR?NE?ARBUREES 0,40 | 0,35 | 0,25| 0,33 | 0,40 | 0,22 | 0,45
TABLEAU 8 : T = 900°c , t = 6 h
- ESSAIS 1 2 3 4 5 6 7
EPAISSEUR(S DECARELRERS 0,62 | 0,72 | 0,81| 0,64 | 0,80 | 0,61 | 0,55
mm)
TABLEAU 9: T =950°¢,t=6h
ESSAIS 1 2 3 4 5 6 4
A EUR ECARBURE
ERiRSaEY ?mn[i;c ROREES 0,68 | 0,75 | 0,62 | 0,48 | 0,58 | 0,72 | 0,66

2.2,

A partir de Ja trempe :

La technique expérimentale utilisée dans cette deuxiéme étape pour
mettre en évidence l'intensité de décarburation occasionnée par une élévation
de température, ou plus exactement le profil du carbone dans les couches
tdécarburées, est la microdureté, Cette-derniére, par des mesures de micro-
duretés, complcte et confirme les résultats de l'examen métallographique

précédent.

La méthode consiste a traiter l'échantillon recuit par trempe puis



a mesurer l'évolution de la microdureté en fonction de la profondeur. Pour
établir ces mesures avec une bonne précision, on a effectué des séries

d'empreintes distantes de 1/10 mm.

La structure observée apres trempe (850°c, 30 mn), suivie d'un

traitement a froid est entiérement martensitique.

“

Fig 5 : STRUCTURE MARTENSITIQUE OBTENUE PAf TREMPE A PARTIR DE
850°c (30 mn) ET TRAITEMENT A FROID DANS L'AZOTE (15mn).

2.2.1. Courbes microduretés-pénétration :

Pour T = 1000°c (fixe), maintiens variables :

TABLEAU 1 : t =2 h

X () 1710 [ 2/10 [ 310 | 4730 | ©710 | 6/10 | 7/10 | 8/10

Y (iv) 149 | 195 | 371 | 797 | s | 906 | 905 | 934
o/ [ 1 [1i0]i2710 [ 5 0] wa710] 157210 ] 16/10
o34 | 965 | 965 | 965 | <5 | 997 | 9s5 | 965
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TABLEAU 2 : t=4h

X (mm) 1/10 |2/10 | 3/10 | 4/10 | 5/10| &/10 | 7/10 | 8/10

Y (Hv) 215 | 696 802 852 894 523 934 953

9/10 1 11/10| 12710 13/10| 14/10 | 15/10 | 16/10

953 | 984 984 984 997 597 9597 297

TABLEAU 3 : t=6h

X (mm) 1/10 |2/10 | 3/10 | 4/10 | 5/10| &/10 | 7/10 | 8/10

Y (Hv) 169 | 526 736 757 852 878 906 906

9/10 1 11/10| 12/10| 13/10] 14710 | 15/10 | 16/10

. 906 | $34 953 984 984 597 984 984

TABLEAU 4 : t = 8 h

X _{5:m) 1/10 (2710 | /10| 4/10 | 5/i0| &/10 | 7/10 | 8/10

Y (Hv) 105 | 143 | 458 | 677 | 802 | &2 | 852 | 852

9/10 1 11710 12/10] 13/10| 14710 | 15710 | 16/10

852 | 878 934 906 934 965 965 965

TABLEAU 5 : t =10 h

Y (nm) 1710 | 2710] 2710 2710 ss0] e0 [ 7710 [ erio |

Y (Hv) 103 | 189 | 420 | 610 | 677 | 757 | 779 | 802
o710 | - 1. | 11710l 12710 137300 1as10 | 15710 | 16710
852 | 862 | 06 | 906 | 934 | ss5 | 965 | 997




