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Résumé

L'objectif de ce travail est d’étudier l'influence des traitements
thermochimiques (cémentation et nitruration) sur le comportement
mécanique, tribologique et électrochimiques des aciers faiblement alliés.

Dans cette étude, nous avons choisi de travailler avec 'acier utilisé pour
la fabrication des galets des convoyeurs a bobine. Ce choix est justifié par le
fait que cet acier a présenté un probleme d'usure et d’endommagement. Les
échantillons sont prélevés a partir des galets des convoyeurs a bobines au
niveau du Laminoir a Chaud (LAC, ArcelorMittal Annaba).

Les traitements thermochimiques employés dans ce travail sont réalisés
au niveau du Complexe Moteurs Tracteur de Constantine avec des temps de
séjour allant de 2h jusqu’a 6h.

Dans un premier temps, des tests de microdureté, d'usure par abrasion
ainsi qu'une caractérisation électrochimique ont été effectués. Apres quoi, une
analyse métallographique par microscopie optique, des essais de rugosité,
ainsi qu’'une analyse par diffraction des rayons X ont été utilisés pour mettre
en évidence I’évolution des échantillons étudiés.

Les résultats obtenus montrent que la nitruration en bain de sels permet
d’améliorer sensiblement le comportement tribologique et électrochimique

avec une augmentation de la dureté en surface du matériau étudié.

Mots clés :
cémentation, nitruration, usure, microdureté, corrosion électrochimique,
Meétallographie, rayons X
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ABSTRACT

The aim of this work is to study the influence of thermochemical
treatments (carburizing and nitriding) on the mechanical, tribological and
electrochemical properties of low alloy steels.

In this study, we chose to work with the steel used for the manufacture
of coils conveyor rollers. This choice is justified by the fact that this steel has
presented a severe problem of wear and damage.

Samples are taken from the conveyor rollers at Hot Rolling Mill of
ArcelorMittal Annaba.

The thermochemical treatments used in this study are performed at the
Engines & Tractors Factory of Constantine with holding times ranging from 2h
to 6h.

Initially tests of micro-hardness, wear by abrasion, and an
electrochemical characterization were performed.

Afterwards, a metallographic analysis by optical microscopy, roughness
testing, and analysis by X-ray diffraction were used to highlight the evolution
of the studied samples.

The obtained results show that salt bath nitriding can significantly
improve the tribological and electrochemical behavior with an increase in the

surface hardness of the material studied.

Key words:
carburizing, nitriding, wear, micro-hardness, electrochemical corrosion,

X-ray diffraction.



INTRODUCTION GENERALE

Les traitements superficiels sont mis en ceuvre industriellement dans le but
d’améliorer la résistance a l'usure et /ou a la fatigue des aciers. Parmi eux, les
traitements de durcissement superficiel tels que la cémentation et la nitruration sont
largement employés.

Outre le durcissement provoqué par l'apport d’élément tels que carbone et /ou
azote suivi ou non, par un traitement thermique de trempe, on observe généralement
I'établissement, dans la zone durcie, d'un champ de contraintes résiduelles de
compression bénéfiques pour la tenue en fatigue des pieces.

L’effet du durcissement et des contraintes résiduelles sur la durée de vie des
pieces a été encore largement étudié par de nombreux chercheurs. Plusieurs d’entre eux
ont proposé des modeles de prévision de la durée de vie prenant en compte ces
parametres ainsi que leur évolution pendant la sollicitation.

On peut remarquer cependant que, pour ces modeles, ce sont toujours les
contraintes résiduelles macroscopiques (premier ordre) qui sont prises en compte parce
qu’il est actuellement tres difficile, voire impossible, de mesurer les contraintes
résiduelles du second et du troisiéme ordre (échelle du grain ou de la maille cristalline).

Or, cest a l'échelle du grain et de la maille cristalline qu’interviennent les
modifications qui se traduisent par un endommagement conduisant a la ruine du
matériau.

Le premier chapitre, présente une étude bibliographique sur les traitements
thermochimiques avec les différents procédés d’applications sur les matériaux
(couches) traités, le seconde chapitre donne des notions tribologiques ainsi que le
comportement des matériaux en frottement et a 'usure,

Le 3¢me chapitre est consacré a une étude métallurgique du probleme posé,

Le 4¢me chapitre est consacré a la présentation des matériaux et techniques
d’investigation utilisées,

Le 5eme chapitre, présente les différents résultats obtenus ainsi que leurs
discussions, les solutions proposées et leurs évaluations sont présentés dans le dernier

chapitre.
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CHAPITRE 1 Etude Bibliographique
I.A/ CEMENTATION

I.1. Introduction.

Les zones superficielles des pieces soumises a des sollicitations mécaniques ont un
role important car leurs propriétés conditionnent la tenue au frottement, a 1'usure et a
la fatigue. On cherche donc souvent a réaliser des couches superficielles de dureté
élevée reposant sur un cceur ductile. On rencontre ainsi la macrostructure suivante :

- Une couche superficielle majoritairement martensitique de dureté élevée et accrue par
I'apport d'é1éments durcissants (C en solution solide d'insertion),

- Un coeur de dureté plus faible ou peuvent étre présentes bainite, ferrite et perlite.
Outre cette macrostructure générale, on peut rencontrer dans la couche cémentée de la
perlite et de la bainite dont la présence est a reliée a un phénoméne d'oxydation interne,
de la cémentite ou tout autre carbure allié avec des éléments d'addition du métal de
base. On peut encore rencontrer de 1'austénite non transformée aprés la trempe dont la
présence est due a 1'apport de carbone surabondant qui diminue la température de
début de transformation martensitique. Ces différentes phases peuvent altérer de fagon
notable les propriétés des pieces cémentées et leur proportion jouera un role
prépondérant sur le comportement global de la piéce.

De nombreux auteurs ont étudié les relations entre microstructure et propriétés
mécaniques et en particulier l'influence de 1'austénite résiduelle sur le comportement en
fatigue. Certains auteurs [1] trouvent un effet favorable de 1'austénite résiduelle pour
des teneurs inférieures a 30% lié a 1'accommodation de la structure, d'autres [2,3,4]
observent un effet néfaste imputable a la diminution des caractéristiques mécaniques de
la couche.

Les controverses sur le role joué par 1'austénite proviennent du non prise en
compte de certains parametres. Par exemple, pour un taux d'austénite donné obtenu
par des méthodes différentes (traitement au froid, abaissement de Ms,...), les
comportements sont tres différents. Par exemple, Beumelburg [2] explique cette
différence par la répartition inégale des contraintes propres a chaque phase.

La structure est donc un parametre essentiel en cémentation et les parametres
conditionnant son obtention sont a choisir précisément. Nous décrivons par la suite les
différentes étapes de la cémentation ainsi que son influence sur les caractéristiques

microstructurales et mécaniques.
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CHAPITRE 1 Etude Bibliographique

I.2. Processus d'apport de carbone a la surface des piéces.

I.2.1. Influence des parametres liés a l'atmospheére de cémentation et role des

éléments d'alliage sur la teneur superficielle en carbone.
I.2.1.1. Réactions chimiques mises en jeu pendant la cémentation.
Le tableau 1.1 dG a Mouflard [5] résume les principales réactions et indique les

valeurs des constantes de réaction Ki pour diverses températures (aC = 1).

Tableau I.1 : Réactions et constantes de réaction en fonction de la température [5].

Réactions Relations K
700°C | 800°C | 900°C
1 |2CO = COx+C P2co/Pcoz =Ki 1.01 10 37.6
2 |CHs = 2H2 +C Pcru / P2 = Ko 0.138 | 0.05 | 0.021
3 | CO+HO= CO2 + H2 (Pco.Pmo )/ (Pco2.P2) = Ks 1.54 | 1.05 | 0.764

Selon Mouflard [5], dans la pratique industrielle, il faut cependant tenir compte des
hétérogénéités de température qui existent dans le four car le gaz, en circulation rapide,
se stabilise a une température moyenne légerement différente de celle des piéeces. Si on
résout le systéme des relations 1 et 2 en imposant pour valeur de température, la
température des pieces, on obtient généralement deux valeurs pour 1'activité du
carbone : aci déduite de 1 et acz déduite de 2.

Avec: K1 =P2co / Pco2 x acietKz = Paa / (P22 X ac2)

Pour les atmospheres, k composants multiples (CO; CO; CHs; Hz; H2O; No),
Collin et col cités par Parrish [3], montrent que 1'on peut rendre compte du processus
de cémentation par la considération des trois réactions de cémentation

suivantes:

CHh = (C +2H»
20 +—= C +CO
CO+H, == C +H0

Page 2



CHAPITRE 1 Etude Bibliographique

A T'interface métal- gaz, le flux de carbone J (g.cm-2.s-1), produit par ces réactions a la

surface du métal, doit étre égal au flux qui traverse la surface suivant la relation :

pD.dgdx=pR(ag-as)=pRy(Cg-Cs)=] o L1
Ou:
p - densité del’acier en g/cm3 ;
Y —coefficient d’activité,
D - coefficient du carbone a la surface,
R - coefficient de vitesse de réaction,
Cs- teneur en carbone a la surface correspondant a une activité superficielle as,
Cg- teneur en carbone a 1’équilibre de I’acier correspondant a 1’activité du carbone

dans le gaz ag ;

Cg -Cs - représente la différence du potentiel de la relation.

Appliquée aux réactions précédentes, la relation donne pour le flux du carbone :

J=p[Ri(ag1-as)/as +R2(agz-as)/as+ Rs(ags-as/as]

Ou Ry, Rz, Rsdépendent de la température suivant une loi d”Arrhénus.
L'importance relative des trois réactions au regard de leur coefficient de vitesse de
réaction est mise en évidence sur la figure L.1.

La teneur en CO:z est la variable souvent utilisée pour la régulation des fours
de cémentation. Il est aussi possible d'utiliser le point de rosée de (atmosphere de
traitement) En effet Mouflard [5] indique que le rapport CO2/H:O est constant pour
une température donnée et montre la relation point de rosée - teneur en CO2 a la
température de 850°C (Figure 1.2a). Chatterjee-Fisher [7] montre de méme la relation
entre point de rosée teneur en carbone d'un feuillard (Figure L2b) assimilée a un

potentiel de carbonitruration.
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12{_ %o Carbone

coefficient de transfert a la surface:

7 (1)-- 1,10 'emss
(2)-- 43.10-7cm/s

0.8 -7
(3)-- 12010 cm/s
0.6
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Figure L.1: Importance relative des réactions de cémentation suivant les coefficients de

transfert [6]

De plus le point de rosée ne varie pas assez vite dans le four que la teneur en CO2

(Figure L3), la régulation par point de rosée peut ainsi s'accommoder d'un régulateur

plus simple [8].

% CO; %/ H,0) A Potentiel de
8500°C carbonitruration 850°C
08t 08r
_ 41.5 I
I (=]
odf 1ol 2
4 L 3.75 °/
05 5 o/
. . . 0 110 7 . .
-40-30-20-10 0 10 -12 -6 0 6 12
pointde rosee °C point de rosée °C
a) b)

Figure .2 : a-Relation point de rosée - teneur en COz a T = 850°C [5]
b - Relation point de rosée - teneur en carbone d'un feuillard [7].
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%sC 0y /ol Oy
YoHy0 %/oHy0

consigne

duree duree

e

a) b)

Figure 1.3: Variation de COz et de H20O dans un four de cémentation fortement chargé[8]
a - régulation par point de rosée.
b - régulation par COa.
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I.2.1.2. Phénomeénes secondaires accompagnant la cémentation.
En plus des réactions chimiques précédentes, la cémentation dans un four
industriel est due, selon Prunel [9], a la réaction

CO /= Ca + Oa

Qui fait apparaitre dans les sites d'absorption de 1'extréme surface des atomes de
carbone et d'oxygéne, 1'oxygene pouvant repasser en phase gazeuse suivant les

réactions :

CO+0a &/ CO;

H, +0a &—&/ H:0
Cette derniere étant 16 fois plus rapide que la précédente [10], 1'oxygene peut ainsi
pénétrer a 1'intérieur des pieces en provoquant la précipitation de composés définis
avec des éléments d'alliage a forte affinité pour 1'oxygene comme le manganese et le.
chrome par exemple. La figure 1.4 représente les potentiels d'oxydation de divers

élements dans une atmosphere endothermique a 930°C.

14

=

Calculations based on |
Me + H,0 = MeO + H, {1)

o Calculations based on _
N Me + CO, = MeQ + CO (2}

12

Oxidation of metals

e

Oxidation potential for reactions 1 and 2

Reduction of metal oxides MNi

Cu

-8

Figure 1.4 : Potentiel d'oxydation de divers éléments pendant un maintient a 930°C
dans une atmosphere endothermique [11,76]
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I.2.1.3. Influence des é1éments d'alliage.

Les éléments d'alliage sont présents dans les aciers de cémentation pour améliorer
leur aptitude a subir la transformation martensitique (trempabilité). Plus 'acier est
trempant et moins il est nécessaire de refroidir énergiquement une piéce pour obtenir la
transformation martensitique. Tous les éléments d'alliage, a 1'exception du cobalt,
augmentent la trempabilité mais dans des proportions variables, ainsi le chrome, le
manganese et le molybdene qui intervient dans les aciers de cémentation apportent une
forte augmentation de trempabilité [12].

La présence d'éléments d'alliage dans l'acier modifie l'activité du carbone dans

I'austénite (Figure 1.5).

1 A A cr 12
0o 2 4 6 8 10 “epoids

Figure 1.5 : Modification de 'activité du carbone dans I’austénite en fonction de
la teneur en é1éments d'addition [13]

Les éléments tels que le chrome ou le manganese sont sur carburants tandis que le
silicium et le nickel sont sous carburants, Gunnarson [14] a établi la relation suivante
pour estimer la teneur superficielle en carbone d'aciers cémentés en fonction de leur

composition centésimale:

log(Ce/C) = 0.055Si - 0.013Mn - 0.04Cr + 0.014Ni - 0.013Mo wo L2

O1u Ce est la teneur en carbone du métal non allié, et C la teneur en carbone du métal

cémenté.
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Etude Bibliographique

Wada cité par Parrish [6] développe une relation similaire :

log(C/Ce) =-[esic.Si+eMncMn +..]-[eic+rsic.Si+rMo.c.Mo][Ce-C] .. I3

Ou les coefficients esic et rsic sont représentatifs des influences respectives des

différents éléments (tableau 1.2).

Tableau 1.2 : Valeurs des coefficients de Wada pour divers éléments d'alliage [6].

éléments e'c r'c
d'alliage

C 180/T -

Si 0.0864 7.5/T
Ni 0.0029 +19.2/T -

Co 12.2/T -

Mn -224/T -

Cr 0.051 - 126/T -

Mo 0.0155 - 60.3/T 71/T
\% -0.073 -

Un point important est aussi que les éléments tels que le chrome, le manganese et

surtout le molybdene déplacent la limite de solubilité du carbone dans 1'austenite vers

la gauche (ligne Acm du diagramme fer-cémentite). Nous verrons plus loin que lorsque

la teneur totale en atomes interstitiels est forte, il peut y avoir dépassement de cette

limite et précipitation de carbures.
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CHAPITRE 1 Etude Bibliographique
1.2.2 Diffusion du carbone.

La diffusion du carbone a la surface résulte de la recherche d'un équilibre entre la
concentration de carbone provenant du milieu carburant et la concentration initiale en
carbone de 1'acier [14].

D’une maniére générale, la cémentation conduit a un gradient de carbone a travers
la couche de 1'acier via un processus de diffusion obéissant aux lois de la diffusion

proposées par Fick [15], a partir d'une analogie avec le transfert de chaleur par

conduction. La relation:

] =-D (dC/dx) . L4

Ou  J:flux par unité de surface,
D : coefficient de diffusion,

(dC/dx) gradient de concentration.

1.4 est appelée premiere loi de Fick, application de cette loi aux faces opposées d'un
cube élémentaire et en considérant le flux a travers le cube, conduit a I'expression

suivante, connue sous le nom de seconde loi de Fick:

dC/dt=D. (d2C/ dx?) . L5
Ou t est le temps
Si on fait I'hypotheése que le coefficient de diffusion est constant, la solution

de I'équation précédente est d'apres Crank [ 16]:

(C-C0)/(Cg-CO0) = erfc(x/2(Dt)1/2) - exp [hx + h2.Dt].erfc (x/2(Dt)1/2 + h (Dt)1/2) ... L6

Ou Co : concentration en carbone du métal de base,
Cg  :potentiel carbone de 1'atmosphere,
C : concentration en carbone a la distance x de la surface,
t : temps en secondes,
h :a /D (cm-1) avec coefficient de transfert en surface,
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. [e-z2iz
erfc (z)= 1-erf(z), avecerf(z)la fonction erreur de Gauss =2 II

(On en trouvera une démonstration dans I'annexe de 1’article de Kaczala, Peugeot et

Meynet [17]).

Si l'on considere que le transfert gaz-metal a travers la surface est trés rapide, la
teneur en carbone a la surface peut étre assimilée au potentiel carbone de 1'atmosphere
et 1'équation précédente se réduire a:

(C - Co)/(Cg - CO) = erfc(x/2(Dt)1/2) w L7

Clest dans cette équation que la plupart des relations empiriques trouvent leur
origine. On peut constater que pour une concentration initiale nulle, le seul parametre
impliqué est le rapport sans dimension x/2(Dt)1/2,il s'en suit les "regles" suivantes:

- La distance a la surface pour laquelle on obtient une concentration donnée, est
proportionnelle a la racine carrée de la durée de traitement,

- La durée nécessaire pour obtenir une concentration fixée a une profondeur donnée est
proportionnelle au carré de la distance et inversement proportionnelle au coefficient de
diffusion.

En réalité le coefficient de diffusion n’est pas constant, il varie avec la concentration
et les solutions de I'équation de diffusion donnée plus haut ne sauraient étre utilisées en
pratique que comme méthode d'approximation.

Smith [18] et Wells [19] ont montré tous deux que la diffusivité du carbone dans
l'austénite croit rapidement avec la concentration en carbone. Smith indique de plus
qu'une partie de cet accroissement peut étre attribuée a la dépendance du coefficient

d'activité (y) du carbone dans l'austénite avec la concentration suivant la relation :

D=Di(l+Cdn¥ /dC) .. I8
o C est la concentration en % massique et ¥ = 3,/qC ol q est un paramétre

représentant I'effet des éléments d’alliage.
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La figure 1.6 montre que lintroduction de ce terme conduit a une diffusivité
pratiquement indépendante de la concentration atomique.

