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Procédé et dispositif de cémentation d’un acier dans une atmospheére a basse pression.

6? Le procédé de cémentation selon I'invention consiste
aporter les pieces a traiter a une température comprise en- )
tre 800 °C et 1100 °C, de préférence supérieure a 900 °C, fempéraure (°C ) 0 moe o
dans une atmosphere gazeuse exempte d’oxygéne mainte- wec vt 4
nue par pompage a une pression comprise entre 1 et 5 15°Cm
mbar, et a procéder a une pluralité de phases d’enrichisse-
ment en carbone successives (C,, C,) obtenues chacune [
par une injection de durée limitée, d’un gaz de traitement |
comprenant un ou plusieurs hydrocarbures purs, chaque T ;
phase d’enrichissement (C,, C,) présentant une durée infé- _.EL.L___P_Z__..,EZ'__; P __ Py TemBs
rieure au temps de passage en phase de saturation de ~Ee .
Fausténite, ces phases d’enrichissement étant séparées
par des phases de diffusion sous vide (D,, D,) de plus
grande durée pemmettant d’ajuster la teneur superficielle en
carbone.

L’invention permet de simplifier le mécanisme de trans-
fert de carbone et d’éviter les effets néfastes de la surcar-
buration.
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-1 -
EDE ET DISP TIF DE CEME T D'UN ACIER DAN NE
ATMOSPHERE A BASSE PRESSION.

D'une maniére générale, on sait que l'un des principaux
traitements de durcissement superficiel des aciers le
plus usité actuellement dans le domaine de la mécanique

générale est, sans conteste, la cémentation.

Ce traitement permet d'augmenter la dureté de surface,
les caractéristiques mécaniques, la 1limite de fatigue
superficielle ou de roulement, et la tenue & 1'usure
d'organes mécaniques fortement sollicités comme les

engrenages, les axes de transmission, les cames, etc...

A l'heure actuelle, ce traitement est réalisé dans un
four & charge (ou non) & l'intérieur duquel les piéces
sont amenées & une température de traitement dans une

atmosphére & base d'azote et de méthanol.

Cette technique, qui est trés diffusée, présente cepen-
dant un certain nombre d'inconvénients dus, en grande

~

partie, & l'oxygéne présent dans l'atmosphére cémentante.

En effet, cet oxygéne réagit & la surface de l'acier par
phénoméne d'oxydation intergranulaire. Cette derniére
fragilise la structure superficielle en diminuant locale-

ment la dureté et surtout la limite de fatigue.
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En outre, l'oxygéne présent a pour effet de limiter le
transfert du carbone au niveau de l'interface entre la
phase gazeuse cémentante et le solide & cémenter. Ce phé-
noméne limite donc la vitesse de cémentation.

Pour remédier & ces inconvénients, les équipements de
cémentation sont fréquemment pourvus de sonde a oxygéne
et d'analyseur & infra-rouge, de fagon & contrdler le

potentiel carbone dans 1l'atmosphére.

Toutefois, bien que contrdélant la phase de cémentation,
ces systémes ne peuvent que limiter, mais sans cependant
1'éliminer, 1l'effet néfaste de la présence de 1'oxygéne
dans 1'atmosphére de traitement. Par ailleurs, du point
de vue mécanique, la couche superficielle présentant le
phénoméne d'oxydation intergranulaire, doit étre généra-
lement éliminée par de coiliteuses opérations de rectifica-

tion.

A ces inconvénients, s'ajoutent ceux résultant des parti-
cularités de la loi d'enrichissement en carbone d'un
acier. Selon cette loi, l'enrichissement en carbone qui
est linéaire en fonction du temps, en dessous du seuil de
saturation de l'austénite, devient fonction de la racine
carrée du temps au-dela de ce seuil (régime diffusion-
nel - loi de Fick).

Au cours de ce régime diffusionnel, il se produit un car-
bure de fer, trés dur et trés fragile appelé cémentite

(Fe3C) ainsi que de la suie.