Pour t = 6 h (fixe), températures variables

TABLEAU 6 : T = 800°

X (mm) 1/10 |2/10 | 3710 | 4710 | 5/10 | 10 | 7710 | 8/10
Y (Hv) 249 | 607 779 906 954 06 906 965
9/10 | 1 11/10 |12/10| 13710 | 14710 | 15/10| 16/10
965 | 984 965 965 965 965 965 965
TABLEAU 7 : T = 850°c
X (mm) 1/10 |2/10 | 3/10 | 4/10 | 5/10 | é/10 | 7/10 | 8/10
Y (Hv) 260 | 757 826 852 | 906 206 934 934
N 9/10 | 1 11710 |12/10 | 13710 | 14710 | 15/10| 16/10
934 | 934 934 965 965 255 965 955
TABLEAU 8 : T = 900°c
X (mm) 1710 |2710 | 3710 [4710 | s/10 | 6710 | 7710 | 8710
Y (Hv) 258 | 502 552 677 727 802 852 906
w9r00-1 | 11710 [12/710 [ 13710 [ 14710 [15/10] 16710 ]
! 906 | 934 934 965 965 965 965 945
TABLEAU 9 : T = €50°
¥ fan) 1/10 [2/10 | 3710 ! 4/10 | 5/10 | 6/10 | 7/10 | €710 |
Y{iiv) 276 | 716 757 802 826 | 862 852 878
¢ 9/10 | 1 11710 12710 | 13710 114710 | 15/10| 16/10
906 | 906 S06 965 965 | 1030 | 1030 | 965
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A partir de ces données expérimentales, nous avons tracé pour chaque
échantillon la courbe de variation de la microdureté en fonction de la

pénétration.

Pour suivre l'évolution du degré de décraburation en fonction de
la température et du temps de maintien, on a tracé les courbes de chaque

série sur un meéme graphique.
Ces courbes sont données par les figures (6) et (7). Elles présentent :

1. Une méme allure : la dureté de la martensite augmente avec la profondeur
jusqu'a une certaine valeur (906 Hv) ou elle se stabilise pour former un
palier.
Connaissant la loi de variation de la dureté de la martensite en
fonction de la concentration en carbone, on peut établir la carte chimique

de I'élément carbone dans les couches perturbées du matériau.

. La duretérde la- martensite présente la particularité de croitre avec
la teneur en carbone. De plus, la concentration en carbone dans la martensite
est la méme que celle de la phase austenitique qui lui a donné naissance

(la transformation martensitique se produit par cisaillement).

Ceci nous permet de relier directement la teneur en carbone a la

profondeur décarburée de la fagon suivante :

la teneur en carbone augmente avec la pénétration; ce qui confirme

I'existence d'un gradient de concentration.

2. Une forte décarburation a la surface qui diminue ensuite progressivement

et se stabilise & une valeur qui correspond au début du palier de la courbe.

Cette évolution du palier met en évidence la limite entre le métal

sain et le métal décarburé.

2.2.2. Mesure de la couche décarburée :

Les résultats précédents des mesures des épaisseurs décarburées a
partir de la méthode micrographique ne sont pas tous exploitables a cause

de leur dispersion.

Cette méthode est assez imprécise car !'apparition de la ferrite
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VARIATION DE LA MICRO-DURETE EN FONCTICN DE LA PENETRATION

EVOLUTION DE LA COUCHE DECARBUREE AVEC LE TEMPS
A TEMPERATURE FIXE
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VARIATION DE LA MICRO—-DURETE EN FONCTION DE LA PENETRATION

EVOLUTION DE LA COUCHE DECARBUREE AVEC LA TEMPERATURE
POUR UN MAINTIEN FIXE
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a partir du coeur de I'échantillon est délicate a déterminer.

En effet, il est assez difficile de déterminer la limite entre la zone
décarburée et le métal sain par simple observation microscopique. Dans
ces conditions, il est nécessaire d'étalonner la méthode micrographique

qui permret une estimation correcte de la couche décarburée.

Ces couches sont déterminées a partir des courbes microdureté-
pénétration. Elles correspondent au début du palier qui traduit la fin de

la décarburation.

Cette détermination graphique assez précise est relativement facile
a réaliser.

Les valeurs de ces profondeurs sont données dans les tableaux ci-dessous :

TABLEAU 1 : T = 1000° (fixe)

t (h) 2 4 6 8 10

d (m) 0.25 | 0.75 | 0.95 | 1.15 | 1.35

TABLEAU 2 : t = 6 h (Fixe)

T 30o| 880 |3FO (280 | 1000

D{rm) 0.25 | 0.40 | 0.60 | 0.75 | 0.95

2.2.3. Evolution dzs profondeurs décarburées

en fonction du temps et de la température :

Les temps de mainticn et les températures influent de la meme

fagon sur le degré et l'évolution de la décarburation.