En poussant plus loin 1'analyse, Asimov [20] obtient :
D = A exp[-AG/RT + K].(1 + dIn y/ d1nC) o L9
Ou K est un parametre correspondant a l'augmentation du parametre cristallin de

l'austénite en fonction de la teneur en carbones et de la température, A est une

constante et G, 1'énergie d'activation de la diffusion.

D «107

A: x=1
1 B: x=1+c(dlnd/dc)

C: x= 3(1+dln&d/dc)
6
S__
%)=
3 |-
2_

/sC
1 1 | I 1 |
o 0.2 a4 a.6 08 1

Figure 1.6 : Relation entre la diffusivité et la concentration en carbone a 1000°C,

influence de la variation d'activité [18]

En utilisant cette approche Collin et col. (Cités par [11]) obtiennent une relation
décrivant la variation du coefficient de diffusion du carbone dans I’ austénite en

fonction de la teneur en carbone et de la température:

D = 1.43 exp [-19900/T] . exp [2.42.10-3. C. exp (6790 / T)]/ (1-0.232C) ... 1.10
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L.3- Critéres d'obtention de la structure.
I.3.1 Epaisseur.

La profondeur de cémentation est définie, par convention, par la profondeur a
laquelle on obtient une dureté donnée de 550HV (NF A04-209). Cette profondeur
dépend essentiellement de la teneur en carbone et du degré de transformation en
martensite, ces parametres étant liés par les lois de Brisson [21] relatives a la dureté
apres trempe.

I1.3.2. Oxydation superficielle.

Ce phénomene est di a la réaction de 1'atmospheére avec certains éléments d'alliage
tels que chrome ou manganése. Ces éléments formant ainsi des oxydes ne peuvent plus
jouer leur role sur la trempabilité superficielle [22]. II s'en suit une formation de
microstructures perlitiques ou bainitiques en surface.

Cette oxydation, localisée sur quelques dizaines de microns, modifie la tenue en
fatigue car elle affecte sensiblement la distribution des contraintes résiduelles de surface
prépondérantes pour la tenue en fatigue [23] comme nous le verrons par la suite.
L'oxydation superficielle peut étre évitée de différentes manieres
- par grenaillage [22],

- par traitement thermochimique sous pression réduite [24],
- en modifiant la composition chimique de 1'acier par réduction de la teneur en
éléments oxydables [23],

- ou en éliminant la zone oxydée par rectification [22].

I.3.3. Influence de 1'enrichissement de la couche en carbone

Le gradient de concentration, obtenu par la cémentation, entre coeur et couche est
d'autant plus accentué que le métal de base est pauvre en carbone. Généralement, les
aciers de cémentation ont une teneur en carbone inférieure a 0.25 % [5]. L'élévation de
la concentration se traduit par la diminution des températures de transformation a
1'équilibre, par 1'abaissement des températures de début et fin de transformation

martensitique (Ms et Mf) et le décalage les courbes TTT vers la droite [5].
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Le but recherché en cémentation est 1'obtention d'une couche martensitique,
obtenue apres durcissement par trempe suivie de revenu, contenant au plus 25 %
d'austénite retenue [25]. La relation entre le taux d'austénite retenue et la teneur en

carbone est montrée par la figure 1.7.

TEi%)

Courbe Calculée

o 0.5 . 1.0 Caibone 1%

Figure 1.7 : Taux d'austénite résiduelle en fonction du pourcentage de carbone [14].
La dureté de la martensite croit avec la concentration en carbone en solution d'insertion

comme on peut le constater sur la figure 1.8.

R =
— L—-
]
o &0 7 — — P
@ O o/ 3
£ w0 4/— ~ ]
o
<3 ap 7
5 w02 4 g 2 . v d
3 a0/ . - _’%-Em v o
: A ' /
(=] . - a >
% I I [ 1 I~ '
59,9 % martensite 95 % mariensite 90 % martensite B0 % martensile 50 % martensite
20 1 1 1 1 | 1 1 1 | 1 | 1 1 1
0 020 040 0860 0 020 0,40 0.60 0 020 040 060 0 020 040 060 0 020 040 060
carbone %

Figure 1.8 : Dureté de la martensite en fonction de la teneur en carbone [14].

Une quantité notable de carbures peut cependant étre présente pour les teneurs en
carbone élevées. Du point de vue mécanique on cherche a éviter la présence de

carbures, il est néanmoins toléré la présence de quelques nodules de cémentite.
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I.3.4. Carbures.

Les carbures apparaissent dans la couche cémentée lorsque la ligne ACm du
diagramme d'équilibre est franchie. Les parameétres essentiels sont donc la composition
du métal de base ainsi que la teneur en carbone mais aussi le temps de maintien a la
température avant trempe. Une formulation mathématique déduite de [27,28,29] permet
d'évaluer le risque d'apparition des carbures

ACm = 4798,6 / Pn [(1-19,6 C) / (1 + u) C] - L11
Avec ACm : température de début de précipitation des carbures
C : teneur en carbone
U =(0,15 + 0,033 Si) Si - 0,0365 Mn - (0,13 - 0,0055 Cr) Cr + (0,03 + 0,00365 Ni) Ni - (0,025
+ 0,01 Mo) Mo - (0,03 + 0,02 Al) A1 - (0,016 + 0,014 Cu) Cu - (0,22-0,01 V) V.
Cette relation permet de s'affranchir d'autres parametres tels que la vitesse de

refroidissement ou encore la température du milieu de trempe.

1.3.5. Microstructure.
Outre les constituants indésirables (carbures, oxydes) décrits plus haut, la couche
cémentée trempée peut présenter les constituants martensites, austénite résiduelle (ou

retenue) et bainite, dont les propriétés sont les suivantes :

1.3.5.1. Austénite résiduelle.

La présence d'austénite résiduelle provient du fait que la couche est trop chargée
en éléments qui abaissent la température de transformation martensitique (Cr, Ni, Mn,
N) ou d’une stabilisation de 1'austénite au cours du cycle de trempe [5]. Ceci a été mis
en évidence par Koistinen et Marburger [29] qui, en présence uniquement de martensite
et d'austénite, prévoient la fraction volumique d'austénite résiduelle par la relation

Fva= exp[-1,110-2 (Ms - Tq)] 112
Ou Ms est la température de début de transformation martensitique et Tq la
température du milieu de trempe. Ms peut étre calculée, par exemple, par la relation de
Steven et Haynes [30], complétée par Haynes [31 ]| puis par Parrish [32]
Ms = 561 - 474C - 33Ms - 17Cr - 17Ni - 21Mo + CP
ou CP est la correction de Parrish a effectuer lorsque la teneur en carbone dépasse 0,596

(figure L.9).

Page 14



CHAPITRE 1 Etude Bibliographique
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Figure 1.9 : facteur de correction de Parrish en fonction de la teneur en carbone.

Dans le cas de teneurs en carbone comprises entre 0,6 et 0,8 %, la température de
trempe a peu d'influence sur la teneur en austénite résiduelle dans le domaine de
température allant de 840 a 900°C. Pour des teneurs en carbone plus élevées (1 %),
Convert [22] note une différence d'environ 8 % entre 840 et 900°C. Ceci est le reflet dune
modification de composition chimique de 1'austénite avant trempe par précipitation de
carbures.

La relation de Koistinen et Marburger est prévue pour des trempes rapides
d'aciers. Pour des refroidissements plus lents, Meyzaud et Sauzay [33] ont établi une
relation déduite de celle de Koistinen et Marburger en introduisant la durée de
refroidissement entre 700 et 300 °C (partie généralement linéaire de la courbe de
refroidissement).

I'=(1-x)[exp-1,110-2 (M's - 20) (I-u)] .. L13
avecu=041[1-exp(-0,03 t700 300)]

Ou x représente s’il y a lieu la fraction d'un constituant formé avant la martensite et M's
la température a laquelle commence la transformation martensitique de l'austénite

restante.

Page 15



CHAPITRE 1 Etude Bibliographique

Nous venons de voir le processus de formation de 1'austénite ainsi qu'une méthode
de prévision de 1la fraction volumique d'austénite a partir des données du traitement.
Pour le dosage expérimental du taux d'austénite, trois techniques sont proposées dans
la bibliographie [34]

1. dosage micrographique: Halraken [35] cité par [34] fait I'hypothese que la fraction
d'austénite interceptée par une droite passant au hasard a travers un agrégat, fournit
une estimation du pourcentage en volume.

2. dosage radio cristallographique : c'est une méthode semi-quantitative qui part du
principe que 1'intensité de diffraction d’'une phase dans un mélange est proportionnelle
a la fraction volumique de cette méme phase, le coefficient de proportionnalité
dépendant de la nature du cristal analysé.

3. analyse dilatométrique : Duval [36] cité par [34] suppose que le coefficient de
dilatation du métal obéit a une loi des mélanges en fonction des coefficients de

dilatation de chaque phase et de leurs quantités respectives.

1.3.5.2. Bainite
1.3.5.2.1 Bainite supérieure.

Du point de vue micrographique, la bainite supérieure a un aspect ramifié
"egranulaire" aux contours mal définis. La microscopie électronique montre qu'elle est en
fait constituée d'un agrégat de ferrite et de carbures enrobant des plages d'austénite
stabilisée [37]. La nucléation de la ferrite se fait essentiellement aux joints de grains
austénitiques et donne lieu a des lattes 1égerement désorientées les unes par rapport
aux autres. On observe une sursaturation de la ferrite d'autant plus accentuée que
l'austénite initiale est riche en carbone ainsi qu'une rétention d'austénite localise
généralement les lattes de ferrite [38].

Dans ces zones austénitiques chargées en carbone, il y a précipitation de carbures
qui prennent naissance le long des grains entre deux lattes voisines de ferrite.

Avec 1'accroissement de la teneur en carbone ou la diminution de la température de
transformation, la largeur des lattes ferritiques décroit et par conséquent la quantité de
carbures précipités. Pour certaines compositions et vitesses de refroidissement, le
carbone de 1'austénite enrichie ne précipite pas mais reste en solution dans 1'austénite

résiduelle ou dans la martensite [39]. La bainite supérieure contient une grande densité
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de dislocations et les carbures mis en évidence dans ce constituent sont toujours de type
cémentite. Aucun travail ne porte sur 1l'aspect cristallographique de la bainite
supérieure contenant des carbures alliés.

1.3.5.2.2. bainite inférieure.

La bainite inférieure se présente sous forme d'aiguilles tres fines a 1'intérieur
desquelles les carbures sont alignés a environ 60° sur la direction de croissance des
aiguilles de ferrite [37]. Dans ce cas, la nucléation se produit aux joints de grains
austénitiques mais peut se faire, de facon moins fréquente, a 1'intérieur des grains. La
ferrite parait se former par cisaillement et il a été montré que la premiére latte de bainite
inférieure a se former est sursaturée en carbone avec un taux supérieur a celui de la
bainite supérieure [38], la croissance s'accompagnant alors d'une précipitation de
carbures [40]. La morphologie des carbures est totalement différente de celle de la
bainite supérieure dans la mesure ou ils se forment a 1'interieur des lattes de ferrite. De
plus, il n'existe pas de preuves que la finesse de la ferrite soit responsable de la
morphologie de ces carbures [41]. En effet, il est probable que la précipitation a
l'intérieur d'une méme phase se produise pendant la croissance des lattes. Dans ce cas
également, la ferrite contient une quantité considérable de dislocations dans un
enchevétrement complexe.

I.3.5.2.3. Cinétique de formation de la bainite.

Les différentes études sur la cinétique de formation de la bainite reposent sur la
résistivitt ou sur des techniques de microscopie a haute température. Il est
généralement admis que pour des teneurs en carbone supérieures a 0.5 96, il existe une
discontinuité dans la réaction a la température de 350°C. Au dessus de 350°C, c'est la
bainite supérieure qui se forme alors qu'en dessous c'est la bainite inférieure. Radcliffe
[42] a montré que les énergies d'activation pour la formation de la bainite supérieure et
inférieure sont approximativement celles de la diffusion du carbone respectivement
dans 1'austénite et la ferrite.

Pour des aciers a faibles teneurs en carbone, le passage de bainite supérieure a
inférieure se produit a une température supérieure 350°C, cette température fluctuant
avec la teneur en carbone. Cette variation est montrée figure 110 (d'apres [39]) sur
laquelle a été portée une extrapolation de la ligne Acm. Lorsqu'il y a franchissement de

la ligne Acm, la température de transformation décroit rapidement puis se stabilise.
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Figure 1.10 : Effet de la teneur en carbone sur la transformation de bainite supérieure en

bainite inférieure [39].

I.4. Propriétés mécaniques.
1.4.1. Introduction.

Le durcissement superficiel des matériaux métalliques peut étre obtenu par une
grande diversité de procédés mécaniques, thermiques, thermochimiques ou physico
chimiques. Les buts poursuivis sont principalement 1'amelioration de la résistance a
I"'usure et a 1'oxydation a basse ou haute température.

Du point de vue de la résistance a la fatigue, seuls sont recherchés les traitements
conduisant a un état de contraintes résiduelles de compression au voisinage de la
surface des matériaux. En effet, la couche extérieure est mise en compression par les
différents phénomeénes qui interviennent lors des traitements thermiques et le cceur en
traction pour réaliser 1'équilibre des contraintes [43]. Ainsi, la superposition de ces
contraintes avec la contrainte appliquée conduit a un état de contraintes résultant plus
tavorable en particulier lors de sollicitations de flexion.

Les propriétés mécaniques des couches durcies sont liées aux facteurs
macrostructuraux (épaisseur durcie, résistance a coeur, contraintes résiduelles) et

microstructuraux (structure de trempe, taux d'austénite résiduelle, présence d'oxydes

en surface...).
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Dans les modeles de prévision du comportement en fatigue d'aciers durcis

superficiellement, deux aspects liés soit aux contraintes résiduelles [44] soit a la
microstructure [45] sont pris en compte. L'existence de ces deux approches n’est pas
étonnante puisque les contraintes résiduelles et microstructure sont intimement liées
[46] et par conséquent avec le profil de concentration en carbone [23].

Pour un traitement industriel de cémentation, la microstructure de la couche est
essentiellement martensitique, mais suivant les parametres de cémentation et trempe,
une quantité non négligeable d'austénite résiduelle ou méme de bainite peut étre
présente [47]. Ainsi, 1l'intensité, la répartition et méme le signe des contraintes
résiduelles dans la couche sont trés diverses et les propriétés mécaniques qui en
découlent en sont tres affectées.

I.4.2. Dureté.

La dureté est un phénomeéne essentiel en cémentation, elle résulte d'un
enrichissement en carbone d'une part et a la formation de martensite d'autre part, ces
deux parametres étant étroitement liés. Wyss [48] a construit un abaque permettant de

prévoir le profil de dureté dans une couche cémentée (Figure 1.11).
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Figure 1.11 : Détermination du profil de dureté dans la couche cémentée (d) a partir du
profil de dureté dans une éprouvette Jominy (a) et du profil de carbone dans la couche

cémentée (c) pour le cas dune trempe a 1'huile d'un cylindre de 35 mm de diametre (d)

avec une sévérité de trempe H = 0.35 [43]
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1.4.3. Origine des contraintes résiduelles.

L'origine des contraintes résiduelles peut étre thermique ou provenir d'un
changement de structure lors du traitement thermique lié a la transformation austénite -
martensite.

La transformation austénite-martensite introduit des contraintes car le réseau de la
martensite est un réseau cubique centré (celui de la ferrite) qui est distordu par
(insertion d'atomes de carbone (tétragonal centré car la distorsion se fait dans une seule
direction [43]).

Cette transformation est illustrée par la figure 112 ce qui donne la correspondance
des interstices occupés par le carbone dans le réseau de l'austénite (CFC) et dans le

réseau de martensite.

trempe par induction).

O atome de fer
@ atome de carbone

' deplacement des atomes de fer

(a) austénite
(b) martensite
interstice dans le systeme cubique a faces centrées

interstice commun aux systémes cubique a faces centrées et cubique centré

Figure 1.12 : Transformation austenite-martensite [43]
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De plus, les positions indiquées pour le carbone dans le réseau martensitique sont

des positions possibles mais elles ne sont pas toutes occupées. Il est généralement admis
que seul un site sur douze est occupé. D'autre part, il faut savoir que la martensite peut
s'appauvrir en carbone par un revenu thermique ou mécanique et modifié ainsi la
dureté et les contraintes résiduelles.
I.4.4. Contraintes résiduelles propres a chaque phase.

Les contraintes résiduelles propres a la martensite et 1'austénite mesurées par
Beumelburg [2] pour des teneurs en austénite résiduelle variant de 5 a 50 % montrent
que pour la martensite ces contraintes propres varient d'un état de compression vers

zéro alors que celles de 1'austénite varient de traction vers zéro (Figure 1.13) lorsque la

teneur en austénite croit.
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Figure 1.13 : Influence de 1'austénite résiduelle et de la teneur en carbone superficielle
sur les contraintes propres de la martensite et de 1'austénite et sur

les macrocontraintes [2]
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I.4.5. Influence de 1'austénite résiduelle sur les propriétés mécaniques.

Pour Wyszkowski [1], la présence dans une couche de 1'austénite résiduelle a une
teneur pouvant atteindre 50 % n'exerce pas d'influence nuisible sur les propriétés
mécaniques (résistance, plasticité, endurance et résistance a la fissuration superficielle).
La modification des propriétés accompagnant la diminution de 'austénite résiduelle
dépend du type d'acier et du traitement thermique. L'influence nuisible d'un traitement
par le froid sur les propriétés mécaniques s'explique par un accroissement considérable
du nombre de microfissures et par un changement de répartition des contraintes
internes du premier ordre. Ceci peut étre relié a une diminution du taux d'austénite
résiduelle par transformation martensitique.

Pour Beumelburg [2], T'austénite résiduelle favorise la formation de macrocriques
par l'intermédiaire de microcriques superficielles ainsi que la croissance de ces criques
par le nombre élevé de microcriques et la transformation ultérieure de 1'austénite
résiduelle sur le front de propagation de la crique par application des contraintes. Ces
microcriques apparaissent aux joints des plaquettes de martensite et d'austénite, et des
plaquettes de martensite entre elles mais jamais dans 1'austénite résiduelle [2].

I.4.6. Contraintes résiduelles - Résistance a la fatigue.

Cette partie est consacrée a une revue des principaux traitements conduisant a un
état de contraintes résiduelles de compression et de leurs effets sur la résistance a la
fatigue ainsi qu'un rappel des divers modeles de prévision du comportement en
fatigue.