En outre, compte tenu du fait que les traitements sont
effectués & la pression atmosphérique, et que la teneur
en gaz de traitement est difficilement contrdlable avec

précision, on constate :

- une hétérogénéité de traitement,
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- un contrdle impossible de l'enrichissement,
- un taux de "cracking" trés faible du gaz de traitement
(en général du CH4) et un mauvais rendement en carbone

bas.

Pour tenter d'éviter les effets néfastes de la ‘surcarbu-
ration au cours du régime diffusionnel, on a proposé de
réduire, au cours de cette phase, la teneur en gaz de
traitement par dilution, en injectant dans le four un gaz
neutre. Toutefois, cette solution ne permet pas d'obtenir
une élimination totale du gaz de traitement et exige un
temps relativement important pour réduire suffisamment le

taux de gaz de traitement.

L'invention a donc plus particuliérement pour but de sup-

primer tous ces inconvénients.

Elle propose, & cet effet, un procédé de cémentation
consistant & porter les piéces & traiter & une tempéra-
ture de traitement relativement haute (comprise entre
800°C et 1100°C, de préférence supérieure a 900°C) dans
une atmosphére gazeuse exempte d'oxygéne maintenue par
pompage & basse pression (de 1 & 10 mbar, de préférence
5 mbar), et & procéder & une pluralité de phases d'enri-
chissement en carbone successives, obtenues chacune par
une injection, de durée limitée, d'un gaz de traitement
comprenant un ou plusieurs hydrocarbures purs (par
exemple de type CH4, C3H8 ...), chaque phase
d'enrichissement présentant une durée inférieure au temps
de passage en phase de saturation de 1l'austénite, ces
phases d'enrichissement étant séparées par des phases de
diffusion sous vide de plus grande durée permettant

d'ajuster la teneur superficielle en carbone.

Le principe de ce procédé de cémentation repose sur les
mécanismes de dissociation des hydrocarbures a la pres-
sion et & la température de traitement qui conduisent &

obtenir des hydrocarbures plus simples et finalement du
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carbone et de 1l'hydrogéne, les principales réactions

étant :
propane C3H8 ———— 2C + 2H2
C3H8 T C2H4 + CH4
éthyléne- C2H4 ——— 2C + 2H2
C2H4 T C + CH4
méthane CH4 .;:::f C + 2H2
éthane C2H6 ———— C2H4 + H2

En fait, l'agent cémentant principal est 1'éthyléne issu
du "cracking”, du propane ou de 1l'éthane, le méthane

étant le composé le moins efficace.

Le procédé précédemment décrit (pression
réduite/température élevée) permet de s'affranchir de la
plupart des inconvénients des techniques antérieures,

tout en permettant un accroissement des cinétiques de

cémentation.

Grace au fait que la génération de carbone actif est
obtenue par simple dissociation de molécules
d'hydrocarbure, le mécanisme du transfert de carbone est

considérablement simplifié.

Ce phénoméne de dissociation est amélioré, a basse pres-
sion, en raison de la loi de déplacement des équilibres
(loi de Le Chatelier) : une baisse de pression & tempéra-
ture constante, produit la réaction qui entraine une aug-
mentation de volume du systéme et inversement. On

constate que ce processus tend & favoriser les réactions

du type :

C3H8 ———— C2H4 + CH4
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Un autre avantage important du procédé selon 1'invention
consiste en ce qu'il permet de contrdler le temps de
séjour du gaz dans le four : Dés que cesse l'injection
(qui a causé une é&lévation de pression), le gaz se trouve
rapidement pompé jusqu'd ce que la pression retourne a sa
valeur initiale & laquelle la teneur en gaz de traitement
est négligeable. Il devient alors possible d'éviter le
passage en dessous du seuil de saturation de 1'austénite

et les inconvénients qui en résultent.

En outre, les consommations de gaz de traitement sont
réduites, tandis que la sécurité du systéme est amélio-

rée.