La profondeur décarburée augmente avec l'augmentation de ces deux
parai:iires. Ceci ne fait que confirmer les résultats obtenus par le traitement

de recuit. Les fig {8) et (9) soulignent cette évolution.
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LA DECARBURATION DANS UN FOUR SOUS-VIDE

1/ MODE OPERATOIRE
Dans cette deuxieme série d'expériences, nos échantillons sont traités
# mbar. Nous

dans un four sous vide avec une pression de l'ordre de 10~

avons procédé aux essais suivants
1. Fixer la température et faire varier le temps de maintien

1 000°c
2 ha 16 h avec un pas de 2 h.

It

T

t
2. Fixer le temps de maintien et faire varier la température

1

t=6h
T £ 900°c a 1200° avec un pas de 100°c.

La conduite des essais est
- chauffage jusqu'a la température de traitement

- maintien a cette température

- refroidissement lent dans un four.

La réalisation de chaque expérience suit l'ordre suivant
1. Disposer I'échantillon a traiter dans un panier qu'on introduit par

la suite dans le four.
2. Mise en marche du groupe de pompage

- pompage primaire pendant une heure pour arriver a une
pression de 10"2 mbar.

- Pompage secondaire pendant 30 minutes pour atteindre
une pression de 4 x 10”7 mbar.

La pression du vide atteinte lors des expériences dépend de la

"température et du temps de maintien des traitements.
Plus la température et (ou) le temps de maintien sont élevés, plus

Ja durée de marchedu four est élevée et, plus la durée de fonctionnement



des pompes est élevée (la pompe restant allumée pendant toute la durée

de l'opération) plus le vide obtenu sera grand.

3. Programmation : donner les instructions nécessaires pour la réalisation
des traitements : température, vitesse de montée en température; temps

de chauffage et le refroidissement.

Le tableau ci-dessous donne la correspondance entre la température
du traitement et le temps nécessaire a la montée de la température résultant

de nos expériences.

B T L R G R T T S TP P
ERERT AP ERERE ARS B TR R B DR TP TN

DUREE

TEMPERATURE
. (583 DE LA MONTEE
1000 120
. 1100 180
. 1200 240

A partir de-ces valeurs, nous avons tracé la courbe <= chauffage Fig (10).

A

2/ RESULTATS

Apres les traitements, les échantillons ressortent du four avec un
état de surface parfait. Leur surface est brillante sans aucune trace d'oxy-

dation. C'est I'un des avantages du four sous vide.

Aprés découpage, enrobage, polissage et attaque au nital, I'observation
au microscope optique de tous les échantillons traités ne révéle aucune

trace de décarburation : la décarburation dans ce cas est nulle.
Les photos suivantes coniirment ce résultats{ig (11).

3/ INTERPRETATION

Dans un four sous vide cdont la pression de tro- il peut etre réduite
5 . -2 . -4 . ;
a des valcurs comprises entre 10 et 10 " mbar, les ux d'impuretes sont
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extremement réduits.

Ce que nous appelons communément le vide n'est au fond que

I'absence d'atmosphere,

Or I'absence d'atmosphére se traduit par l'absence d'éléments oxydants,
carburant et décarburant, ce qui évite toute réaction a la surface des
échantillons. Il n'y aura donc aucune perturbation notable de la surface.

C'est ce qui explique l'aspect superficiel brillant et I'absence de décarbu-

ration.

En l'occurence, on peut assimiler le traitement dans un four sous
vide au traitement dans les gaz de haute pureté tel que l'argon et l'azote

ou la protection contre la décarburation est assurée.

Cependant sur certains échantillons :
- traitement pour un maintien fixe (t = 6h, T=1200°)
. - traitement pour une température fixe (T=1000°c, t=12,14 et 16)
On remarque la présence d'une fine couche décarburée (3 & 5 mm). En
plus de sa finesse, cette couche n'existe pas sur touic la périphérie des

échantillons. Elle est irréguliere et discontinue,
Ceci s'explique de la fagon suivante :

Dans un four sous vide, l'absence d'atmosphére, aussi faible soit-elle,
ne peut etre totale. L'enceinte du four contiendra toujours des traces
d'atmosphére. Autrement dit, dans un four sous vide, ou le vide doit en
principe etre parfait (expérience idéale) il y aura toujours une petite quantité

d'atmosphere résiduclle.