Les valeurs des limites de fatigue obtenues a lissue des traitements de
durcissement superficiel, traduites sous forme de gain comparativement aux
performances du matériau de base, montrent que la grande majorité des procédés de
durcissement superficiel améliorent 1'endurance des pieces. Le tableau 1.3 di a Jacquot
[49] met bien en évidence 1'augmentation de la limite de fatigue de deux fontes GS

suivant la nature du traitement.
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Tableau 1.3 : Valeur du gain en pourcentage apporté a la limite de fatigue de fonte GS

étudiées pour divers traitements de durcissement superficiels [49]

Nuance Traitements : . Eprouvettes
. Traitements superficiels
des Fontes GS superficiels i )
Lisses | entaillée
Thermochimique | Sursulf 72 % .
Thermochimique | Nitruration gazeuse 68 9% 190 %
Thermique Chauffage induction
700/2 q & o o
/ + trempe superficielle 120 % 240 %
Mécanique Galetage - 230 %
Thermochimique | Sursulf - 67 %
Thermochimique | Nitruration gazeuse 26 % 106 %
900/ 2 Thermique Chauffage induction 439%
+ trempe superficielle 120 %
Mécanique Galetage - 160 %

L'action de durcissement superficiel ne peut cependant étre dissociée de celles des

contraintes résiduelles, en effet, dans la majorité des cas, il est admis que les contraintes

résiduelles de compression au voisinage de la surface des pieces conduisent a un état de

contrainte favorisant la tenue en fatigue [50]. En effet, si 1'on considere que le champ de

contraintes résiduelles (Or) se superpose directement au champ de contraintes

appliquées (Oa), le champ de contraintes résultant (Os) se trouve alors plus faible au

voisinage de la surface ott 1'amorcage des fissures est le plus fréquent en particulier

dans le cas de sollicitations de flexion ou la contrainte appliquée est maximum en

surface. La représentation schématique de ce processus est montrée sur la figure 1.14.
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Figure 1.14 : Représentation schématique de la superposition des contraintes résiduelles

et des contraintes appliquées (cas de la flexion)[44].

A la répartition des contraintes résiduelles, Mittemeijer [44] associe une
distribution de la limite de fatigue a travers la piece. La limite de fatigue est ensuite
déduite du point de tangence entre cette distribution simplifiée de la limite de fatigue et
la droite représentative du champ de contrainte appliquée. L'augmentation de la limite
de fatigue observée lors d'un durcissement superficiel des pieces non entaillées est ainsi

expliquée par cet auteur (Figure 1.15).
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Figure 1.15 : Représentation schématique de la distribution de limite de fatigue (Os)

associée aux contraintes résiduelles et de la contrainte appliquée (Oa); détermination de
la limite de fatigue Lf (d'apres [44])
a) pour une éprouvette non entaillée, b) pour une éprouvette entaillée.

De maniere générale, au gradient de dureté a travers la couche d'un matériau
durci superficiellement correspond a un gradient de propriétés mécaniques. En

particulier, la limite de fatigue varie avec la dureté [51]. De cette constatation Champin
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et al [45] tirent un modele permettant de prévoir la limite de fatigue d'un acier cémenté.
Ce modele repose sur deux hypotheses
- la résistance a la fatigue est proportionnelle a la résistance a la rupture (généralement
1 /2 pour les aciers traités thermiquement),
- la résistance a la rupture est proportionnelle a la dureté.

Cest a dire qu’a un profil de dureté correspond un profil similaire de résistance en
fatigue a travers la piece. De maniere analogue a celle de Mittemeijer, Champin déduit
d'un tel profil un point de tangence avec la droite correspondant a la contrainte

(Figure 1.16).
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Figure 1.16 Limite de fatigue déduite du profit de microdureté [46]

Comme Mittemeijer, Champin trouve ce point sous la surface pour des pieéces non
entaillées en accord avec ses observations.

Pour prendre en compte 1'austénite retenue généralement présente pres de la
surface d'éprouvettes carbonitrurées, Prado et Argues [52] présentent un modele ou
I'influence de 1'austénite résiduelle est reliée aux contraintes résiduelles, réalisant ainsi
une amorce de synthése entre les modeles précédents.

Ce modéle prend pour point de départ la schématisation des contraintes

présentées par la figure 1.14. De 1'equilibre du champ de contraintes résiduelles (Or)
superposé au champ de contraintes appliquées (Oa) il est déduit la contrainte en surface

(Os) et sous la couche (Om) (Figure 1.17).
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Les relations entre Os et Oa, Om et Or sont présentées sur la figure 1.17. Pour une

teneur en éléments interstitiels donnée, 1'intensité de Or est d'autant plus grande que la
fraction volumique d'austénite résiduelle retenue est faible. Ainsi, le point de concours
entre les droites représentatives des contraintes en surface (Os) et sous la couche Om

correspond a un maximum pour la limite de fatigue et & un optimum pour la fraction

volumique d'austénite retenue. Le modéle indique que les sites d'amorcage de fissures

devraient apparaitre sous la surface quand la valeur de Or correspond a la zone I out

Om> Og, et a la surface quand la valeur de (Or correspond a la zone II ot Os > Om. Dans
la zone 1II, la transformation de 1'austénite en martensite pendant la sollicitation de
fatigue conduit a un état de contrainte plus favorable en surface car Or tend a décroitre.
Dans la zone I, la transformation de 1'austénite conduit a une augmentation de or et a
une diminution corrélative de Om, la conséquence est une diminution de la durée de vie

et un amorcage en sous couche. II a également été observé par Gourmand [53] que des

épaisseurs de traitement faibles entrainaient des amorces de rupture en sous couche.

40%
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amorcage Os
NG
ensous couche en surface
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Figure 1.17 : Représentation schématique du modéle de Prado et Argues [52].

Tous les modeles présentés conduisent a des conclusions analogues sur le
comportement général des échantillons entaillés ou non. Cependant, la microstructure

de la couche cémentée peut étre relativement complexe lorsqu'une quantité importante
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d’austénite et/ou de bainite est présente. De plus, suivant le traitement thermique
et/ou les variations dans la teneur en éléments interstitiels, des différences importantes
sont apportées a la microstructure en particulier pour la quantité d'austénite retenue et
la morphologie de la martensite.

Suivant le procédé de durcissement superficiel et le niveau de contrainte appliqué,
on peut constater une évolution des contraintes résiduelles au cours de la sollicitation,
c'est le cas par exemple pour un acier nitrocarburé testé en flexion a +/- 530 MPa ou la
contrainte résiduelle en surface passe de -120 a + 20 MPa aprés 6 104 (Bell [54]). Pour un
acier recuit sollicité en flexion alternée, Kodama [55] montre que les contraintes
résiduelles introduites par grenaillage diminuent linéairement avec le logarithme du
nombre de cycles.

Cependant, Starker [56] n'observe pas d’évolution pour un acier grenaillé trempé
(800 HV), mais une évolution pour le méme acier trempé revenu (600 HV). De maniere
générale la relaxation des contraintes résiduelles est d'autant plus importante que les
caractéristiques mécaniques sont faibles.

1.4.7. Effet d'un revenu.

Dans le cas des traitements thermochimiques de surface, le revenu modifie peu la
limite de fatigue, on constate cependant un effet légerement favorable pour la
cémentation. Ce fait est a rapprocher a 1'effet d'un revenu sur la ténacité des couches
enrichies cémentées [57]. La ténacité diminue car il y a précipitation de carbures sous
forme de plaquettes. Aux joints de grains, il y a ségrégation d'impuretés et/ou
coségrégation avec les éléments d'alliage. L'effet du revenu se porte également sur la
structure martensitique, par précipitation de cémentite, la martensite voit sa teneur en
carbone diminuer, or la martensite aciculaire (plaquettes) avec une forte teneur en
carbone se rompt de maniére inter granulaire alors que la martensite en blocs (lattes) a

faible teneur en carbone est de nature plus ductile.
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I.B- NITRURATION

I.1. Principe :

De maniére générale le traitement de nitruration consiste a plonger les pieces dans
un milieu susceptible de céder de 1'azote a la surface, a une température comprise entre
300 et 580 °C ou1 l'azote peut diffuser de la surface vers le coeur de la piece. Les procédés
les plus couramment utilisés sont la nitruration en bain de sel, la nitruration gazeuse, la
nitruration ionique. Cette derniere technique est la plus récente et bien qu’elle nécessite
un investissement en équipement élevé, elle présente par rapport aux autres techniques,
certains avantages comme des durées ou des températures de traitements plus faibles.
La nitruration est de plus en plus utilisée pour des applications industrielles en
remplacement d'un traitement de cémentation. Lorsque des pieces mécaniques exigent
des tolérances dimensionnelles de grandes précisions et qu'elles nécessitent néanmoins
un traitement thermochimique de durcissement superficiel, la nitruration apparait
comme le meilleur compromis. Le traitement s'effectuant sans changement allotropique
du fer, les déformations résiduelles etle gonflement des piéces restent faibles.

I.1.1 La nitruration en bain de sel :

Aux températures de nitruration entre 500 - 580 °C, il est possible d'obtenir une
réaction de nitruration a partir de la décomposition thermique d'un cyanure alcalin
(potassium ou sodium). Différents bains industriellement utilisés, a base de cyanate et
de carbonate peuvent étre utilisés, la nitruration peut étre activée par insufflation d'air,
la réaction est alors plus rapide. Il est possible de former des couches de nitrure de

combinaison (composé de €) épaisses, mais souvent la couche de diffusion est faible et

la température élevée ne permet pas d'obtenir des valeurs de contraintes importantes
[58]. Le principal probleme pour cette technique est le traitement des déchets et des
effluents.

I.1.2. La nitruration gazeuse

Ce type de nitruration se déroule généralement dans un four de type cloche ou puits
équipé d'un systeme de convection forcée de l'atmosphere. Le principe de base est
d'amener du gaz ammoniac dans un four doté d'un systeme de brassage de

I'atmosphere et d'une régulation de température. Ce traitement de nitruration peut étre
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considéré d'une facon globale comme un transfert des atomes d'azote du gaz ammoniac
dans le matériau. Cette réaction peut s'écrire de la fagon suivante :
NHs = N+3/2H;

Pour des températures voisines de 600 °C, un traitement de 10 heures avec de l'azote
permet d'obtenir des couches de combinaison d'épaisseur pouvant atteindre les 20
microns et pour certaines conditions la couche de diffusion peut dépasser les 150
microns [59].

I.1.3. La nitruration ionique

Dans une enceinte contenant un mélange gazeux a base d'azote sous une pression de
10 a 1x103 Pa, on applique une tension continue, comprise entre deux électrodes.
L'échantillon a traiter fait office de cathode et les parois de la cuve d'anode. Le courant
et la tension sont choisis de maniere a provoquer une décharge luminescente qui
conditionne le départ et l'accélération des électrons libres de 1'échantillon métallique
vers les surfaces anodiques du four. Lorsque ces électrons entrent en collision avec les
molécules de gaz proches de la surface de 1'échantillon, celles-ci s'ionisent c'est a dire
qu'elles liberent un ou plusieurs électrons de valence qui peuvent percuter d'autres
molécules et libérer ainsi d'autres électrons. De plus, le champ électrique au voisinage
de la cathode et de 'anode est suffisamment élevé pour provoquer ainsi l'ionisation des
atomes de l'atmosphere gazeuse au voisinage des pieces. L'ensemble des particules
ionisées constitue ainsi le plasma dans lequel les ions négatifs formés sont attirés par
I'anode tandis que les ions positifs sont attirés par la cathode. C'est le cas des ions azote,
qui sont majoritairement positifs et sont attirés par la piece a traiter. L'interaction entre
les ions azote et la matiére conduit alors a un processus d'absorption et, suivant les
parametres de traitement, a la formation de nitrures et a la diffusion d'azote atomique a
travers la section de la piece. Le probleme pour cette technique est 'impossibilité de
dissocier la création du plasma de l'échantillon. En effet, de formes complexes, il se
produit des phénoménes de cathode creuse avec un échauffement local de la piece.
Clest pourquoi de nouveaux systemes sont actuellement développés dans le but de

créer le plasma par des électrodes secondaires [60].
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1.1.4. Nitruration au potentiel flottant assistée par plasma

La nitruration dans le réacteur URANOS (Unité de Réaction Assistée par plasma
pour la Nitruration et 'Oxydation des Surfaces)est différente de la nitruration ionique,
la principale différence est le mode de création du plasma. Dans notre cas le plasma est
déporté, c'est a dire qu'il est dissocié des échantillons. Il est créé par l'intermédiaire d'un
champ radio fréquence (13,56 MHz). Une onde électromagnétique se propage a
l'intérieur du tube de quartz et ionise le gaz présent dans l'enceinte, le plasma diffuse
ensuite dans le tube de quartz et enveloppe les échantillons. On a donc aucune
polarisation sur 1'échantillon, on dit qu'il est alors au potentiel flottant. Aucun courant
ne pouvant parcourir 1'échantillon, son potentiel se met a I'équilibre par rapport au
potentiel plasma (VP) de fagon a repousser le flux des électrons. Le potentiel flottant
(VF) est tel que, VP-VF = 5 kTe; il attire donc les ions positifs en leurs communiquant
une énergie d'environ de 15 eV (pour kTe = 3 eV). Cette énergie est bien inférieure au
seuil de pulvérisation de la plupart des matériaux. Aucune pulvérisation de la surface
ne peut donc se produire pendant le traitement. Les especes actives du plasma neutre
(molécules, radicaux) et excité (ions) réagissent avec la surface et diffusent en
profondeur dans le matériau sous l'effet de la température. Les traitements dans ce
réacteur se déroulent entre 0,1 et 10 Pa, on parle de nitruration basse pression. Outre la
composition initiale de l'acier, les parameétres de nitruration comme la nature et la
composition du gaz réactif, la température et la durée du traitement influent sur la

morphologie et sur 'étendue des couches nitrurées.
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I.2. Mécanismes de formation des couches nitrurées

La détermination de la nature des phases cristallines formées durant la nitruration
des aciers nécessite la connaissance des diagrammes d'équilibres, dans la pratique
I'équilibre thermodynamique n'est certainement pas atteint néanmoins les diagrammes
donnent une indication intéressante sur la nature des phases susceptibles d'étre
formées. Le diagramme fer-azote (Figure 1.18) représente les domaines d'existence des

phases métallurgiques selon la teneur en azote et la température.
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Figure 1.18 : Diagramme d'équilibre fer-azote [61]
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Figure 1.19 : Diagramme ternaire Fer- Azote- Carbonne a 570°c [61]
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Figure 1.20 : Relation entre le diagramme d’équilibre Fe-N et la courbe concentration
pénétration. [63]
Les caractéristiques cristallographiques des différentes phases de ce diagramme
sont regroupées dans le tableau 1.4, La limite de solubilité de I'azote dans la ferrite dans

l'intervalle de température 400 - 580 °C est tres faible (< 0,1 % en masse). Dées que cette
limite a été dépassée, il y a formation de nitrures de fer y ou € . Pour la nitruration des

aciers il faut prendre en compte le diagramme ternaire fer-azote-carbone. Ceci permet
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de dire que l'azote est tres peu soluble dans les carbures de fer, ainsi que dans le nitrure
stable FeaN y (< 0,2 % m) comparée a celle de la phase instable € (Fe23N) qui est de 3,7

% massique a 560 °C.

Cependant, dans les aciers on ajoute des éléments d'alliages pour améliorer
certaines propriétés et notamment l'aptitude a la trempe. Dans ce cas la présence
d'éléments d'addition vient fortement perturber les domaines d'existence des phases
déja répertoriées et provoque également l'apparition de nouvelles phases. Les éléments
d'addition les plus couramment rencontrés sont le chrome, le vanadium, le molybdéne,
le titane, le manganese qui son tous capables de former des carbures, des nitrures, des
carbonitrures. Dans les aciers dits de nitruration, les éléments d'addition sont destinés a
favoriser la germination et la croissance de précipités de nitrure qui augmentent la

dureté du matériau.

Tableau 1.4 : caractéristiques cristallographies des phases du systeme Fer-azote [62]

Phases Structure cristalline | Paramétres cristallins Teneur (% N
massique)
o c.C 0,2866 0,1 % a 590 °C

0.2864 (0;11 m. % N) 0,003 % a 200 °C

Y CF.C 0,361(1,42 m. % N)
0,365 (2,76 m. % N)

v (FesN) CEFE.C 0,3795 Max 5,75 %
Min 5,3 %

€ (Fea3N) H.C a=0,27 Max 10,75 %
c=0,4371 Min 7,25 %

1.2.1. Structure et microstructure des aciers nitrurés

Le traitement de nitruration provoque des changements métallurgiques importants
dans le matériau traité et quelque soit le traitement utilisé, les couches nitrurées d'aciers
peuvent toujours étre décrites suivant le schéma suivant :
- une couche de combinaison composée en proportions variables de nitrure de fer de

type FesN ou Fez3N. L'épaisseur de cette couche située en extréme surface peut varier
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de 0 a 50 pm. Elle porte également aussi le non de couche blanche a cause de son aspect
métallographique aprés une attaque au Nital.

- une couche de diffusion dont 1'épaisseur peut varier de quelques dizaines de microns
a1l mm. Dans cette zone, l'azote est principalement combiné avec les éléments d'alliages
pour former des nitrures intragranulaires qui peuvent conduire a des durcissements
important selon les éléments d'alliages.

- et le coeur du matériau qui n'est pas modifié que par le traitement thermique subi
durant la nitruration.