Comme précédemment mentionné, 1'invention concerne égale-
ment un dispositif pour la mise en oeuvre du procédé pré-
cédemment décrit, ce dispositif faisant intervenir un
four de traitement thermique ou thermochimique sous vide,

-

équipé de moyens de chauffage aptes a porter les piéces a
traiter & une température de l'ordre de 800°C & 1100°C,
des moyens de pompage permettant d'abaisser la pression a
1'intérieur du four & une valeur de l'ordre de 1 a
10 mbar, et des moyens permettant d'injecter périodique-
ment des gaz de traitement & 1l'intérieur du four, pendant

une durée déterminée.

I1 s'avére que dans les installations classiques de ce
type, une des difficultés majeures & résoudre est
d'obtenir une homogénéité du traitement sur toutes les
piéces d'une charge et sur toutes les formes de chacune

de ces piéces.

Pour atteindre cet objectif industriel, on a songé a
faire tourner la charge contenant les piéces & traiter
devant les buses d'injection d'hydrocarbure.

Toutefois, cette solution est délicate a mettre en oeuvre

et manque de fiabilité industrielle en raison de la dif-
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ficulté & mettre en rotation une charge portée & haute

température.

Afin de résoudre ce probléeme, l'invention propose un sSys-
téme d'injection de gaz qui permet de faire tourner le
flux gazeux d'hydrocarbure dans l'enceinte du four quelle
que soit sa géométrie, et ceci, afin de cémenter tout
type de piéces, de fagon homogéne, sans introduire de

mécanisme complexe en partie chaude du four.

Ce résultat est obtenu en utilisant une pluralité de
buses d'injection judicieusement placées en fonction de
la géométrie du four, chacune de ces buses étant associée
4 une électrovanne pilotée par un calculateur programmé
de maniére & engendrer une séquence d'ouverture et de
fermeture, de fagon & obtenir une atmosphére de gaz
cémentant pulsé, en mouvement permanent, circulaire ou

hélicoidal.

Des modes d'exécution de 1l'invention seront décrits ci-
aprés, a titre d'exemples non limitatifs, avec référence

aux dessins annexés dans lesquels :

La figure 1 est un diagramme de température et
de pression en fonction du temps, d'un cycle de
cémentation & basse pression, conforme au pro-

cédé selon l'invention ;

La figure 2 est une représentation schématique
d'une installation de traitement utilisant un

four cloche ;

Les figures 3 et 4 sont des vues
(respectivement axiale et radiale) du moufle du
four utilisé dans 1l1l'installation de la figure
2, ces vues montrant 1l'implantation des buses

d'injection de gaz de traitement ;
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La figure 5 est une représentation schématique

du circuit d'injection du gaz de traitement ;

La figure 6 est une représentation illustrant
une séquence d'ouverture/fermeture des électro-

vannes du circuit de la figure 5 ;

La figure 7 est une vue schématique montrant un
mode d'implantation des buses d'injection dans
un four présentant un moufle parallélépipé-

dique ;

La figure 8 montre 1l'implantation des buses
dans la paroi latérale gauche, la paroi supé-
rieure, et la paroi latérale droite du moufle

représenté figure 7.

Tel que représenté sur la figure 1, le cycle thermique de

cémentation comprend successivement :

- une premiére phase P1 de montée en température allant
de la température ambiante & une température de 760°C,
cette élévation de température s'effectuant & une

vitesse de 15°C/mn ;

- un premier palier P2 (par exemple de 1 heure) & la tem-

pérature de 760°C ;

- une deuxiéme phase P3 de montée en température amenant

les piéces de la température du palier (760°C) a la

température de traitement (ici de 980°C) ;

- une phase P4 de maintien en température a la tempéra-

ture de traitement ; et

- une phase P5 de refroidissement pouvant consister par

exemple en une trempe.
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Au cours de ce cycle thermique, la pression & l'intérieur
du four (indiquée en traits épais) est maintenue par pom-
page & une valeur relativement basse jusqu'a un instant
t1 qui suit une phase Pg d'homogénéisation thermique des
piéces & la température de traitement (par exemple 30 mn
aprés que la température ait atteint la température de

traitement).