L'élément décarbu ant de cette atmosphere (02 pour notre cas) va
réagir avec le carbone de la surface des échantillons, engendrant un gradient
de concentration responsable du déplacem nt deszatomes de carbone du
coeur vers la périphérie des &chantillons. Mais la faible quantiteé de cet
é1ément (quelques traces) explique l'irrégularité, la discontinuité et la

finesse de ceite couche. Cé que traduit bien notre résultat.

Dans !'industrie, des couches décarburées de cette épaisseur sont

considérées comme négligeables. 8

v

v -

Co



Attaque au nitral x 100
T - 1000°. t=8h

Attague au nitral x 100
T =1000°c t=16h
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Attaque au nitral x 100
T = 1200°c t=¢éh

Attague au nitral x 100
T = 1000°% t=12h

Attaque au nitral x 100
T = 1100°% t=6h




o

On peut donc affirmer qu'un traitement thermique prolongé a haute
température dans un four sous vide ne provoque pas la décarburation.
L'opération couteuse de rectification destinée a I'enlevement de cette couche

dénaturée est donc éliminée.
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Au cours de la décarburation, les atomes de carbone se déplacent
du coeur de I'échantillon vers la surface. Ce phénoméne est régi par le

processus de diffusion a I'état solide.

Dans cette partie, on se propose d'utiliser la théorie de diffusion
pour :
- calculer l'énergie d'activation;
- calculer le coefficient de diffusion du carbone dans l'austenite ;
- calculer la répartition normale du carbone dans les couches
perturbées.
- tracer la courbe maitresse de décarburation, qui a un grand

intérét pratique dans l'industrie.

1/ CALCUL DE L'ENERGIE D'ACTIVATION

Le coefficient de diffusion D varie avec la température selon une

loi d'Arrhénius :

. ' D = Do Exp (-z3) (1)

Avec : D : coefficient de diffusign
Do : parameétre de fréquence (cm?/s)
Q : énergie d'activation (cal/mole)
R : 1,987 cal-mole” s K|
T : température (K-1)

L'équation (1) peut s'écrire de la forme :

LnD = LnDo - —= (2)
nd = LLn Do - 7 2
RT
La valeur de I'énergi~ d'activation est déterminéz graphiquement (Fig 1).
]
La relation entre LnD et = étant linéaire, la valeur de l'energle d'activation

Q ;..uut ¢tre calculée a partir de la pente de la droite LnD = i(ﬁ)

En général, la détermination de Q exige Ja connaissance du coefficient

de diffusion D. Ce dernier éiant relié a 1'épaisseur décarburée par la relation :
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V- (3)

X
2 v DT
Avec : x : profondeur décarburée

D : coefficient de diffusion

t : temps de maintien
Ainsi x? est proportionnelle a (Dt)
2

d'ou D proportionnel a XT

2
La droite LnD = f(lT) sera donc parallele a la droite Lnit—zi(l.‘.) et aura

en conséquence la méme pente.
Les résultats des calculs sont regroupés dans le tableau ci-dessous :

-2
TABLEAU 1 : Variation de Ln—)v‘,?. en fonction de%. pour un temps égal a 6h

T (°c) 1000 950 9S00 850 8040
x (cm) 0,095 | 0,075 | 0,06 | 0,04 |G,025
-7
.2 10
%—( ,5)+a,17 2;6 | 1,66 | 0,74 |0,298
Ln(x?) - 14,6|- 15,16 -15,6|-16,418/-17,35| .
=
1(K"1)
% 7,85 | 8,17 | 8,52 | 8,90 | 9,31

L'énergie d'activation ainsi calculée est égale a 32 388 cal/mole.
Cette valeur est irés proche de célle qui correspond a 'énergie d'activation

de la diffusion du carbone dans l'austenite ((33 500 % 1000) cal/mole (11))

Ce résultat confirme donc :