1.2.2. Couches de combinaison :

Les phases majoritaires sont les structures de fer FesN -y ‘et FeosN - €
1.2.2.1. Le nitrure FesN

Ce nitrure posséde une symétrie cubique (Figure 1.21), 1 n'est stable qu'en dessous
de 680 °C. La maille de fer possede quatre atomes de fer en coordonnées (0,0,0);
(1/21/2,0); (1/2,0,1/2); (0,1/2,1/2) et un atome d'azote en position (1/2,1/2,1/2). Les
atomes de fer forment un réseau Cubique a Faces Centrées (CFC) et l'atome d'azote
occupe de facon ordonnée un quart des sites octaédriques du cristal en formant une
structure cubique simple. Cette disposition entraine Il'apparition de raies
supplémentaires de type (100) et (110) sur les spectres de diffraction X. Ce nitrure est le
premier a se former dans la série des nitrures de fer car il précipite des les basses
températures et ne nécessite qu'une teneur locale en azote de l'ordre de 20 % atomique.
Son affinité pour le carbone est par ailleurs tres faible puisque seulement 0,2 %
massique de carbone peut étre dissous dans sa structure. De plus, cette phase améliore

la résistance a la fissuration.
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Figure 1.21 : Structure du nitrure y ‘FesN [63]

1.2.2.2. Le nitrure Fe23N

Ce nitrure possede une maille élémentaire de symétrie hexagonale (Figure 1.22), les
atomes de fer forment un réseau Hexagonal Compact (HC) déformé par la présence
d'éléments interstitiels qui se placent dans les sites octaédriques. Ces sites forment un
réseau hexagonal de parametres a et c/2. Cette phase posséde un domaine de
composition important qui s'étend de 8,25 a 11 % massique en azote. Le remplissage
progressif de sites octaédriques génere une structure HC d'atomes d'azote dont le

parametre de maille varie également suivant la fraction d'azote présente dans le réseau.
Cette phase, est le plus souvent appelée carbonitrure € tant son affinité pour le carbone
est grande ; la teneur en carbone dans cette phase peut atteindre jusqu'a 3 % massique.
Clest d'ailleurs un moyen d'obtenir des couches de combinaison monophasées € par
nitruration ionique. Par ailleurs, de nombreux auteurs s'accordent sur la grande dureté

et les bonnes propriétés tribologiques de cette phase et sa ductilité accrue par rapport a

la phase y'. Elle permet entre outre d'améliorer la résistance a I'usure en évitant certains

problemes d'adhésion.
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Figure 1.22 : Structure du nitrure € Fe23N [63]

1.2.3. Couche de diffusion

Sous la couche de combinaison, les atomes d'azote provenant du composé diffusent
vers le coeur du matériau ainsi que le prévoient les lois de Fick. La diffusion dans la
ferrite peut étre décrite par une loi donnant la densité de flux Jp. Dans le cas ou la

diffusion est uniaxiale on a:

__po .. L14

J., =
o oz
D est le coefficient de diffusion macroscopique exprimé en cm2/s. Cette relation n'est
valable que pour des faibles concentrations d'azote. Ce coefficient de diffusion
macroscopique D varie, en premiere approximation, avec la température suivant une loi

de type Arrhenius :

—AH, .. L15
RT

D=D,exp

AHd est l'enthalpie de diffusion en joule, R la constante des gaz parfaits, T la
température en kelvin (K). DO est constant en premiére approximation. Les lois de

conservation de la matiére permettent d'écrire la seconde loi de Fick dans le cas uniaxial
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&e_0o DE] .. 116
ot oz\ 0oz

La résolution de cette équation, si on suppose D indépendant de ¢, pour les conditions
initiales et aux limites suivantes : t = 0, c¢(z,0) = 0, c(oo,t) = 0 et c(0, t) = c0 V' t, donne
I'expression suivante dans le cas d'un milieu semi-infini avec une concentration de

surface constante :

£
c(x,t) =cjerfc| ——
2+/Dt
La fonction erfc est la fonction erreur complémentaire, co la limite de solubilité de
I'azote dans le fer a, D ne dépend pas de la concentration en azote. L'équation (1.17) est
bien évidemment insuffisante pour décrire convenablement la courbe réelle de

concentration d'azote. En effet, deux phénomenes sont a 1'origine des insuffisances de ce

modele simple : la concentration de surface n'est pas forcément a 1'équilibre; ou bien le
flux de transport de l'azote a la surface est limitatif. Localement, un phénomene de
piégeage de l'azote sur les précipités limite le transport en volume. D’apres 1'équation
(I.17), on constate que la profondeur efficace de nitruration suit une loi en Jt pour une
température donnée, c'est ce qui est souvent observée.
I.2.4. Diffusion dans les aciers et formation de précipités

Lors de la nitruration, les atomes d'azotes interstitiels ont une vitesse de diffusion
plus importante que celle des atomes des éléments d'addition qui sont en substitution
dans le réseau cristallin. Les lois de diffusion classiques ne suffisent pas pour décrire
I'évolution de la répartition de l'azote dans la couche nitrurée. Nous avons vu que la
diffusion est associée a un enrichissement local de la matrice en azote, par conséquent, il
y a formation et croissance de précipités soit avec le fer soit avec les éléments d'alliages.
Localement, nous sommes en présence de "puits de matiere". Schématiquement une
partie de l'azote sert a la précipitation du nitrure alors que l'autre partie diffuse vers le
coeur de la piece. Un autre phénomeéne se produit en méme temps : la création de
déformations locales. Lorsque ces déformations sont plastiques, la densité de

dislocations augmente en créant autant de courts-circuits de diffusion, il faut alors
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modifier le coefficient de diffusion. Les joints de grains constituent naturellement des
singularités dans la diffusion de 1'azote, en effet, des nitrures peuvent précipiter dans
ces joints.

I.2.4.1. Précipitation

Les nitrures se forment a partir de 1'azote en solution solide en insertion et aussi a partir
des éléments d'alliage en solution solide de substitution lorsque la limite de solubilité
de lazote dans la ferrite est atteinte. Il est possible de déterminer
thermodynamiquement, en fonction de leur teneur en azote et des différentes
enthalpies libres de formation AGO des nitrures, la nature des précipités formés.
L'enthalpie de formation est reliée a l'enthalpie libre par la relation :

AGo=AH - TAS - 115

AS est l'entropie de formation. Le tableau 1.2 donne les enthalpies de formation, la
structure cristallographique et les précipités cristallins des différents précipités
rencontrés. Ces enthalpies sont généralement plus faibles que celles de la formation des
carbures. Ces valeurs peuvent expliquer que lors du traitement de nitruration, ces
carbures qui contiennent des éléments nitrogenes comme le chrome ou le vanadium,
vont avoir tendance a se dissoudre pour former des nitrures plus stables
thermodynamiquement. Les nitrures formés peuvent étre de différents types : ils
peuvent avoir un caractere incohérent s'ils se forment a partir des carbures présents
dans la ferrite ou aux joints de grains et aussi a partir des éléments d'alliages en

substitution. Ils peuvent également étre sous forme cohérents ou semi-cohérents s'ils se

forment a partir d'éléments d'addition présents en solution solide dans la ferrite.
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Tableau 1.5 : Données thermodynamiques et cristallines de quelques nitrures [64]

_ Enthalpie de
% massique Structure Paramétre
Nitrure formation
d'azote cristalline cristallin (nm)
(kJ/mol)
FeoN 11,2 W-C -3,76 -
FesN 5,9 FesC -10,9 0,379
CrN 11,8 NV, -114 a=10,4796
c =0,4470
CIN 21,2 NaCl -118 0,4149
MoN 6,8 CFC -69.,4 0,4160
MosN 12,7 H - -
MnyN - FeyC -127 0,3865
Mn;N, - - -191 a=10,4194
¢ =0,4031
VN 21,6 NaCl -251 0,4169
AIN 341 ZnS -320 a=0,3104
¢ =0,4965
TiN 22.6 NaCl -336 0,4237
TibN 11,4 TiN - a=10414
¢ = 0,8805
SizNy 39.9 SigNy -748 a=10,7748
c=10,5617

1.2.4.2. Nitrures cohérents

Ces nitrures possedent tous la méme structure cristallographique (CFC) et ils
précipitent tous dans la ferrite de la méme fagon. IIs possedent un parametre de maille
de l'ordre de 0,4 nm et lors du traitement de nitruration, ils précipitent en cohérence
avec la ferrite suivant les relations d'orientations cristallographiques de Baker - Nutting
[65]:

kea (001) // wn (001)
ke [001] // wn [001]

Dans un cristal cubique, l'existence des familles de plans équivalents de type
{100} va induire une précipitation de ces nitrures suivant trois directions normales
entre elles. Pour minimiser leurs énergies totales, les précipités vont former des disques
avec un diametre de 'ordre d'une dizaine de nanometres et une épaisseur de quelques
nanometres. Un modéle a été proposé par Jack [66], pendant la nitruration une

précipitation homogene intervient par la formation continue d’amas d’atomes en
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solution d’insertion ou de substitution. (Figure 1.23). La premiere étape de la formation
des zones de Guinier-Preston se traduit par une répartition locale en forme de disques
des atomes en solution. Par la suite, les phénomenes de croissance transforment ces
amas en un véritable précipité avec la composition steechiométrique attendue et qui
sont en général incohérents. Ces précipités vont suivant la température et le temps de

traitement coalescer
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Figure 1.23 : (a) Précipité cohérent induisant des contraintes de cohérence dans la matrice [67]
(b) Précipité partiellement cohérent présentant des dislocations d'accommodation.
(c) Précipité incohérent
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I.3. Comportement mécanique des aciers nitrurés

Le traitement de nitruration conduit a I'établissement d"une couche durcie dans la
zone superficielle des pieces les rendant plus aptes a résister a 1'usure. La stabilité
thermodynamique des nitrures formés au cours de la nitruration accroit sensiblement la
résistance des pieces a la corrosion. Conjointement au durcissement, il s’établit dans la
zone superficielle un champ de contrainte résiduelle de compression dont l'effet
bénéfique sur la résistance a la fatigue est remarquable. Dureté et contraintes résiduelles
sont étroitement liées aux conditions de traitements, a la composition chimique et a la
microstructure initiale des pieces.

I.3.1. Dureté

La dureté d'un matériau est une propriété mécanique représentant la résistance a
la pénétration d'un indenteur dont la forme dépend du procédé d’indentation choisi.
Pendant I'essai de dureté il se forme une empreinte d'indentation entourée d’une zone
déformée plastiquement. Plus la dureté est élevée, plus 'empreinte et la zone déformée
sont réduites. La déformation plastique est le résultat de microdéformations
intervenantes a 'échelle de la maille cristalline a partir des défauts microstructuraux
comme les précipités, les atomes en insertion ou en substitution et les dislocations.
L’obtention de ce profil de microdureté permet de déterminer la profondeur de
nitruration. Ce parametre est défini comme étant la profondeur correspondant a une
valeur de dureté de 100 points Vickers supérieure a celle du coeur. De cette facon,
différents traitements peuvent étre comparés entre eux. La microdureté étant fortement
dépendante de la microstructure de la couche nitrurée et surtout de la nature des
précipités qui sont formés, les éléments d’addition présents dans 1’acier ainsi que les
parametres de traitements vont donc avoir une influence sur les profils obtenus apres
traitements. Trois types d’interaction se produisent entre les éléments d’addition et
I'azote et conduisent a trois formes caractéristiques de profils de microdureté comme le
montre la figure 1.24. Les conditions de traitement jouent aussi un réle non négligeable
sur l'établissement du profil de microdureté en particulier, la température de
traitement. Nous avons vu que les microdéformations interviennent dans les profils de

microdureté, la DRX permet d’étudier le réseau cristallin des matériaux.
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Figure 1.24 : Influence de la nature des éléments d'addition sur les profils de
microdureté [68]

1.3.2. Contraintes résiduelles

Les contraintes résiduelles sont des contraintes multiaxiales statiques, en équilibre
mécanique, qui persistent dans une piéce apres qu’'une sollicitation mécanique ou
thermique lui ait été appliquée. La diffractométrie X permet, en utilisant des distances
inter-réticulaires des phases comme jauges de déformation, de mesurer ces contraintes
résiduelles. Les composantes du tenseur de contraintes sont déduites de ces
déformations par une relation simple appelée loi des simy.
1.3.2.1. Contraintes résiduelles dans le cas d'une couche nitrurée

La mise sous contrainte d'une couche nitrurée peut étre schématisée comme le
montre la figure 1.25 :
Stade 1 : état initial du matériau en proche surface
Stade 2 : déformation de la couche superficielle due a l'insertion d'azote (augmentation
du volume)
Stade 3 : la sous-couche du matériau ne se déforme pas ou peu et impose les

déformations a la couche superficielle a cause de sa massivité
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Stade 4 : I'incompatibilité des déformations engendre le champ de contraintes dans la
couche nitrurée; I'équilibre mécanique de la piece donne la répartition finale des

contraintes.

Contrainte
I (D | —_7'

] 2 3 4

Figure 1.25 : Schématisation de la génération des contraintes résiduelles d'un échantillon
nitruré [69]

L’établissement du profil de contrainte se fait donc sur toute 1'épaisseur de la couche
de diffusion dans tout le domaine ou se déroule la précipitation. Dans le cas particulier
du traitement de nitruration, Barrallier [70] a montré que l'apparition des contraintes de
compression dans la couche de diffusion était due a la précipitation des nitrures
d’éléments d’alliage pendant le traitement. Les précipités ainsi formés (principalement
des nitrures de chromes) ayant un volume massique plus faible que celui de la matrice
ferritique vont provoquer un gonflement de celle-ci qui va alors induire le champ de
contraintes observé. Cette étude a également permis de mettre en évidence que les
contraintes apparaissaient durant le traitement et qu’elles variaient trés peu pendant le
refroidissement.

Compte tenu de la symétrie axiale du traitement de nitruration, le champ de contrainte
est asymétrique et les contraintes de cisaillement associées aux contraintes normales
sont négligeables.

1.3.3. Comportement en fatigue

L'endommagement par fatigue est I'une des principales causes de la rupture des pieces
mécaniques sous l'action de contraintes cycliques induites par des sollicitations
extérieures, bien que ces contraintes soient inférieures a la limite élastique des
matériaux employés. Il existe néanmoins une limite, appelée limite d'endurance en

fatigue, en dessous de laquelle les contraintes cycliques ne conduisent pas a la rupture.

Page 43



CHAPITRE 1 Etude Bibliographique

Lorsque ces contraintes sont supérieures a cette limite, la rupture par fatigue du
matériau intervient par amorgage et propagation d'une fissure. L'amorcage de la fissure
conduisant a la rupture résulte de différentes causes suivant la nature du matériau.
Pour un matériau nitruré, 1'étude des mécanismes d'endommagement par fatigue est
rendue délicate du fait du comportement global du matériau qui s'apparente a un
matériau fragile hétérogéne bien que le coeur soit ductile. Pour les matériaux
homogenes, les microfissures en surface prennent généralement naissance dans des
irrégularités géométriques produites par des glissements successifs de certains plans
cristallographiques. Pour les matériaux nitrurés, la création de microfissures en surface
est plus difficile car le glissement cyclique ne peut s'effectuer librement du fait du
durcissement et du champ de contraintes résiduelles de compression dans la zone
superficielle. Par conséquent, les contraintes cycliques nécessaires a l'amorcage des
microfissures sont plus élevées pour la couche nitrurée que pour le matériau de base ot
l'azote n'a pas diffusé. Cependant, la limite d'endurance en fatigue d'un échantillon
durci superficiellement n'est pas toujours supérieure a celle d'un méme échantillon non
traité. L'amélioration de la résistance a la fatigue apportée par le traitement de
durcissement dépend en effet du type de sollicitation auquel est soumis 1'échantillon.

En traction compression, par exemple il y a peu ou pas d'amélioration.

1.3.3.1. Sollicitations en traction

Les traitements de durcissements superficiels ne sont pas utilisés pour améliorer les
propriétés de résistance a la traction. Néanmoins, en situation, une piéce peut subir des
efforts de traction. Le matériau de base destiné a la nitruration posséde généralement
une limite élastique relativement faible et son comportement a la rupture est de type
ductile. Un matériau nitruré peut étre considéré comme un multimatériau, résultat de
l'association d'une couche superficielle fragile reposant sur un coeur ductile. Dans le cas
général, 1'épaisseur nitrurée est faible comparé aux dimensions des piéces. Dans ces
conditions, le traitement influe peu sur
la contrainte de rupture et sur la limite élastique; par contre la ductilité peut étre
fortement réduite. Selon Mittemeijer [71] la différence de déformation entre le coeur et

la couche durcie est responsable d'un systeme de contraintes transversales.
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A partir d'une valeur critique, ces contraintes produisent des fissures dans la couche
durcie entrainant la ruine du matériau.
1.3.3.2. Sollicitations en flexion rotative

Pour des sollicitations en flexion rotative, la nitruration généralement accroit la

limite d'endurance. Cet accroissement est di a la présence de contraintes résiduelles de
compression dans la zone superficielle des pieces, qui en se superposant a la contrainte
appliquée, décalent le maximum vers le coeur du matériau. (Figure 1.24). C'est pourquoi
I'amorgage des fissures se produit généralement en dessous de la surface a partir de
sites de concentration de contraintes comme les inclusions. De la Cruz [72] met en
évidence cinq étapes pour la fissuration par fatigue d'un échantillon nitruré :
1- amorgage de la fissure a partir d'une inclusion située sous la couche nitrurée,
2- propagation lente de la fissure qui s'arréte de propager vers la surface du fait de la
diminution du facteur d'intensité de contraintes due aux contraintes résiduelles,
3- propagation de la fissure vers le matériau a vitesse croissante,
4- rupture de la couche nitrurée lorsque le facteur d'intensité de contrainte est
suffisamment élevé,
5- rupture finale du matériau caractérisée par un facies de rupture de cupules dans le

coeur.
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Figure 1.26 : Représentation schématique de la superposition des contraintes résiduelles
et des contraintes appliquées [73].
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Un modele développé par Sun [74] permet de trouver la limite d'endurance en fatigue

du matériau nitruré avec la relation suivante :

D L16
== G oo L
Olm=775 b

climest la limite d'endurance en fatigue du matériau nitruré
D est le diametre de 1'échantillon
d est I'épaisseur de la couche durcie
ohest la contrainte appliquée a l'interface coeur / couche nitrurée lorsque la contrainte
en surface est égale a la limite d'endurance en fatigue du matériau nitrurée.

Cette relation est vérifiée par [75], pour un acier AISI 4140 nitrurée ioniquement. On
constate que plus la profondeur de nitruration estimportante plus la limite d'endurance

l'est aussi.
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Chaypitre 11

Notions tribologiques et comportement en frottement et a l'usure

II.1. La tribologie

Un systeme tribologique se définit comme un systeme mécanique, formé de deux

matériaux antagonistes en contact, animé de mouvements relatifs. Ces deux solides

évoluent dans un milieu ambiant et peuvent étre séparés par un film intercalaire appelé

troisieme corps. Sur le plan tribologique, le troisieme corps [76] est un opérateur qui

transmet la charge (ou portance) d'un premier corps sur l'autre et accommode en

s’écoulant (débit) d'une fagon dissipative (frottement) 'essentiel de la différence de

vitesse entre deux corps. Les troisiemes corps séparent partiellement ou entierement les

premiers corps. Ils sont introduits dans le contact ou bien par entrainement cinématique

(lubrifiants solides ou liquides) ou par formation in situ (particules détachées)

(Figure IL1). L’interface d'un tel systéme devient alors le siege de phénomenes

dissipatifs d’énergie, regroupés sous le terme générique de frottement (Tableau IL.1).

Paramétres d’environnement :

Milieu (hygrométrie, température ...)
Lubrifiant
Vibration

Paramétres de fonctionnement :

Mouvement, Vitesse, Géométrie,
Charge,
Durée (ou distance parcourue)

Parameétres matériaux :

Propriétés physico-chimiques
Propriétés mécaniques
Propriétés thermiques
Propriétés de surface

Paramétres tribologiques :

Coefficient de frottement
Usure, 3i¢me corps.

Figure IL.1 : Synoptique général d'un systeme tribologique.
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Tableau II-1 : Différents modes de dissipation d’énergie en frottement [77].

Energie dissipée Mode de dissipation

Energie de déformation Déformations élastiques et plastiques

Energie de rupture Fissuration, formation de débris, arrachements,
écaillages

Energie thermique Echauffements, écoulement de chaleur,
transferts par conduction

Energie chimique Adhésion, oxydation

Energie acoustique Vibrations, bruits

Energie électrique Electrisation, accumulation de charges,
Potentiels électrochimiques

Energie lumineuse Etincelles, rayonnement, photoémission

La quantification de ces énergies est d"un intérét capital car elles conditionnent les
échauffements a l'interface, elles modifient la micro et la macro géométrie du contact
(dégradations par usure conduisant a la détérioration du systeme).

IL1.2. Les surfaces

Par définition, la surface d’un corps est le lieu des points séparant ce corps du
milieu environnant. Elle correspond donc a une discontinuité dans l'aménagement
périodique des atomes de celui-ci.

En surface, le nombre de plus proches voisins est différent de ce qu’il est en volume. On
parle aussi d’interface solide-gaz, solide-liquide, solide-solide.
La notion d’état de surface comprend :
- I'état physico-chimique (nature, structure, texture des couches superficielles)
- I'état géométrique (ensemble des écarts géométriques de la surface réelle par
rapport a la surface géométrique idéale).
Les surfaces présentent des défauts géométriques de différents ordres :
- ordres macroscopiques liés a des écarts de grande amplitude dus généralement
aux défauts géométriques de la machine génératrice (écart de forme du 1¢r et 2nd
ordre),
- ordres microscopiques liés a des écarts de faibles amplitudes dus a l'outil de

coupe, aux grains abrasifs, aux particules de sablage ou grenaillage, aux
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vibrations de la machine ou encore aux piqires de corrosion (rugosité, écarts de

forme de 3¢me et 4¢me ordre).

Microroughness

Roughness

Waviness Macrodeviations Ideal surface

Figure I1.2 : Schéma déviation relative par rapport a une surface idéal [78]

En réalité, le terme surface représente une couche d’épaisseur comprise entre 102 et
10 mm. La composition chimique et les propriétés mécaniques de cette zone peuvent
étre tres différentes de celles du coeur du matériau. La surface peut étre recouverte de
films contaminant (gaz adsorbés, produits organiques), d’oxydes et dans le cas de
métaux, peut étre écrouie. La présence de ces écrans va modifier le comportement

tribologiques des corps en contact (Figure IL.3).

i Ecrans

Massif

Figure I1.3 : Vue théorique en coupe d"une surface.[79]

La surface est donc I'endroit le plus perturbé d"une piece. La zone (1) est un film

de contamination (0,3 a 3 nm) constitués de couches absorbées. La zone (2) est un film
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d’oxydes (1 a 10 pm). La zone (3) est une zone mécaniquement perturbée (1 a 50 pm) de
structure écrouie ou structure de couche de diffusion. La zone (4) partant de 100 pm est
le matériau massif.
Lorsque l'usure est limitée a I'enlevement des films de surface, elle est appelée
« usure douce ». Ces écrans détruits peuvent étres reconstitués par réaction avec
I'environnement. Lorsque l'usure s’étend au massif, elle est appelée usure « destructrice
» OU « sévere ».
Les surfaces de contact de deux corps frottants peuvent ne pas jouer des roles

symétriques.
Le contact peut étre selon les géométries des corps :

- ponctuel (sphere/sphere, sphere /plan,...)

- linéaire (cylindre/plan)

- surfacique (rotule dans sphere)

- conformel (cylindre/cylindre) ou contraformel (cylindre dans cylindre creux).
Le contact statique entre deux solides ne s’effectue donc pas sur la surface apparente
commune aux deux solides, mais sur un ensemble de zones discretes (aussi appelées
aspérités) dont la somme des aires donne la surface réelle de contact. Dans le cas d'un
frottement de glissement, les zones de contact sont sans cesse renouvelées.
Le rapport aire réelle sur aire apparente peut varier de fagon significative : il est alors
plus facile de raisonner en terme de force appliquée plutdt que de pression.
La surface réelle de contact est sensible a la charge appliquée. De nombreuses études se
sont intéressées a la variation de l'aire réelle de contact en fonction du mode de
déformation des aspérités : élastiques pour le modele d’Archard (années 50),

élasto-plastiques pour le modele de Greenwood-Williamson (années 60) [77].
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II.3. Le concept de troisieme corps

Rappelons que le mouvement peut détruire les surfaces et que les débris commencent
leur vie dans le contact. Si les débris sont piégés dans le contact, le contact a deux corps
devient un contact a trois corps.

Qr débit de recirculation :
Particules recyclées

&
Q'ssourceexterne: |, (s debit mtemme debit externe
3°™ corps artificiel =~ —— ' \\:‘
Qs source interne : Q. débit d’usure :
Détachement de particules e Particules perdues
3°™ corps naturel é——dx——>  pour le contact

Figure I1.4 : Circuit tribologique pour un contact élémentaire [80]

I1.4. Mécanismes de dégradation des surfaces

L’'usure est un ensemble complexe de phénomeénes, amenant une émission de
débris avec perte de masse, de cotes, de forme, et s’accompagnant de transformations
physiques et chimiques des surfaces.
Elle ne varie généralement pas de maniere progressive en fonction de parameétres
comme la vitesse, la température ou le temps. Si certaines formes d’usure sont
relativement régulieres, d’autres au contraire connaissent des sauts trés brutaux, dans
des rapports pouvant aller parfois de 1 a 100 000 ou plus, lorsque certaines valeurs
critiques sont franchies.
L'usure est généralement combattue a cause de ses effets négatifs, mais elle présente
aussi des aspects favorables. L’afftitage d'un outil, la finition d’une surface par
rectification, I'écriture de la craie sur le tableau ou du crayon sur le papier sont des
exemples d"usures abrasives utiles.
Il arrive que l'on provoque sciemment certaines formes d’usure pour lutter contre
d’autres formes qui seraient beaucoup plus dévastatrices. Quand il est bien conduit, le

rodage d'un mécanisme, c’est-a-dire la phase de fonctionnement ot les pieces
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« apprennent a vivre ensemble », provoque des usures qui se réveleront « protectrices »
lors des phases suivantes. La plupart du temps, l'usure globale d"un mécanisme est due
a plusieurs processus qui agissent simultanément, plus rarement a un processus bien
défini et identifiable. L’effet de ces actions simultanées est souvent plus important que
la somme des effets que I’on produirait en faisant agir séparément les divers processus,
on parle parfois de « suradditivité ».

Dans les premiers instants du frottement, ce sont les écrans superficiels qui subissent
I'ensemble des mécanismes inhérents au frottement (effets thermiques, mécaniques ou
chimiques). Ensuite, ces mécanismes se relaient ou s’interpénetrent en fonction des
multiples conditions présentes.

En général, une piéce subit tout au long de sa vie 3 étapes d'usure :

- Rodage : usure rapide avec une vitesse d"usure régulierement décroissante.

- Marche normale : durée de vie (usure faible et constante).

- Vieillissement et mort : vitesse d"usure croissante.
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IL.5. Les quatre principaux modes d’usure :
IL.5.1. L’usure par transfert ou adhésion :

Elle se caractérise par un transfert de débris d'un des deux antagonistes vers I’autre
soit par un mécanisme d’origine purement mécanique, soit suite a une réaction
physico-chimique. Pour le transfert mécanique, plusieurs hypothéses ont été
développées. Les micro-aspérités présentes dans le contact peuvent conduire
a la diminution des zones en contact et générer aux jonctions des énergies trés élevées
qui peuvent favoriser les réactions physicochimiques (micro-soudage des aspérités
en contact).

Lors du frottement, il existe entre les matériaux antagonistes une multitude
de microcontacts qui supportent 'ensemble de la charge normale. En effet, dans
ces régions, une construction des lignes de forces engendre des concentrations
de contraintes et I'augmentation de la température (températures flashes). L'évolution
de ces aspérités dépend des conditions de sollicitations et de I’environnement.

Un équilibre est atteint des que l'adhérence des films de transfert est supérieure
a la force de frottement. Sinon, les contraintes de cisaillement générées provoquent
la rupture a l'interface surface/film transféré et forme des débris.

Ces derniers peuvent étre progressivement évacués du contact en laissant une surface
tres réactive siege d’un nouveau processus de dégradation. Si les débris restent piégés
dans le contact, les aires réelles de contact s’accroissent et assurent un role de portance
(effet de séparation des antagonistes, les débris supportent les pressions, 1'usure
et le coefficient de frottement sont moindres).

I1.5.2. L'usure par fatigue :

Elle est liée a I'action d'un mouvement cyclique et a la capacité des matériaux
a absorber les énergies de déformation et les contraintes thermiques générées par
frottement. L'usure par fatigue se manifeste par des fissures, des écailles
et des changements de structure métallurgique.

Les comportements face a ce mécanisme d’usure dépendent de la nature du matériau.
Dans le cas de matériaux ductiles (matériaux métalliques ou polymeéres), la rupture par
fissuration (ou mécanisme de délaminage) a lieu en sous-couche, paralléle a la surface

de frottement, dans les zones ou les contraintes de cisaillement sont maximales.
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La théorie de Hertz indique la répartition des contraintes de cisaillement en
sous-couche. L’analyse des transferts thermiques sur la microstructure (déplacement
des lacunes, des dislocations, des plans de glissement, I'effet des joints de grains...)
explique la formation de fissure associée a un écrouissage ou a un adoucissement
de la surface. Ce phénomene peut se décomposer en plusieurs phases.

Dans un premier temps, il y a augmentation de la densité de dislocations en surface
provoquant un écrouissage superficiel.

Dans un deuxieme temps, 1'énergie de frottement transmise a la surface de ce matériau
a pour effet de redistribuer cette densité de dislocations en un réseau plus stable par
glissement ou montée de dislocations. Il existe alors un déséquilibre entre
les contraintes internes. En surface, suite a une densité plus élevée de dislocations,
des contraintes de compression sont générées alors qu’'en sous couches, la densité
de dislocations étant moindre, des cavités se forment, favorisant la fissuration.

I1.5.3. L'usure par réactions tribochimiques :

C’est un systeme a trois composantes, ot interviennent la réactivité chimique entre
les surfaces, la réactivité chimique avec le milieu environnant et la réactivité physico-
chimique avec les débris. Ce type de dégradation résulte d'une seule ou de plusieurs
réactions chimiques sous l'effet d’agent corrosif (environnement, lubrifiant) et des
contraintes mécaniques pendant le frottement. Suivant 1'état structural superficiel, il se
crée des oxydes réactionnels dépendant de I'environnement.

Suite au frottement entre les surfaces, la rupture des aspérités qui s’oxydent, forme des
débris en général tres stables et trés durs. Ces derniers jouent alors un role abrasif et
viennent dégrader les surfaces antagonistes et donc entretenir 1'usure. Par contre, il est
possible de rencontrer une configuration moins agressive par la formation de films
d’oxydes adhérents a la surface d'un des antagonistes et suffisamment résistants au
cisaillement pour jouer un roéle protecteur.

I1.5.4. L’usure par abrasion :

Elle se caractérise par la présence dans le contact d'un état de surface rugueux ou
par pénétration dans le matériau le plus tendre de particules dures provenant des

débris d"usure du contact ou lié a la pollution du milieu. Ce mécanisme de dégradation
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qui fait intervenir dans les premiers instants uniquement les corps antagonistes, devient
rapidement une usure a trois corps.

Cette forme d’'usure se manifeste par des polissages, des griffures, des micro-
labourages, des arrachements de particules. Le micro-labourage (ou micro-usinage) se
manifeste par des rayures a la surface du matériau le plus tendre sans arrachement de
matiere mais provoquant sur les bords du sillon une déformation plastique. Le plus
souvent pour lutter contre I'usure abrasive, on cherche a durcir les matériaux (au moins

leur surface).

Direction de l'abrasion Direction de I'abrasion
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Figure IL5 les quatre modes d"usure abrasive [77]

I1.5.4.1. Modes abrasifs pour un métal :
Dans le cas du passage glissant avec une seule passe, une aspérité abrase la surface

en créant trois types possibles de détériorations : le labourage plastique, le bourrelet et

le copeau.
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bl It (")

Figure 1.6 : (a) copeau, (b) bourrelet plastique, (c) Formation d'un labourage [81]
Pour déterminer le degré de sévérité de cette déformation, il est utile d"introduire un

parametre Dp, qui caractérise le degré de pénétration (Figure I1.7) :

R

Figure IL.7 : Diagramme correspondant au mode abrasif [77].

h ITH IR’H
Dp=—=R - -1 ..l
R PT=: V( 2F7 J 1

(a) : est le rayon de contact, h la profondeur de pénétration, R le rayon de l'aspérité

supposée sphérique, H la dureté de la surface indentée et Fz la charge appliquée.
C’est Kato [19] qui a introduit un facteur correctif a =0.8 (la valeur la plus appropriée
a 'expérience).

1-cosé@
sin@

D p=0,8. 112

Le mode d’usure possible du matériau en abrasion est donc donné dans un

diagramme D p-f, ot freprésente la contrainte de cisaillement relative.
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Figure I1.8 : Modes de déformations dans un contact abrasif [77].

II.6. Comportement des matériaux métalliques vis-a-vis de I’abrasion
I1.6.1 Influence de la dureté du matériau

Khruschov et Babichev [82] ont mis en évidence une corrélation entre la résistance
relative a 'usure et la dureté des métaux purs et des aciers.
L’opération de trempe-revenu permet d’augmenter notablement la dureté des aciers,
suivant leur teneur en carbone, ce qui se traduira par une augmentation de la résistance
a I’abrasion.

La figure I1.9 met en évidence les points suivants :
-Les aciers au carbone ou les aciers a outil, a dureté égale, ont une résistance a 1'usure
inférieure a celle des métaux purs,
-L’écrouissage n’améliore pas la résistance a I'abrasion (hormis les aciers a 6-14% de
Mn) : la déformation plastique se produisant au cours de l'essai d’abrasion est tres
supérieure a celle obtenue par les procédés classiques d’écrouissage de surface
(grenaillage, galetage),
-La résistance a 'usure des aciers inoxydables augmente avec la dureté,
-dans le cas des aciers, pour un niveau de dureté donné, la résistance a l'usure est

fonction de la nuance de I'acier (présence de carbures).
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Figure I1.9 : Résistance a I'usure relative de métaux purs et des aciers trempés et

revenus ou écrouis en fonction de la dureté. « Abrasion a deux corps» [83].
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Figure I1.10 : Influence de la microstructure des aciers sur la résistance a 1’abrasion deux

corps. Abrasifs Al2O3, 90 pm. [83].

11.6.2. Influence de la nature et de I’angle d’impact des particules

La figure II.11 [23] montre, a titre d’exemple, I'influence sur le taux d’abrasion de
trois types de particules de tailles et de formes similaires mais de dureté différentes.
Plus les particules sont dures (dureté SiC > dureté Al,Os; > dureté SiO»), plus I'abrasion
est importante.

A nature identique, la taille et la forme des particules exercent une influence sur

I'importance de I'arrachement mécanique de matieére.
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P.H. Shipway a étudié l'effet de la taille moyenne des particules sur la valeur de
I'endommagement d"un métal en fonction de I’angle d’impact.
Les résultats montrent que plus la taille moyenne des particules est élevée, plus

I’angle d"impact correspondant a une abrasion maximale est faible.
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Figure II1.11 : Taux d’abrasion de différents types de particules en fonction de leur
vitesse en milieu [84].
I1.6.3. Influence de la microstructure

L’influence de la microstructure de l'acier sur la résistance a 1'abrasion est illustrée
par la figure I1.12.

A dureté égale, les aciers austénitiques ont une résistance a 1'abrasion supérieure a
celle des aciers perlitiques, bainitiques et martensitiques. Ce comportement peut étre
interprété en terme de ductilité et de durcissement par écrouissage des différentes
microstructures.

La martensite, a faible ductilité conduit a un enlevement de matiére par émission de
débris plus important que celui des structures austénitiques ou bainitiques. L’austénite,
sous l'effet des contraintes générées au contact de l'abrasif peut durcir sous 'effet de
I’écrouissage, tout en conservant un niveau de ductilité élevé.

La présence de précipités du type carbures Cr, W, V, Mo dans une matrice tenace
améliore généralement la résistance a I'usure des matériaux.

Dans le cas des aciers a outils martensitiques, une proportion importante de carbure
peut conduire a une réduction de la résistance a 'usure en favorisant les mécanismes de

rupture fragile.
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Figure I1.12 : Résistance a I'usure par abrasion de différents matériaux en fonction de

leur dureté. Abrasion deux corps- [85].

I1.6.4. Influence de la vitesse

La perte de masse par abrasion augmente légerement avec la vitesse d’abrasion. Cet
accroissement est attribué a une baisse des caractéristiques mécaniques sous 1'effet de
I"échauffement provenant de 1’accroissement de la vitesse.
IL.6.5. Influence de 'ambiance

La nature de I'ambiance et la température jouent un role complexe dans l’abrasion
par les modifications qu’elles peuvent apporter au niveau de l'abrasif (agglomération
des particules, variation du broyabilité...), de la surface exposée (oxydation, corrosion,
refroidissement) et des caractéristiques du contact (modification du coefficient de
frottement, création éventuelle d"un film d’eau protecteur...). Cependant, I'influence de

I"ambiance est généralement faible, lorsque la vitesse d’usure mécanique est élevée.
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Chapitre I11 Etude du probléme posé

Introduction :

L’inspection des piéces en cours de fonctionnement et/ ou apres utilisation constitue
un élément capital de I'analyse d'un probleme de frottement. En effet elle permet, outre
l'identification des modes d’évolution ou d’usure, de rendre compte du comportement
générale du contact dans les conditions réelles d’utilisation et, en particulier, de mettre
en évidence des phénomenes qui sont souvent impossible a prévoir a la conception, par
exemple : effets de 'environnement, de sollicitation (parasites) telles que vibrations,
désalignements ...