L'hypothése faite sur la diffusiob du carbone dans l'austénite. La
courbe obtenue étant une droite avec une pente unique et donc une seule
valeur de l'énergic d'activation Q, vérifie bien la relation d'Arrhénius et
confirme l'existence d'un scul mécanisme opérant : mécanisme interstitiel

(d'apres la valsur de Q).
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2/ CALCUL DU COEFFICIENT DE DIFFUSION

Par l'application directe de la relation d'Arrhénius :

D = Do Exp( »Rg , on peut calculer le coefficient de diffusion
en fonction de la température en prenant : ’
- Do : facteur de fréquence Do = 0,1 cm?/s (15)

- Q : énergie d'activation Q=32 388 cal/mole

TABLEAU 2 : Valeurs de D calculées a partir de la relation (1)

T (°c) 1000 | 950 | 900 | 850 | 8OO
D107’ 2,74 | 1,62 {0,922 0,497 0,252
. on*/s I

-

La fig (2) représente la variation de D avec l: température.
L'augmentation du coefficient de diffusion avec la t¢mpérature confirme
la théorie quir définit D comme étant caiactéristique d'une mdoilité 3 une

température assez élevée.

3/ CALCUL DU GRADIENT DE CONCENTRATION E:l CARBONE

Quelque soit le phénomene de diffusion, les techniques expérimentales
directes se rameénent au méme probleme général, celui de la détciinination
en un point du métal consic?ré de la concentration ¢ de 1'élément recherché

1

au ! ut du temps t a une température T.

L'emploi de la microanalyse a sonde électronique étant trés difficile
a cause du probleme de mise en osuvre qu'elle présciite pour I'analyse
du carbone, nous aconduit a détermine; ce gradient pur calcul.

Le calcul est basé sur le résultat de la résolution de la 2éme équation

de Fick pour la décarburation dans un milieu semi-ininj :



Do (cudls)

0% 53_2_ Variakion du oeffrcient de diffusion avec,

la tempera ture
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%o - exp(U) (@ .

X

avec U =m

pour une température donnée, connaissant le coefficient de diffusion D,
le temps de maintien t et la profondeur<x, on peut calculer U, puis erf (U)

dérerminée & partir des tables (U— erf(U)) [2]

L'équation (4) pouvant s'écrire sous la forme :

C = Co erf(U)
avec : Co : concentration initiale (Co = 0,9).

Le calcul de C ne sera donc qu'une application directe de la formule

ci-dessous.

L'ensemble des résultats pour tous les traitements effectués est

regroupé dans les tableaux ci-dessous :

Pour T = 1000°c {fixe) -maintiens varjables -

TABLEAU 1 :t =2 h, x=0,035 cm pour C=0,9

X 0,01 | 0,02 | 0,03 |0,035

u 0,112 | 0,225 | 0,337 | 0,394

fss:

erf (U) | 0,1236| 0,244 (0,359 | 0,418
| ¢
| . 0,111 | 0,219 | 0,323 | 0,376
calculée
c
|_réelle