Pour parvenir a un diagnostic précis, I'inspection doit souvent ne pas se limiter aux
seuls constats effectués sur les piéces, mais utiliser un raisonnement associant a ces
observations les éléments connus du contexte (éléments mécaniques, tribologiques,
nature des matériaux...). De plus, lorsque plusieurs hypotheses de dégradation sont en
compétition, il peut s’avérer nécessaire d’aller au-dela des seuls observations
macrographiques ou visuelles, les éléments de réponse décisifs n’étant accessibles que
par examens micrographiques, voire par certaines investigations complémentaires

encore plus fines.

IIL.1. Contexte :

Probleme rencontré au niveau des galets du convoyeurs transporteurs de bobines
(laminoir a chaud) ArcelorMittal Annaba : consommation importante des galets par
usure.

- Nuance matieres galets

Tableau III.1 : Composition chimique d’acier étudié.

Nuance (% C [%S |%P |%Al [%Si|[%Mn [%V |%Mo |%Ti |%Cu |% Cr
XC 45 0.46 [0.015 (0.016 [0.054 [0.24 |[0.74 0.001 ]0.004 ]0.002 {0.040 |0.050

- Nuance roulements : 100 C6,

- Nuance plaques d’usure (piste de roulement) : 20 MC 5,

- Mouvement relatif galet/piste ; galet/roulements en translation,
- Ambiance : présence d’eau, graisse et huile,

- Poussiere et calamine,
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- Température au niveau galets entre 40 et 60 °C (mesuré a 'aide d’'un Thermometre
infrarouge modele Fluke.

II1.2. Caractérisation visuelle de I'incident (dégradation des galets) :

- Blocage des galets en mouvement de rotation ce qui provoque, un mouvement difficile
en translation de la chaine voire une surcharge importante sur les moteurs
d’entrainement

- Usure extérieure et intérieure des galets et formation d'un méplat (Figure III.1 a IIL.6)

II1.3. Investigation complémentaire :
Les examens macro et micrographiques des différentes piéces réveélent :
e Une usure importante sur la partie extérieure des galets (Figure III.1 a I1L.6),
e Déformation plastique (matage),
e Rouille sur les galets,

e Casse et perte des aiguilles des roulements.

III.4. Processus de dégradation :
Déformation des galets et détérioration des roulements suite aux fortes charges

(Poids bobines 20T)
Formation d"un méplat
Blocage des galets

Usure abrasive sévere

l

Blocage du systeme interdisant le mouvement de translation

l

Arrét production
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IIL.5. Etape d’endommagement des galets en cours de service :

Formation d’un méplat

Figure III.1 : piéce usée avec formation d’un méplat sous I'effet d"un frottement au
cours de son mise en service apres environs 3 mois.

Galet avec usure importante

Figure II1.2 : piece usée
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Chaine avec galet bloqué

Figure II1.3 : chaine avec un galet bloqué

Parties usées

Figure I11.4 : chaine avec trois galets usés
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Figure IIL5 : convoyeur avec
bobine 18 tonnes

Figure II1.6 : galets usés (A, B)
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—_ o Y

Figure II1.8 : Ecaillage, corrosion

Usure intérieure Partie déformée

Figure II1.9 : Déformation plastique
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II1.6. Micrographies de 1’état de surface des parties usées :

Afin de mettre en évidence les perturbations (les hétérogénéités) de l'état de
surface du galet apres trois mois de service, des micrographies a un faible
grossissement (60 et 110X) ont été prise a différentes zones de la piéce utilisée.

On note l'existence de : Microfissures, Stries de fatigue, Rayures, Sillons, Cavités et
écaillage superficiel.

En plus de ces défauts, des zones importantes d’'usure abrasive sévere et un

arrachement des parties dures sont observés (voir Fig II1.10 : planche et 2)

Planche 1 : Faciés d"usure aprés trois mois de service

(b) Usure hétérogene :
zone de rupture par fatigue
caractérisée par des striés grossiers
et la présence des microfissures

(©)

Usure abrasive sévere
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Planche 2 : Facies d"usure apres trois mois de service

Microfissures et stries de fatigue

Usure mixte : ductile fragile
abrasive

Stries de fatigue

Arrachement des corps plus
durs et microfissures

i A
"

Figure II1.10 (Planche 1 et 2) Micrographies optique des parties usées (a,b,c,d,e,f)
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I11.7 Métallographies du galet avant et apres mise en service :

Les micrographies ci dessous caractérisent les structures qui correspondent a I'état
avant et apres la mise en service (03 mois) du galet étudié.
Une structure de ferrite et perlite a I'état non utilisée (avant mise en service) de dureté
358 Hv.

Une structure austénito-martensite ot on constate la forme en latte de la martensite.

La dureté correspondante est de 420 Hy. apres la mise en service

(a)- Avant la mise en service (b)- Apres la mise en service (trois mois)
(Ferrite, perlite) + Carbures Austénito-martensite, martensite en lattes

Figure I1I.11 : micrographie optique des parties actives des pieces ( Nital 3%)

I11.7 Modele d’endommagement par fatigue :

On distingue trois étapes successives :

e Premiére étape: aucune fissure microscopique n’est décelable cette période et
caractérisée par des phénomenes liés aux dislocations; (multiplication,
réorganisation, empilement, formation de lacune et de cellule, elle se termine par
micro amorcage due a la concentration des contraintes liées aux empilements de
dislocations

e Deuxieme étape: amorcage macroscopique qui se termine par la création d'une
macrofissure.

e Derniére étape : il s'agit de la propagation de la macrofissure qui se termine par

rupture brutale et arrachement de la matiere (parties dures) en laissant un pore.
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IIL.8. Conclusion

Le probleme posé par ArcelorMittal Annaba est la surconsommation des galets,
des arréts fréquents des convoyeurs a bobines et des arréts de production, en plus
de la perte en matiere par oxycoupage des rives endommagées due a la manutention
des bobines avec le pont pendant le conditionnement.

Cette perte présente environ deux pourcent (2%) de la production journaliére
(2500 tonnes par jour) pour I'année 2009

Une étude technico-économique détaillant linfluence du disfonctionnement
des convoyeurs sur la production et les colits de maintenances, sera présentée dans
le chapitre VL.

On ne pourra envisager des remedes correspondants qu’apres une étude
approfondie des échantillons des piéces qui vont subir des traitements thermiques,
thermochimiques, des tests d’usure, des essais de dureté ainsi que des essais

de corrosion.
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Chaypitre IV

Meéthodes, conditions expérimentales et analyses

Introduction

Apreés avoir découper et préparer les échantillons a partir des galets du convoyeur

a chaine de l'unité Laminoir a chaud du complexe sidérurgique ArcelorMittal Annaba,

ces derniers ont subit un traitement thermique de trempe suivi d'un revenu, a fin

d’augmenter leurs dureté. Ce traitement a été effectué a quelques échantillons tandis

que les autres ont subit un traitement thermochimique de cémentation et de nitruration.

Tableau IV.1 : Représente les différents groupes d’échantillons

Groupe Echantillons Repere

01 Matériau sans traitement (brute) brute

02 Echantillons (pieces utilisées pendant trois mois de service) T

03 Echantillons (pieces non utilisées) NT

04 Echantillons pour trempe et revenu TTH

05 Echantillons pour cémentation (2h, 3h, 4h et 6h) Cem 2h
Cem 3h
Cem 4h
Cem 6h

06 Echantillons pour nitruration (2h, 3h, 4h et 6h) TN 2h
TN 3h
TN 4h
TN 6h

Tableau IV.2 Groupe, utilisation

Groupe Objective d’utilisation (traitements et caractérisations)
01 - Analyse chimique.
- Préparation d’échantillons pour les différents traitements.
02 - Controle phénomene d’usure, micrographie.
- Controle des étapes de dégradation.
03 - Micrographie, dureté.
- Analyse chimique.
01, 04, 05, 06 et 07 | - Usure abrasive.

- Microdureté.
- Corrosion.
- Caractérisation par rayon X.

Page 78



Chaypitre IV Meéthodes, conditions expérimentales et analyses

IV.1. Matériau étudié
Voir Tableau III.1 page 67.

IV.2. Traitements thermiques
IV.2.1. Traitement de trempe

Les échantillons ont été austénitisés dans un four électrique a la température de
850°C, avec un temps de maintien de demi-heur, suivi d"un refroidissement a I'huile

selon le cycle thermique présenté par la Figure IV.1.

A

T (850°C)

Température. (°C)

Ref a I'huile
05h Temps, (h)

Figure IV.1: Cycle du traitement thermique de trempe.
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Figure IV.2 : diagramme de refroidissement de I’acier XC45 [92].
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IV.2.2. Traitement de revenu

Le choix du traitement de revenu a pour but :

- Relaxer les contraintes.

- Transformer la structure de trempe en structure de revenu.

- Stabiliser la structure avant le traitement de nitruration.

Apres le traitement de trempe a 850°C, les échantillons ont subit un traitement de
revenu a 600°C pendant un temps de maintien de deux heures (2h) ,le refroidissement

étant a I'air, (voir Figure IV.3.)

850 °C

600 °C

Température. (°C)

Ref a I'huile Ref a 'air

[
»

0.5h 2h Temps (h)

Figure IV.3 : Cycle du traitement d’amélioration (Trempe + revenu).

IV.2.3 Nitruration en bains de sels

Les bains industriellement utilisés sont des bains a base de cyanures et de
carbonates aérés par insufflation dair.

La composition chimique du bain est maintenue dans les limites suivantes :
Cyanate : 36 + 2 % ; Carbonate : 19 + 2 % ; Cyanide : environ 0.8 %.

L’élément nitrurant est le Cyanate CNO- qui se décompose suivant une double
réaction de dismutation et d’oxydation.

e Réaction de dismutation

4CNO —m C032_+CO+2Nl+2CN'
e Réaction d’oxydation

2CNO+0; ————» CO;° +CO+2N|
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L’oxygeéne est apporté a la surface par I'air ambiant et par I'air comprimé introduit
dans les bains.

Il s’y ajoute une réaction de carburation par le monoxyde de carbone produit.

CoO » Y0, +C

L’essentiel des cyanures produits au cours de la réaction de dismutation est
reconverti en cyanate directement par oxydation :

2CN' +0; ——— 5 2CNO

L’épuisement des cyanates abouti a la formation de carbonates qu’il faut
reconvertir en cyanates par régénération a 1'aide d’un sel spécial dont la nature exacte
constitue le savoir faire des procédés commercialisés sous les marques : SURSULF et
TENIFER (TF 1).

Le principe est d'utiliser un composé du type amine, comme 1'urée, qui donnerait

la réaction :

2NH, —CO—NH; +C 03°" » 2 CNO +2NH; + C O+ H,0

Cette réaction doit étre controlée de facon a limiter les teneurs en vapeur d’eau et
en ammoniac dans le bain.

La vapeur d’eau conduit a une augmentation du pouvoir oxydant du bain avec
une tendance a former des oxydes avec les sels, entrainant une pollution du bain et une
mauvaise qualité des couches (porosité importante).

L’ammoniac NH3 augmente le pouvoir nitrurant du bain mais favorise la
croissance rapide des couches avec formation des porosités.

Donc la nitruration en bain de sel provoque a la surface en contact avec des sels la
formation de pores, bien que leurs présence n’est pas nécessairement un inconvénient
car elles favorisent la sustentions du film d’huile en frottement lubrifié et facilitent le
rodage, toutefois une proportion trop importante de porosités réduit la résistance a
I"'usure et rend la couche fragile. Cependant, le principal probleme pour cette technique
est le traitement des déchets et des effluents, et par conséquent elle entraine une
discontinuité de la couche nitrurée et une dégradation des propriétés de corrosion [88].

Dans notre cas, les échantillons subissent une nitruration au niveau des Ateliers du

Complexe Moteurs - Tracteurs (CMT) - Constantine.
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Les échantillons ayant subit une trempe a 850 °C et un revenu a 600 °C (traitement
d’amélioration) ont été préchauffés a 350°C ensuite suspendus a 'aide de petits paniers
dans le bain liquide a une température de 580°C a des temps de maintiens allant de
deux heures (02h) jusqu’a six heures (06 h). Par la suite, ils ont été refroidis dans un bain

d’huile et lavés dans une eau alcaline afin d’éliminer tous les résidus de sels.

850 °C

Refa

Pair 2h Refa I’huile

Température. (°C)

[

0.5 2 t Temps (h)

Figure IV .4 : Cycle du traitement thermique de Nitruration

IV.2.4. Traitement de cémentation

Les échantillons ont été chauffés a 930°C, a des temps de maintiens allant de
deux heurs (02h) jusqu’a six heures (06 h) avec un pas de 02 heures. Puis refroidis a
l'aire pendant 2 heurs, ensuite chauffés a 850°C pendant 30min puis refroidis a I'huile,

et enfin chauffés a 200°C pendant 2 heurs et refroidis a I'air.

A

$ 930 °C
~ 850 °C
o
2
=
O
o
g Refa Refa
= Iair 2h I'huile 200 °C
Refa l’air
t 0.5 2 Temps (h)

Figure IV.5 : Cycle thermique de cémentation
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IV.2.4.1 Cémentation gazeuse

2CO & CO+C

CHy & 2Hx+C

Le but de ce double traitements : diffusion et durcissement par trempe est d"obtenir

a la surface de I'acier une couche de 0.3 & 2 mm d’épaisseur, a haute teneur en carbone
(généralement comprise entre 0.6 et 0.9%) ayant une structure essentiellement
martensitique de grande dureté (700 a 900 Hv en surface) présentant des contraintes
résiduelles de compression élevés avec une structure au coeur de dureté (400 Hv) et
présentant une bonne caractéristique de ténacité.

A

930 °C

Température. (°C)

Ref a huile 180-200 °C

1 v

140-150 °C

Ref a lair

i

Figure IV.6 : Cycle thermique de cémentation gazeuse

Le revenu de détente réduit les tensions de trempe mais n’affecte plus la dureté
superficielle. Les contraintes résiduelles peuvent étre traitées par grenaillage apres
cémentation dans le but de les transformer en contraintes de compressions en surface.

L’acier utilisé pour les TTH de cémentation est I'acier « XC45» dont la composition
chimique est donnée dans le (tableau III.1). Pour étudier I'influence du carbone, quatre
traitements de cémentation conduisent a des teneurs visés en surface de 0.7 a1 % du
carbone, ont été choisis. La cémentation est effectuée a 920 - 930 °C pour des durées de
traitement respectivement de 2H, 3H, 4H et 6H, pour former une couche de
cémentation d’environ de 1-2 mm, pendant le maintien a la température de cémentation
le carbone pénetre vers l'intérieur de la piece par diffusion. L'épaisseur de la couche
cémentée toutes conditions étant égales par ailleurs est d’autant plus grande que la
concentration de l'élément diffusant a la surface du métal est plus forte, d’ou la
nécessité d’augmenter le temps de maintien dans le cas ou la concentration en carbone a

la surface vaut 0.7% pour I'obtention d"une méme profondeur de cémentation.
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La cémentation a la température 920 -930 °C dans le domaine austénitique se justifie
par une grande solubilité du carbone comparativement au domaine férritique.
le milieu de trempe utilisé est 1'huile chaude a des températures 60 °C - 140°C
respectivement pour les teneurs en carbone en surface de 1 a 0.7 % ce qui conferent a la
couche une structure martensitique et au cceur une structure plutot bainitique en outre,
ces deux traitements favorisent une rétention d’austénite voisine est vérifiable selon
KOISTINEN ET MARBURGER [29].

IV.2.4.2 Profile de concentration en carbone :

Un échantillon cémenté se comporte comme un véritable matériau composite formé
d’une succission de fine couche que 'on pourrait désigner par 100 % carbone avec le
pourcentage de carbone variant de la concentration de carbone de surface ( Cs ) a la
concentration initiale des matériaux (0.4 %). Le profile de concentration peut se calculer
a partir de la loi de FICK et de la connaissance de la diffusion du carbone dans le
domaine gamma (y).

L’évolution de la microstructure est relié a la température de début de transformation
martensitique Ms qui varie avec la composition de I'acier étudie, elle est a fonction dans

le cas de la cémentation du profil de concentration de carbone voir figure IV.7

%C 4 s M (°O)

- 400
T 300

200

100

} [
1 >

Profondeur (mm)

Figure IV.7 : variation du pourcentage du carbone et de M;sen fonction de la profondeur

de cémentation [89]
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IV.2.4.3 Microstructure

La détermination théorique peut se faire a partir du diagramme TRC de I'acier étudié.
Dans le cas de la cémentation, le diagramme évolue avec le pourcentage en carbone,
Avec I'augmentation du pourcentage du carbone on constate la diminution du M et le

déplacement des nez bainitique (voir Figure IV.8).

T°C

Temperature de trempe Austénite stable

T~ ———__ Refroidissement
~ ~< -~
~

ACl Refroi dis_é\e.ﬂieﬁt}ca I’I-Che ______ B A U e e -
N ..

ektérieur A instable
Ms (coeur) -

Ms (sous la surface)

Bainite
p . \
Début de transformation  \ \

martensitique \ \ \
\ ..
\ Y \ \ Bainite

Ms (surface) ® : \,\

| \ v
0 / Ve App Coeur Temps

Couche extérieur B
M+A

Figure IV.8 : Schématisation des couches de transformation de I’acier étudié [89].
Lorsque I'on trempe la piece (milieu huile T°C 60 a 140) la couche extérieure qui se
refroidie trés rapidement passe a 1'état martensitique, le coeur de la piece dont la vitesse
de refroidissement est inférieure a la température de transformation martensitique
supérieure se transforme en bainite (agrégat de férrite et carbone mal définie).
L’apparition de bainite est reliée essentiellement au pourcentage de carbone, a la vitesse
de refroidissement et a la température du milieu de trempe. La connaissance précise de
ce domaine est difficile par la construction de diagramme TRC lié a la teneur en carbone
et la mesure exacte de la vitesse de refroidissement, ce qui nous laisse s’attendre a ce
que l'apparition de la bainite se forme plus en profondeur au fur et a mesure que le

temps de cémentation augmente (augmentation du pourcentage de carbone).
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Dans cette différence des vitesses de refroidissement et des teneurs en carbone pour un
méme matériau, nait donc une hétérogénéité de la composition ce qui confere au
matériau des caractéristiques mécaniques différentes entre cceur et couche.
IV.3. Techniques expérimentales utilisées
IV.3.1. Microscopie optique

Pour mettre en évidence les microstructures des échantillons traités thermiquement
et thermochimiquement, nous avons procédé a un examen métallographique sur un
microscope optique de type LEIKA utilisant des grossissements allant de 50x a 1200x.

L’observation a été faite sur des échantillons découpés, enrobés et ensuite polis en
utilisant du papier abrasif de granulométrie de plus en plus fine (grade 240 - 320 - 400 -
600 - 800 - 1000 - 1200-2400) .

Apres finition a 'alumine (1 pm), les échantillons sont attaqués chimiquement a la

surface en utilisant du Nital 3% (3 ml d’acide nitrique dans 97 ml d’alcool éthylique).

Figure IV.9 : microscope optique (laboratoire métallurgie, Annaba)
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IV.3.2. Dureté Vickers

Le profil de microdureté Vickers des couches a été effectué sur un microdurometre
de type Zwick Rowell sous une charge de 50 grammes. L’essai a été réalisé sur des
échantillons découpés, enrobés a chaud, ensuite polis et attaqués chimiquement. Tandis

que les mesures de duretés des autres échantillons ont été effectuées sur un

microdurometre de type Zwick Rowell de I'unité ArcélorMitall Annaba

Figure IV.10 : Microdurometre (laboratoire métallurgie Annaba)

IV.3.3 Diffraction des rayons X et identification des phases :

La diffraction X est habituellement utilisée pour I'analyse des revétements durs,
les couches nitrurées, cémentées a cause de son caractere non destructif et sa simplicité.

La diffraction X effectuée sur les différents échantillons étudiés vise la
détermination des phases en présence dans les différentes couches superficielles
obtenues par traitement thermochimique.

La caractérisation par DRX a été réalisée sur un diffractometre de 1'Université
de M’sila. L’anticathode (source de rayons X) utilisée est en cuivre Cu Ko (A = 0,154
nm), l'identification des différentes phases a été faite en se servant des fiches ASTM

(PDF, ICCD).
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IV.3.4. Mesure de la rugosité
Dans cette étude, nous nous sommes intéressés a 1'étude de la variation de I'état de

surface des échantillons avant et apres différent traitement, et en cour de test d"usure.

Adapteur AC ]
| 2/ Le déplacement vertical du stylet lors
e -
S du palpage de la surface de la piéce

S est converti en signaux électriques

5/ Sortie des données
de mesures

2 - 3/ Différentes opérations de
2 calcul permettent de
traiter les signaux
électriques
4/ Les résultats de calcul
(résultat de mesure)
1/ Le stylet du détecteur s'afichent sur I'écran
mesure la surface de
lapiéce({surface de 4‘\\\
mesure} '||
P

e
__:_ﬁ;f-" Sens de palpage

Stylet

Figure IV.11 : Schéma du Rugosimeétre (type Mitutoyo Surftest SJ-301)
[laboratoire métallurgie Annaba ].
IV.3.5. Test d"usure par abrasion
Dans le but d’étudier le comportement des matériaux a 1’abrasion, on utilise le

test d’usure : perte en masse en fonction du parcours de glissement.

IV.3.5.1. Dispositif expérimental et les conditions d’essai
Le dispositif utilisé est composé d'un systeme porte échantillon fixé sur une
polisseuse a vitesse variable figure IV.12
Les parameétres pris en considération sont :
- charge appliquée aux échantillons est de (3.5N) ;
- vitesse angulaire (20 tours/minutes) calibré par tachymetre a laser ;
- Granulométrie du papier en carbure de silicium ( grade 1000).
la perte en masse est mesurée apres chaque parcours de 10 m en utilisant une
microbalance électronique dont la précision de mesure est de I'ordre de 103 g.
les échantillons sont nettoyés avec de 1'acétone avant chaque prise de poids.
La perte en masse absolue a été déterminée selon la relation suivante:
AP=R —R
Ou Pi le poids mesuré apres chaque parcours d"usure et Py, etant le poids initial.

Le parcours X est déterminé comme suit :
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|
|
I—!_I | Echantillon
| 4

l Papierabrasive

| |
| . |

' 20t/ min

Figure IV.12 : Dispositif expérimental d'usure

IV.3.6. Essai de corrosion électrochimique
IV.3.6.1. Corrosion humide

L’essai électrochimique a été réalisé a l'aide d'une chaine électrochimique
(figure IV.15) qui comprend :
- une unité de traitement informatique dotée d’'un logiciel permettant de tracer la
courbe de polarisation et de déterminer la vitesse, le courant et le potentiel de corrosion.
- un montage a trois électrodes comprend une cellule en verre dans laquelle sont
immerges :

e [l"échantillon (électrode de travail)

e Une électrode de référence (électrode au calomel saturé ECS),

e Contre électrode en platine.

La chaine est reliée a un potentiostat - galvanostat de type EGG modele M273 A.
Les essais ont été effectués dans un milieu (solution de H>SO4 a 0.1 N), préparé a partir
d’une solution mere de pureté 96 % et de densité 1.84 I'homogénéisation de la solution
est assurée par un systeme d’agitation magnétique de 250 tours / minute.
Un potentiel imposé entre 1'électrode de travail et I'électrode de référence (ECS)

variant entre -0.5 V (potentiel de départ) et +2.5 V (potentiel final) et une vitesse de

balayage en tension de 'ordre de 1 mV/ S.
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1V.3.6.2. Etude des différents états du matériau par les méthodes électrochimiques
stationnaires

Les méthodes électrochimiques stationnaires telles que : 1'évolution du potentiel
d’abondons en fonction du temps, la mesure du Rp et le tracé des courbes de
polarisations, nous informe sur les processus de dégradation mis en jeu ainsi que les
cinétiques de diffusions des especes a travers l'interface. Apres une étude du substrat a
I’état de réception, cette technique sera appliquée aux échantillons ayant subi différents
traitements thermochimiques.

Les échantillons ont été préparés pour les essais électrochimiques a savoir : tracé des
courbes log(i)=f(E), mesure de la résistance de la polarisation Rp et le suivi du potentiel
d’abondons en fonction du temps.

La possibilité de mesurer le potentiel de corrosion et lindication qu’il y a une
perméabilité suffisante pour permettre un mouvement des échanges a travers
l'interface.

L’existence d'un potentiel de corrosion suggere également qu'une phase aqueuse
est présente a l'interface métal/solution.

La technique électrochimique principale utilisée est présentée par les figures (IV.15

et 1V.16).
IV.3.6.3. Mesure potentiel -temps

(ID
E A
v @
(b)
(- t
(ID
D (c)

5 (d)
(D (ID

Temps

Figure IV.13 courbes types de corrosion
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a) Métal actif (I) se corrode rapidement a l'immersion se finis par se passiver (se
comporter en métal noble).

b) (I) Métal attaqué se finis (II) par se passiver.

c) Corrosion uniforme, initialement passif (recouvrement d'un film protecteur),
devient active apres dissolutions du film protecteur.

d) Métal a tendance a ce passiver (I) en (II) la couche protectrice se détruit, et le

potentiel croit.

Conclusion :

Si E= {(t) diminue, on note 'augmentation de la surface anodique et la diminution de la
surtension anodique due a 1'évolution d’une dépolarisation anodique du systéme de
film passif.

Si E=f(t) augmente, il ya renforcement de la couche protectrice (diminution de la surface

anodique).
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IV.3.6.4. Préparation de I’électrode de travail
Pour notre étude, nous avons utilisé des échantillons de surface de 0.7cm?, reliés par
un fil conducteur (Fil électrique @ 2.5 mm?) couvert par une matiere isolante

(plastique). Chaque échantillon est enrobé a froid par une résine synthétique.

Figure IV.13. Schéma d"un échantillon enrobé (électrode)

Cellule d’électrolyse

Unité de traitement informatique

Figure IV.15 : Essai de corrosion électrochimique (laboratoire métallurgie, Annaba)

Electrode de Contre électrode

référence

Electrode de Solution de H,SO,
travail

(I’échantillon)

Figure IV.16 : Cellule d’électrolyse
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Chaypitre V Résultats et discussions

V.1. Microstructure des couches :
V.1.1 Microstructure des couches nitrurées

Les échantillons subissant une trempe a 850°C et un revenu a 600°C ont été
préchauffés a 350°C ensuite immergés dans le bain liquide a une température de 580°C,
a des temps de maintien allant de deux heures (02h) jusqu’a six heures (06 h).

Par la suite, ils ont été refroidis dans un bain d’huile et lavés dans une eau alcaline
afin d’éliminer tous les résidus de sels.

Ce traitement donne les structures représentées sur les Figures V.1.
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Figure V.1 : les Micrographies des couches nitrurées
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D’apres les micrographies prisent des échantillons nitrurés a la température de 580 °C

pendant 2, 3, 4 et 6 heurs, on note une succession de couches depuis la surface.

- A l'extréme surface une couche qui apparait en blanc dite couche blanche ou bien
couche de combinaison.

On observe que c’est une couche biphasée tres poreuse a la surface, elle est composée

de nitrures de fer € et Y dont I'épaisseur varié en fonction du temps de maintien

en bain.

- Une couche de diffusion (intermédiaire entre la surface et le cceur).

- Le substrat avec une structure de revenu.

Le spectre de R.X présenté a la figure V.2 confirme la présence des nitrures FesN

et Fe2sN en plus de la ferrite qui correspond au pic le plus intense relatif au substrat

(condition de diffraction normale).

La métallographie montre un mélange de bainite et martensite en latte.
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Figure V.2 : Spectres de diffraction Rayon X d’échantillon nitruré 6h
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V.1.2 Microstructure des couches cémentées :
Les échantillons ont été chauffés a 930°C est cémentés a des temps de maintien
allant de deux heurs (02h) jusqu’a six heures (06 h).

Apreés ce traitement, on a obtenu les structures représentées sur les Figures V.3.

E. échantillon cémenté 6h (au bord)

Figure V.3 Microstructure des couches cémentées
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V.1.2.1 Analyse de la structure aprés cémentation par microscope optique :

Les observations ont été réalisées sur une section de 1’échantillon préalablement
polie et attaquée au Nital (3%). La figure V.3 nous montre Iévolution
de la microstructure en fonction de la profondeur. Les métallographies sont prises
a plusieurs endroits (0.5, 1, 1.5 mm et le cceur) de facon a mettre en évidence la couche
cémenté au bord de I’échantillon, la zone intermédiaire et le substrat (le coeur).

Les différentes structures révelent :

A la surface une structure austénito-martensite, oti la martensite se présente
généralement sous de formes, soit en latte, soit en aiguilles.

Le diagramme fer-cémentite incomplet extrait de la bibliographie [89] définit

les différents domaines ot la martensite apparait sous diverses formes.

2000
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Figure V.4 : aspect de la martensite en fonction de la teneur en carbone [89]
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Au cceur au de la de 1.5 mm, on distingue une structure de bainite supérieure (agrégat
de ferrite et de carbone mal défini), elle se caractérise par des plages blanches dans
les quelles ont précipité de longs carbure de couleur plus foncés(FesC).

A des positions intermédiaires entre 1'extréme surface et le coeur, martensite, austénite
et bainite se confondent. Pour une meilleure définition des différents constituants,
le MEB aurai été un outil indispensable.

La diffraction au R.X d’un échantillon cémenté pendant un temps de 6h confirme
la présence de la ferrite en pics intenses (martensite et bainite), et carbures de fer Fe>C,
FesC (les cémentites).

En plus de ces constituants, ont note I'existence des oxydes de fer de type FexOs

d’apres quelques pics du spectre voir figure V.5.
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Figure V.5 : Spectres de diffraction Rayon X d’¢chantillon c€émenté 6h
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V.1.3 Microstructure des couches apres trempe et revenu :
Apres le traitement de trempe a 850°C, nous avons fait subir aux échantillons
un traitement de revenu a 200°C pendant un temps de maintien de deux heures (2h)

suivi d'un refroidissement a l'air, la micrographie correspondante est représentée

a la figure V.6.

Figure V.6 Micrographie apres traitement trempe et revenu
Le spectre de R.X confirme I'existence de la ferrite (martensite et bainite) pics intenses
en plus de quelque pics correspondent a la cémentite.

A notre avis, il y a une précipitation d"une faible quantité de Fe3;C au cours de

refroidissement

Nitruration 6h

Fémte 110

Intensité
N
h
=]
|

200 -

150 +

FeN(110)

100

FeN (100 Fe G11)

el (100)

S50 —

e (100)

O ettt aiiabinid

T T T T T T T T T T 1
20 30 40 S0 60 70 80
2 Théta

Figure V.7 : Spectres de diffraction Rayon X d’échantillon traité TTH
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V.2. Profils de Microdureté :

V.2.1 Profils de Microdureté des échantillons nitrurés :

—®TN2h
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1000 —®-TN6h
0 ] [ |}
S |
> 800
s
[}
]
"g 600
s
g -
9 400 | H
g ] o
200+
0 T T T i ]
0 100 200 300 400 500 600

Distance depuis la surface uy m

Figure V. 8 : Profil micro dureté des échantillons nitrurés

D’apres les profils présentés, le traitement de nitruration a engendré une
augmentation considérable de la dureté de surface en fonction du temps de maintien
en bain.

On note une dureté superficielle de 1'ordre de 600 Hy pour un temps de 2 h et qui
passe jusqu'a environ 900 Hv a 6h de maintien. Cette dureté diminuée depuis la surface
vers le substrat.

L’épaisseur de la couche nitrurée peut étre tirée a partir des profils, en augmentant
la dureté de substrat de 100 Hv, 1’abscisse correspondante c'est-a-dire la distance nous
donne I'épaisseur de la couche.

Pour un temps de maintien de 2h elle est de 'ordre de 200 pm et aprés 6h

elle devient a peu prés 300 pm.
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V.2.2 Profils de Microdureté cémentation
Dans notre cas I'évolution de la dureté globale est une fonction du pourcentage
de carbone, de la vitesse de refroidissement et de la composition chimique, la figure

V.10 montre I'évolution comparée de la dureté et du profil de concentration du carbone.

Hv o C
A ﬂ‘
Concentration en Carbone
11(1)88_— Microdureté - 1
- 0.8
Zone I1
+ 0.6
500+
104
102

0 Profondeur (mm)

Fig V.9 : évolution comparée de la microdureté et de profil de concentration en carbone [89].

On distingue deux zones ot la filiation de dureté s’écarte du profil de carbone :

En extréme surface (zone I) de la couche cémentée due a la présence de l'austénite
et de la martensite.

En Zone II en profondeur une diminution de pente de la courbure représente
la microdureté en fonction de la profondeur probablement liée a I'apparition de la
bainite.

Une corrélation entre microdureté et microstructure est difficile du fait de la faible
définition des microstructures. Néanmoins, en constate sur la figure V.10, qu'une
modification de structure induit une variation de dureté dans les deux zones indiquées.
En surface, la modification des proportions relatives des phases austénite et martensite
diminue la dureté, plus a la profondeur (a).

La stabilité de la dureté est probablement liée a la présence de la bainite qui, par son
degré de sursaturation en carbone, augmente globalement la dureté par rapport a une

structure (austénite plus martensite).
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Au cceur, la dureté mesurée est supérieur a celle d'une constitution Ferrite-perlite ce qui

preuve la présence d'une structure bainitique formée au cours de la trempe.
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Figure V. 10 : Profil micro dureté des échantillons cémentés
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V.2.3 Comparaison entre les profils de microdureté :

—m— Cém 6h
—m— Cém 2h
—®-TN2h

micro durtée HV g5

200
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0 100 200 300 400 500 600
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Figure V. 11 : Comparaison entre profils de microdureté

La figure V.11: Englobe des différents profils de Microdureté en fonction
de la profondeur cémentée et nitrurée pour différents temps de maintien.

La superposition des courbes nous permet de conclure que la dureté meilleure (plus
élevée) correspond a un traitement de cémentation 6h ce qui est di probablement
a la présence des oxydes de fer trés dur en surface.

Les résultats correspondant a I'état nitruré 2h sont les plus faibles. Cela est di
probablement a la couche de nitruration (Blache + diffusion) qui se forme apres 2h : non

épaisse et mois poreuse.
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V.3. Comportement tribologique des couches

Pour mieux comprendre le comportement de la résistance a I'usure des matériaux
traités thermiquement (trempe et revenu), nitrurés et cémentés, on utilise le test d'usure

par abrasion.

V.3.1. Usure par abrasion des couches traitées thermiquement.

B Brute (sans traitement)
m ITH

120 l‘.J
100 -..!l'

perte de masse (mg/cm?)

0 100 200 300 400 500 600

Parcours (m)

Figure V.12 : Perte en masse en fonction parcours, cas (sans traitement, traité TTH)

La figure V.12, présente les courbes d"usure qui donne la perte de masse en fonction

de la distance de glissement parcourus pour des échantillons de différents traitements.

On constate que 1'échantillon brut c'est-a-dire sans aucun traitement présente une
perte en masse importante en fonction du parcours d'usure, si I'on compare a
"échantillon traité thermiquement ot on note une résistance du matériau exprimée par
la perte en masse faible apres les 100 premiers metres de parcours.

Cela est dGi a notre avis au phénomene d’écrouissage qui méne a une consolidation
du matériau.

Les striées correspondant a 'usure du matériau traité thermiquement apres 500m

de parcours sont fins preuve de faible arrachement de la matiére figure V.13
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Chaypitre V

o

E I e -

usure d"un échantillon apres trempe

Figure V.13 Micrographie optique des stries d’

es 500m de parcours

et revenu apr

V.3.2. Usure par abrasion des couches cémentées
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Figure V.14 : Perte en masse en fonction parcours, cas de cémentation

échantillons qui ont subis

ésente les courbes d’usures des

La figure V.14 repr

la cémentation pendant 2H, 4H et 6H de maintien.
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Les courbes superposées qui correspondent a la perte de masse en fonction du
parcours nous renseigne sur le comportement de chaque échantillon Cem 2h, 4h et 6h.
La courbe de l'échantillon Cém 6h se trouve en dessous des autre courbes c'est-a-dire
le degré d’usure (perte) en fonction des parcours de cet états est moindre. Cela nous
mene a dire que le traitement de cémentation de 6h confere un meilleurs comportement
a l'usure abrasif.

Les striées correspondant a 'usure du matériau cémenté 6h apres 400m de parcours

sont des fines rayures figure V.15.

Figure V.15. Micrographie optique des stries d'usure d'un acier cémenté (Cem6h) apres

400m de parcours
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V.3.3. Usure par abrasion des couches nitrurées :

B TN4H
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Figure V.16 : Perte en masse en fonction parcours, cas de nitruration

Les courbe ont une allure proche c'est-a-dire, pour un traitement de nitruration,
le comportement et presque identique dans le cas des traitements prolongés (4h et 6h)
les courbes correspondantes (4h et 6h) sont en dessous de la courbe qui correspond a
2h.

On note alors des valeurs de la perte en masse plus petite, ce qui nous méne a dire
que les traitements de 4h et 6h donnent le meilleur comportement.
Les micrographies montre la différence de la taille des stries en allons de 2h a 6h.