0,634 | 0,742 | 0,846 | 0,9




o

&

TABLEAU 2 : t=4%h, x=0,075 cm pour C=0,9
«x-(em) | 0,01 0,02 | 0,03 | 0,04 0,05 | 0,06 | 0,07 | 0,075
u 0,079 | 0,159 (0238 | 0,318 | 0,398 | 0,477 | 0,557 | 0,597
exf (U) (0,090 0,179 |0,255| 0,349 | 0,428 | 0,493 |0,563| 0,603
£ . |o,081 | 0,161 |0,229| 0,314 | 0,385 | 0,444 | 0,506 | 0,543
calculée
rélie 0,437 | 0,517 |0,585| 0,670 | 0,741 {0,800 |0,862| 0,9
TABLEAU 3 : t=6h, x=0,095 cm pour C=0,9
x (cm) 0,01 0,02 0,03 | 0,04 | 0,05 | 0,06 | 0,07 0,08 0,09 | 0,095
et | 0,060 | 0,13 0,19 | 0,26 | 0,32 | 0,39 |0,45 | 0,52 | 0,58 | 0,61
erf (U) | 0,067 | 0,145 | 0,211 |0,286 |0,349 |0,418 (0,475 | 0,537 | 0,587 | 0,616
& 0,06 | 0,131 | 0,190 | 0,258 (0,314 |0,376 |0,427 | 0,484 | 0,529 | 0,550
calculée
C réelle | 0,410 | 0,480 | 0,540 | 0,607 | 0,663 |0,726 |0,777 | 0,833 | 0,878 | 0,9
TABLEAU &4 : t=8h , x=0,115 cm pour C =0,9.
x(cm | 0,01 0,02 | 0,03 0,04 | 0,05 | 0,06 | 0,07 | 0,08 |0,09 | 0,1 | 0,1
u 0,05 0,11 | 0,17 0,22 | 0,28 | 0,34 | 0,40 | 0,45 | 0,50 | 0,56 | 0,62
o7 (W)|0,056 | 0,123 | 0,189 | 0,244 | 0,307 | 0,369 | 0,428 |0,475 | 0,520 0,571|0,6194
L ., 0,050 0,111 [ 0,170 0,219 0,277 | 0,332 | 0,385 (0,427 |0,468| 0,514 | 0,557
calcuice o N
I‘éc’—'lle 0,379 0,440 | 0,449 0,548 | 0,605 | 0,661 | 0,714 L0,75:5 0,797 0,843] 0,886
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TABLEAU 5 : t=10h, x=0,135 cm pour C=0,9.

X(cm) | 0,01 |0,02 |0,03 |0,04 0,05 |0,06|0,07 0,08 |0,09| 0,1 (0,11 0,12 |0,13P,135

u 0,05 | 0,10 | 0,15 | 0,20 | 0,25 | 0,30 | 0,35 | 0,40 | 0,45 | 0,50 | 0,55 | 0,60 | 0,65| 0,68

erf (U)| 0,056|0,112|0, 167 |0,222|0,2760,328(0,379|0,428|0,475 0,520|0,506 |0,603 |0,6420,06637

C

calculée| 0,05 |0,101|0,151[0,200|0,248 |0,295|0,341 0,385 |0,427|0,468|0,506 0,542 |0,561 0,597

0,809 |0,845 (07864 0,9

Ccréelle | 0,353 0,403 0,453 |0,503|0,551|0,598 0,644 |0,688|0,720|0,771

Pour un temps t=6h (fixe) - températures variables -

TABLEAU 6 : T=2800°c , x=0,025 cm pour C=0,9 et D:O,2521(f7 cm?/s

x (cm) 0,01 | 0,0z |0,025

u 0,21 | 0,43 | 0,53

N TS

erf (U) | 0,233 |0,456 | 0,546

C
0 £
catcutce| D210 |0ia11 | 0,491

C réelle| 0,618 (0,819 | 0,2

TABLEAU 7 : T=850° , x=0,04 cm pour C=0,9 et D=0,49710" cm’/s

»Aca) 0,01 { 0,02 | 0,03 (0,04

v 0,15 | 0,30 | 0,46 |0,61

- B A 1
erf (U) | 0,167 |0,328 | 0,484 (0,611

0,151 | 0,295 0,436 |0,550

~
o]
i

- yézlle 0,500 | 0,645 0, 0,9

ti?l
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TABLEAU &8 : T=900°% , x=0,069 cm pour C=0,9 ET D=0,92210 "cm?/s
. e _
x 0,01 0,02 | 0,03 | 0,04 | 0,05 | 0,06
U 0,11 0,22 | 0,33 | 0,45 | 0,56 | 0,67
erf (U) [0,123 | 0,244 |0,359| 0,475 0,571 0,656
C
,427( 0 |
ca11:u1ée0’m____0'_219 0,323| 0 ,514 | 0,590
Créclleo,420 | 0,528 |0,632| 0,736 0,823 | 0,9
Y3

TABLEAU 9 : T = 950°c , x=0,075 cm pour C=0,9 et D=1,6210 "cm?/s

x(em) | 0,01 | 0,02 0,03 | 0,04 | 0,05 | 0,06 | 0,07 | 0,075

1] 0,08 0,17 | 0,25 | 0,33 | 0,42 | 0,50 | 0,59 | 0,63

exf(U)| 0,09 |0,189 | 0,276 | 0,359 | 0,447 | 0,520 0,595 | 0,627

mlriée 0,081 |0,170 | 0,248 | 0,323 | 0,402 | 0,468 0,736 | 0,564

C réelle 0,416 |0,506 0,584 | 0,658 | 0,738 '0,04 | 0,72 | 0,9

Toutes ces données permettent le tracé de courbes donnant les

variations de la concentration du carbone en fonction de la pénétration
de tous les échantillons.

Pour mettre en évidence !'évolution de la concentration du carbone
en fonction du temps et de la température, on a jugé préférable de regrouper

les courbes de chaque série sur un meme graphique (fig 3) et (ligh)

4/ CCURBE MAITRESSE DE DECARBURATION

La décarburation d'un échantillon a été caraciérisé en tragant la

courbe compléte de décarburation.

g0
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VARIATION DU GRADIENT DE CONCENTRATION DANS LA COUCHE DECARBUREE EN FONCTION
DE LA PENETRATION AVEC LA TEMPERATURE POUR UN MAINTIEN FIXE
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Effectivement, il est trés interessant de trouver une formule permettant
de déterminer la profondeur décarburée en tenant compte du parameétre

d'équivalence et du critére de décarburation.

4.1 Parametre d'équivalence :

En se basant sur la deuxiéme loi de Fick, une interprétation mathéma-
tique a conduit a relier celle-ci au paramétre d'équivalence temps-température

de la fagon suivante :

—(,:—zerf(U) (résolution de la 2éme équation de Fick dans
Co . . ; s i ;
le cas de la decarburation d'un milieu semi-
infini)
X . ,
Avec U= 7Dt avec : - Co :titre nitial

D : coefficient de diffusion

- x : profondeur decarburee
t

: temps

En passant au logarithme, on trouve :
& ;

logx = log2U +-%10th

On remplace D par Do Exp(--9—~), on obtient finalement :

1 = o _]. o] __‘_9_ ..l. . -...MMR
log x = log /_’U+2.lco Do VR T ° 0 log t
D'autre part, on a défini le paramét;c d'équivalence P par la formule

général: :

1 1 MR, 1t
P =7 - ) log 6
avec : - T = t° + 273 : ten‘],f.ratttre absolue °K
- M = 2,3 conversicn en logarithmes déciamux
- R =:1,987 ca[.K—].mole“] : constante des gaz parfaits
- Q = 32338 cal.mole™! énergie d'activation du phénomeéne
- t, = temps de réiérence gue nous prendrons égal a une heure
- t = temps de maintien c,-:;;'i»:'imé e heure



Il en résulte une expression de la forme :

logx = A + B (A et B constantes) qui est une équation
P

en coordonnées semi-logarithmiques. Cette droiteest appelée courbe
maitresse de décarburation. Elle permet de trouver la profondeur décarburée
connaissant le parametre d'équivalence temps-température et le critére

retenu.

4.2. Critére de décarburation :
Le critéere de décarburation est donné par la formule :

C
—66 x 100
La constante A de la courbe maitresse (A = log 2U + % log Do) dépend

donc de ce critere.

On peut alors représenter pour chaque critére de décarburation la
variation du logarithme de la profondeur en fonction de l'inverse du paramétre

d'équivalence.

Nous avons tracé la courbe maitresse de décarburation pour 3 critéres
différents (50%, 60%. ct 80%).

4.3 Résultats expérimentaux :

Ayant les résultats des courbes profil en carbone-profondeur, on peut
déterminer & partir de ces courbes pour un critére de décarburation bien
défini : les épaisseurs décarburées en fonction du temps et de la température
qui nous permettront par la suite de tracer la courbe maitresse de décarbu-
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A partir de cette courbe, on constate que pou une concentration
C donnée, on peut définir :
"~ un critére de décarburation
- les épaisseurs décarburées correspondintes a C : (x]...,xj).
Pour le tracé des courbes maitresse, on a choisi- 3 criteres : 50%,

60% et 80%.