Voir figure V.17.

Page 107



Résultats et discussions

Chaypitre V

A) TN 6H, 50m

B) TN 4H, 50m
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Figure V.17 : Micrographie d’échantillons nitrurés (6h, 4h et 2h) aprés 50 m de parcours
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V.3.4. Comparaison entre les différents traitements
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Figure V.18 : Comparaison entre les différents traitements
des pertes en masse en fonction parcours(m)
Dans la figure V.20, on a représenté les courbes d’usure ou les échantillons

résistent mieux selon les différents traitements.

On constate que les comportements ont la méme allure pour les traitements
thermochimiques avec résistance remarquables des couches, dans le cas de nitruration.
Si on compare la courbe de l’échantillon traité thermiquement aux autres courbes
on peut dire qu’a partir de 250 m de parcours le comportement de I"échantillon traité
thermiquement est le meilleur.

A notre avis c’est I'écrouissage d’une structure de revenu (Traitement thermique)
qui renforce le matériau c'est-a-dire la consolidation (augmentation de la résistance).
L’effet du traitement (trempe + revenu) qui donne un compromis entre la résistance et

la ductilité a fait que cet état présent le meilleur résultat
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V.4. Les comportements de I’échantillon a I’état de réception vis-a-vis de la corrosion:

Cette technique consiste a former et a suivre en fonction des temps 1'évolution

du potentiel libre de corrosion de 1'échantillon ayant subi ou non plusieurs préparation

des surfaces dans un milieu (H2Sosa 0.1 N).

Le potentiel est une grandeur complexe assez mal définis qui varie en fonction

du

temps, tout fois il est tres utile a le connaitre puisqu’il nous renseigne sur la différence

de potentielle réelle de piles rencontrées au cours des phénomenes de corrosion.

Le suivis du potentiel commence dés l'immersion de la surface de 1’échantillon

dans le milieu de travail et toutes les variantes jusqu” a la stabilité quasi-total.

Il est a noter que les essais électrochimiques sont déroulés dans les mémes

conditions.

Pour comparer les propriétés de corrosion des différents échantillons, on a

rassemblé les résultats dans le tableau suivant :

Tableau V.1 : résultat de corrosion des différents échantillons

Acier traité Brute | TTH Cem2h | Cemdh | Cem6h | TN2H | TN4H | TN6H
Paramétres
de corrosion
Vitesse de corrosion 7824 | 6166 | 3785 | 2118 | 1336 | 4673 | 4815 | 1.149
V corr (mm/année)
Potentiel de corrosion | 0, | caog | s169 | -6a95 | -6335 | -6653 | -6626 | -658.2
E (i=0),(mV)/ECS | | ' | ' ' | |
I corr (R) pA 6253 | 336.4 193.6 153.7 1156 | 426.8 2667 | 87.71
Densité de courant de | ,o) o, |10 & 242 | 192125 | 1445 | 5335 | 3333 | 109.6
corrosioni uA/cm?2
Résistance de 3473 | 5088 | 1122 | 1413 | 1879 | 6456 | 8141 | 2476
polarisation Rp (Q)

On observe que la densité du courant de corrosion (i) et la vitesse de corrosion (Vcorr)
diminuent pour l'acier nitruré on allant de 2h de maintien jusqu'a 6h. Elles passent
de 5335 pA/cm?2 a 109.6 pA/cm? et de 4.673 mm/année a 1.149 mm/année
respectivement.

Cette diminution améliore d'une fagon remarquable la résistance de polarisation du
matériau nitruré.

Pour un maintien de 2h, elle est de I'ordre de 64.56 Q alors qu’elle atteint 247.6 Q pour
un temps de 6h.
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les phénomenes d’amélioration du comportement électrochimique peuvent étre
attribués a la présence d’une couche dense de nitrure en surface (¢ - Fe23N et y" FesN).
La formation de plus de nitrures aide a couvrir la surface de l'attaque de corrosion et
pour cette raison, qu'avec I'augmentation du temps de nitruration, la résistance a la
corrosion s’améliore [97].

Dans le cas de cémentation, les résultats obtenus montrent 'amélioration du
comportement électrochimique du matériau entre 2h et 6h de maintien.

Cette amélioration se traduit par la diminution de la densité de courant (de 242 pA/cm?
a 144.5 pA/cm?), de la vitesse de corrosion (de 3.785 mm/année a 1.336 mm/année) et
par 'augmentation de la résistance de polarisation (de 112.2 Q 4 187.9 Q).

A notre avis I’amélioration du comportement électrochimique dans le cas du traitement
de cémentation peut étre attribuée au film protecteur d’oxyde de fer (Fe2O3) qui couvre
la surface et freine la continuité de la dissolution. D’apres les résultats obtenus, les états
brut et traité thermiquement présentent les comportements les plus faibles.

Les différentes courbes de polarisation logarithmique sont représentées en

superposition a la figure V.21
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Figure V.19: Les courbes de polarisation logarithmique
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V.4.1 Les différentes Micrographies des échantillons corrodés
Les micrographies a faible grossissement présentées a la figure V.22 montre 1'état
de surface corrodé des différents échantillons dans la solution de H>SOx4 (figure V. 22)
On constat que le nombre de piqures de corrosion est élevé dans le cas des
traitements non résistants (brute, TTH, Cem 2h et TN 2h), alors qu’il diminue pour les
traitements de temps de maintien prolongé (Cem 6h et TN 6h).

Planche 1

Cem 2h TN 2h

Cem 4h TN 4h
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Planche 2

Figure (V.20) : Présentes différentes Micrographies des échantillons corrodés.
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5. Etude de I’état de surface par profilométrie (Rugosité) :

Tableau V.2 : Rugosité

Acier traité Brute | TTH Cem2h | Cem4h | Cem6h | TN2H | TN4H | TN6H
Rugosité Ra pm | (g 1 0.24 0.38 1.20 1.24 1.44 15
Rugosité Ry pm | (g1 6.60 2.80 3.08 6.67 8.20 8.86 8.50

D’apres les résultats du tableau V.1, on peut dire que la rugosité de I'état de surface

augmente dans le cas des traitements thermochimique avec le temps de séjour en bain

(nitruration) ou bien le temps de cémentation.
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Figure V.21: Rugosité (A) avant traitement, (B) apres traitement de nitruration 4 heurs
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Introduction :

La politique de la maintenance est la définition, au niveau de l'entreprise, des
objectifs technico-économiques relatifs a la prise en charge des équipements par le
service maintenance.

La gestion de maintenance prend essentiellement en compte les aspects technique,
économique et financier des différentes méthodes utilisables (corrective, préventive
systématique et préventive conditionnelle) en vue d’optimiser la disponibilité des
matériels.

Elle s’organise en prenant pour base le budget affecté au service: a partir de
I'analyse d’observation, chiffrées ou non, calculées, relevées ou mesurées; ce qui
implique des choix.

Dans l'entreprise il existe plusieurs politiques : politique de maintenance, politique
de qualité, politique de production, financiere ...

Toutes les politiques sont représentées par 1’'ensemble des regles d’action définissant les
intentions de la direction en matiere d’organisation et de gestion.

La définition des objectifs ne ce peut faire qu’en concertation avec la direction

technique et les services de production ou d’exploitation.

VL1. Politique de la maintenance :
VI.1.1. Choix des objectifs :
La politique implique la prise de décision sous forme de compromis entre les trois

poles :

Humain

Economique Compromis Technique
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VI1.1.2 Choix d'une politique en fonction des cofits

»

Cotts 4

Cotts de défaillance -

-
-
-
-
——————————
——————

Cott d’Indisponibilité
(Cotit de perte de production
pendant les arréts)

Cotit de maintenance

[
»

Cotts de défaillance Temps d’indisponibilité
Minimum Sur une période (T)

Figure VIL.1 : Choix d"une politique de maintenance en fonction des cofits

V1.1.3 Exemples de politique de maintenance :
1- Accroitre la disponibilité des matériels de production.
2- Réduire les cotits de maintenance des matériels de production.
3- Permettre une production de haute qualité.
4- Diminuer les pertes de production.
5- Augmenter la productivité du personnel de maintenance.
6- Réduire les stocks liés a la maintenance.
7- Améliorer I'efficacité de I'ordonnancement (moins « d'improvisations »).
8- Définir une politique d’approvisionnement.
9- Définir les conditions de renouvellement ou d’investissement.
10- Définir une politique de recours a des entreprises extérieurs.
11- Optimiser la répartition entre la maintenance corrective et la maintenance
préventive.

12- Choisir la méthode de maintenance la mieux adaptée a un matériel donné.
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Une fois un objectif clairement défini, et en se limitant au domaine de la maintenance

opérationnelle, nous devons encore raisonner en terme de choix.

VI1.2. Les cofits relatifs a la fonction maintenance :
VI. 1 Les cofits de maintenance
Les colits de maintenance correspondent aux coflts directement imputables
a la maintenance.
VI.1.1 Les cofits d'indisponibilité :

e Les cotts d’indisponibilité prendront en compte en particulier :

e Les cotts de pertes de production incluant les de non production (dépenses fixes
non couvertes et dépenses variables non réincorporées), et la non qualité
de production provoquée par la défaillance des équipements productifs (cotts
des rebuts et retouches).

e Le surcott de production (personnel, cotit des moyens de remplacement mis en
ceuvre, stock supplémentaire de pieces en attente en cas de défaillances).

e Le manque a gagner de production

e Les pénalités commerciales,

e Et les conséquences sur I'image de marque de l'entreprise (non chiffrables

directement) [86].

VI1.2.1.2 Les coiits de défaillances :
Les colits de défaillances integrent les cotits de maintenance corrective et les cotts

d’indisponibilité consécutifs a la défaillance des biens d’équipement [86].

VIL.3. Controle de la rentabilité des actions de maintenance

Si nous raisonnons en termes de choix pour une nouvelle politique, ou un
changement de méthode de maintenance, nous pensons qu’il est souhaitable
d’argumenter les propositions de modification, c’est la méthode pour imposer
et conduire une politique.
Pour argumenter il faut mettre en évidence les aspects techniques et économiques du

probleme.

Page118



Chaypitre VI Solutions et étude technico-économique

VI1.3.1 L"aspect technique :

Un changement de politique ou une modification pour améliorer un matériel
influence toujours favorablement un ou plusieurs des parametres suivants :

- Amélioration des conditions de travail

- Recherche d’une meilleure productivité.

- Amélioration de la sécurité du poste de travail.

- Amélioration de fiabilité et de la maintenabilité.

- Recherche d’une meilleure qualité

- Etc,,
VI1.3.2 L’aspect économique :

Pour justifier la rentabilit¢é de la modification il faut connaitre le cott
de la modification, calculer le seuil de rentabilité industriel.
Le seuil de rentabilité industriel correspond a la période au bout de laquelle nous
récupérons la valeur de I'investissement [87].

Investissement

Seuil de rentabilité =
Gain par unité de temps
V1.4. Les solutions proposées pour notre cas pratique
Les articulations des systéemes de transfert convoyeur a bobine utilisé au niveau
de laminoir a chaud LAC ArcelorMittal Annaba veillent dans des conditions difficiles
du point de vue de :
e l'ambiance de fonctionnement (contact direct avec les débris de transformation
calamine et poussiere).
e les sollicitations mécaniques: présence de chocs, surcharge sur les paliers
roulements.
e Lachaleur (température élevée), systeme de graissage non fiable.
Donc, I'importance de I"abrasion conduit a une tres faible durée de vie des solutions de
frottement.
Conséquence :
Disfonctionnement au niveau des convoyeurs plus précisément les sous ensembles
chaine d’entrainement :

e Usure importante des galets partie intérieure et extérieure,
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e Détérioration des cages a rouleaux (roulement, casse et perte des aiguilles),
e Déformation des glissieres.
Ces problemes nous ont incités a trouver une solution simple, rapide, réalisable et

non cofiteuse.

VI1.4.1. L'usure extérieure des galets
Pour maitriser l'usure extérieure des galets on propose un traitement

thermochimique (trempe revenu plus nitruration de six heurs de maintien), jugée le
meilleur d’aprés notre étude de point de vue dureté, comportement a l'usure et
corrosion.
V1.4.2. L'usure intérieure des galets

On doit maitriser la rigidité des systemes et articulation par une meilleure conception
efficace par rapport a I'existante figure V1.2
On propose trois modeéles,
e J'utilisation des mémes axes avec des roulements type ROULTEX a étanchéité

métallique fonctionnant avec graissage réduit, figure VI.3.

Figure V1.2 : Configuration d’origine (existante)
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Train & Chaud
’ Convoyeur de La

mMonlage avec G

Figure V1.3 : montage avec Galet ROULTEX a graissage réduit

Le prix de I'’ensemble galet complet estimé a 15 KDA, durée de vie douze ans (12 ans),

selon les gammes des produit du fabricant ROULTEX, France. Avec cette solution on a

une bonne étanchéité et une consommation moindre de graisse
e l'utilisation des galets a rouleaux type ROULTEX a étanchéité métallique

fonctionnant sans graissage (graissage a vie), figure VL.3.

Articulation m
Roulament 3 Rouleats ™

Figure V1.4 : montage avec Galet ROULTEX, Graissage a vie
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Le prix de I'’ensemble galet complet estimé a 20 KDA, la durée de vie dix ans (10
ans), selon les gammes des produit du fabricant ROULTEX, France.
e l'utilisation des coussinets en bronze graphité, fonctionnant sans graissage

(graissage a vie), figure VL5

Figure VL5 : Bague en Bronze graphité
Le prix de I'ensemble galet complet équipé par une bague en Bronze graphité
estimé a 07 KDA durée de vie une année, selon les gammes des produits du fabricant
DELTA METAL.

Tableau VI.1: comparaison entre les cotits des solutions proposées

Prix Durée de vie Coiit sur 12 ans
Proposition
(KDA) (année) (KDA)
1 15 12 60 000
2 20 10 96 000
3 7 1 336 000

D’apres le tableau VI.1, Notre choix est la deuxiéme proposition :

L’utilisation des galets a rouleaux type ROULTEX a étanchéité métallique fonctionnant

sans graissage (graissage a vie)

De point de vue efficacité économique (pas de graissage simple), gain en matiere graisse

et main d’ceuvre pour maintenance.
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VL5. Estimation seuil de rentabilité de la solution proposée :

Le Convoyeur a chaine transporteur bobine du TAC - LAC Arcelormittal Annaba
(Maillons, axes, galets ...),
Quantité des galets installée : 4000
Perturbation : arrét de la production suite a ’arrét du convoyeur : entre 1,8 a 2%
des arréts totale du train a chaud : (2007) 37h, (2008) 70h.
Taux de marche 180t/h.
Prix de vente bobines est : 95 KDA / tonne.
Gain par tonne : 50 KDA (45 KDA représente les cotits de semi-produit, transformation
et énergies).

Les arréts de production suite a la défaillance de la chaine pour I’'année 2008 sont
de 70 heurs (a plusieurs reprises).
La perte (manque a gagner) 2008 :

50 * 180 * 70 = 630 000 KDA

La perte seche :

La perte seche est la perte en matiére suit a I'endommagent des rives des bobines

pendants les évacuations suite a 1’arrét de convoyeur.

Cette perte est estimée a 0.8 % de la production totale selon les statistiques.
C'est-a-dire 20 tonnes par jour pour une production de 2500 tonnes par jour.

La rénovation de la chaine avec I'utilisation des piéces traitées en tenant en compte
les solutions proposées.

Comprends :
- prix des pieces : 20 * 4000 = 80 000 KDA

- Prix des consommables (visseries, écrou, rondelles ...).
- Pour le montage (1IKDA par piéce) c’est —a- dire : 1 * 4000 = 4000 KDA
- Main d’ceuvre estimé a douze agents pendant 44 jours ouvrable (deux mois),
salaire moyen est 50 KDA, donc : 50 * 12 * 2 =1200 KDA
- Moyen de levage et manutention estimé a 40 KDA par jours donc :
40 * 44 =1760 KDA
Donc I'enveloppe de I'investissement est de 86 960 KDA
Majoration de 15 % (pour les imprévus) : 100 000 KDA
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L’investissement est estimé a 100 000 KDA
Le gain si on suppose que la solution proposée améliore et prolonge la durée de vie
de pieces et minimise les arréts de production liés a la chaine a 50 % par rapport a I'état
actuelle.
Pour I'année 2008 enregistrés : 70 Heurs d’arrét, Donc le gain est 35 heurs
50 * 180 * 35 = 315000 KDA
Le gain en matiere est 20 tonnes par jour
Le cotit est : 20 * 50 * 325 = 325 000

Seuil de rentabilité en tenons en compte gain en matiére (20 tonnes par jour) :

Investissement 100 000
Seuil de rentabilité = =
Gain par unité de temps 325 000
~=100 jours

Seuil de rentabilité en tenons en compte le manque a gagner :

Investissement 100 000
Seuil de rentabilité = =
Gain par unité de temps 315 000
~=115 jours
On tenons en compte les deux le Seuil de rentabilité est :
Investissement 100 000
Seuil de rentabilité = =
Gain par unité de temps 325 000+315 000
~= 2 mois

VL.6. Conclusion :
Ce résultat indique qu’ont peut récupérer la valeur de cette investissement a partir

du deuxiéme mois de la mise en service de 'installation.
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Conclusion générale

Durant cette étude, mnous nous sommes intéressés aux problemes de
frottement et d'usure des systémes mécaniques, dans laquelle nous avons essayé de
donner des éclaircissements sur le probleme de frottement en faisant intervenir un
certain nombre de parametres liés au comportement des couches, dans le but de
classer ces matériaux selon leur résistance a l'usure pour des utilisations données.

La présente étude a pour objet de présenter un certain nombre des résultats en
vu d’optimiser les procédés d'usure et de maitriser le comportement des matériaux
vis a vis des agents de sollicitation, lorsque ces derniers sont dans leurs conditions de
service.

Cette étude a montré que 'usure par abrasion des systémes mécaniques est
trés dommageable, du fait qu’elle peut provoquer la panne de n'importe quel organe
et par conséquent l'arrét de la machine. En partant de ce cas nous avons mené des
expériences sur le comportement a l'usure par abrasion des matériaux apres
traitement thermique et thermochimique a différents temps de maintien. A cet effet,
la dégradation des surfaces est déterminée par le comportement purement
mécanique des couches superficielles.

L’ensemble des essais réalisés nous a permis de mieux comprendre les
mécanismes de frottement, d’usure et de corrosion

Les différentes techniques utilisées nous ont permis d’appréhender la
complexité du probleme et de mettre en évidence les différences marquées sur le

matériau étudié selon le traitement appliqué.
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