L'ensemble des calculs est regroupé dans les tableaux ci-dessous :

TABLEAU 1 : en:fonction du temps, Temperature fixe (T=1000°)

t (h) Z 4 6 8 10
QPR DR
5 10 CK) 7,42 7 6,75 | 6,57 | 6,43
. x‘i (mm) 0,025| 0,116 | 0,16 8,2 0,275 etk i e C=0, 48
log x, | - 1,6|- 0,935 G,795|-0,698 |-0,560
x, (rm) 0,07| 0,2 |0,275| 0,33 | 0,45 critdre=60%  C=0,5
lea () -1,329| -0,69 | -0,56 |-G,47 |-0,30
x3 (mm) 0,183 0,5 0,58 {3,725 0,912 oritire-80% c=0,7
log x, -0,73| -0,3 |-0,23 |-0,13 | 0,04
TABLEAU 2 : en fonction de la tempirature , temps fixe (t=6h}
T °c 800 850 900 950 1000
1 . h, -1 .
=10 (K 8,22| 7;80 | 7,42 | 7,07 | 6,75
2 7 .
)ﬁ. () ] 0,03 0,06 | 0,11 0,15 | 0,1 critére=s0%  C=0,45
log x, -1y47| -1,17 | -0,93 | -0,82 | -0,75
%, {(mm) 0,05 | 0,19 (0,20 |0,27 |0O,32
critére=€0% C=0,54
leg x, -1,3| -0,87 |-0,70 |-0,56 |-0,49
%, (ma) 0,12| 0,23 | 0,26 |0,54 | 0,59
2 critire=60% C=0,72
Aef x_ -0,92| -0,63 |-0,44 |-0,26 {-0,22
~
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On préfere tracer les courbes maitresse de décarburation, pour différents
critéres, de chaque série sur un méme graphique dans le but de mettre
en évidence l'influence de ce dernier sur la courbe maitresse pour un meme

paramétre d'équivalence.

A partir du tracé on remarque que :
I/ Les courbes maitresse de décarburation obtenues sont des droites
a partir desquelles on peut déterminer entiérement pour un cycle thermique

I'épaisseur décarburée et le gradient en carbone en tout point d'une piece.

2/ L'ensemble des courbes sont des droites paralléles (elles ont meme

pente (DH )).
ZMR

3/ Pour un meme paramétre d'équivalence, la profondeur décarburée

augmente avec le critére.

b, Conclucion

Comme la théorie l'indique, pour le tracé des courbes maitresse
de décarburation, on a vérifié graphiquement la relation linéaire entre le
logarithmé de la profondeur décarburée et Il'inverse du parameétre d'équivalence,
celle-ci est trés nette. Cette maniére d'opérer est .tres satisfaisante, elle
conduit a des résultats mis dans une forme permettént une exploitation

rapide et souple.

D'un-pecint de vue pratique, l'aboutissement de cette étude constituc

un outil de travail trés appréciable sur le plan industriel.






L'étude du phénoméne de décarburation a été consacrée dans une
premiere partie a une étude a caractere fondamental et dans une deuxiéme

partie a une série d'examens et d'essais.

Cette étude a été envisagée en se basant d'une part sur l'étude
des réactions chimiques a la surface des échantillons en faisant appel a
la nature du milieu et d'autre part sur le fait que le mécanisme fait intervenir

le phénoméne de diffusion.
Les conclusions qui s'en dégagent peuvent se résumer ainsi :

1/ Le phénoméne de décarburation ne se-déroule que si les deux
conditions qui suivent sont vérifiées simultanément :
- milieu décarburant

- haute température

2/Tracer de la courbe maitresse de décarburation de l'acier XC90
pour différents criteres. Cette derniére permet une connaissance précise .
des épaisseurs dénaturées par décarburation au cours des traitements

thermiques et permet air:i au praticien de minimiser la décarburation.

3/ Une méthode de calcul pratique pour la détermination du profil
en carbone dans les couches perturbées sans p- ser par la microanalyse
a sonde ¢lecironique. On aurait aimé vérifier l'exactitude de nos résultats
en les comparant a ceux de la microanalyse 3 sonde électronique, mais
hélzs ceci n'a pu éire réalisé manque de moyens. Nous espérons que cela

se réalisecra dans les jours qui viennent.

Enfin, en dépit des quzlques difficuliés qu'on a rencontrées au début
de notre travail, nous estimons que les objeciifs de cette étude ont (id

globalement atteints.
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