En effet, & l'instant t1, on amorce une premiére phase Cl
d'enrichissement en carbone, en effectuant une premiére
injection de gaz de traitement, pendant une courte durée
(de 1 s & 5 mn). Cette injection a pour effet d'accroitre
légérement la pression pendant une durée calculée de
maniére a éviter de dépasser le seuil de saturation de
l'austénite. Du fait du pompage du gaz injecté, la pres-
sion retourne ensuite rapidement & sa valeur initiale
(instant t2). La durée de cette phase d'enrichissement C1
est, en général, de l'ordre de quelques secondes a

guelgues minutes.

A partir de 1l'instant t2, on amorce une premiére phase de
diffusion D1 (diffusion du carbone vers le coeur de
l'acier) au cours de laquelle la température est mainte-
nue a la température de traitement, et 1'atmosphére a
basse pression ne contient pratiquement plus de gaz de

traitement pour permettre un enrichissement en carbone.

A la fin de cette phase de diffusion Di, instant t3, on
déclenche une seconde phase d'enrichissement en carbone
C2 en effectuant une seconde injection de gaz de traite-
ment. La durée de cette deuxiéme phase d'enrichissement
peut étre différente de celle de la premiére, a condition
qu'on ne dépasse pas le seuil de saturation précédemment

évoqué.

Le traitement se termine par la trempe sous vide au moyen
d'huile ou de gaz surpressé (phase P5) qui intervient

(instant t5) aprés une phase de diffusion D2 (instant t4)
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d'une durée sensiblement égale & celle de la phase de

diffusion Dj.

Pendant la phase de trempe P5, la température passe bru-
talement de la température de traitement & la température
ambiante correspondant & 1l'opération de trempe de 1l'acier

ou de durcissement de l'acier cémenté.

Bien entendu, l'invention ne se limite pas au cycle de
traitement précédemment décrit : Ainsi, par exemple, le
nombre de phases d'enrichissement et le nombre de phases
de diffusion pourraient étre supérieurs a deux en fonc-

tion de la profondeur cémentée désirée.

La figure 2 montre une installation apte & effectuer un
traitement de cémentation & basse pression utilisant un
four de traitement thermique sous vide de type cloche,
c'est-a-dire comprenant une enceinte étanche comportant
un corps cylindrique 1, axé verticalement et ouvert dans
sa partie inférieure, ce corps étant mobile et monté de
fagon étanche et déconnectable sur une base circulaire 2
formant la sole du four sur laquelle sont posées les

piéces a traiter.

Le corps 1 renferme un moufle cylindrique 3 en matériau
réfractaire, 4 1l'intérieur duquel sont disposées des
résistances chauffantes électriques 4 permettant
d'assurer un chauffage des piéces par rayonnement.

Le volume intérieur du four est connecté & un circuit
d'aspiration comprenant une pompe & vide 5 pilotée par un
circuit de régulation au moins partiellement logé dans

une armoire de commande 6.

Cette armoire de commande 6 renferme, par ailleurs, les
instruments électroniques usuels tels que des afficheurs
ou des enregistreurs ainsi que le dispositif de program-

mation et de régulation du chauffage.
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Par ailleurs, le volume intérieur de 1l'enceinte est
raccordé & un systéme d'injection de gaz de traitement
comprenant une ou plusieurs (ici, une source de propane
et une source d'azote) sources de gaz G1, G2 reliées a
des buses d'injection 7 qui traversent 1'ensemble corps
1/moufle 3, par l'intermédiaire d'un circuit comportant
successivement un débit-mé&tre 8 et des é&lectrovannes
(bloc 9) associées chacune & une ou plusieurs buses

d'injection 7.

Dans cet exemple, le four comprend six groupes de trois
buses (B1 a B1g) disposées verticalement les unes au-des-
sus des autres, ces groupes étant décalés angulairement

de 60° les uns par rapport aux autres (figures 3 et 4).

La figure 6 est une vue déroulée de la surface cylin-
drique du moufle 3, dans laquelle on a indiqué les empla-
cements des buses d'injection Bl & B1g8, tandis que la
figure 5 montre un mode d'exécution d'un circuit
d'injection comprenant neuf électrovannes E1 & Eg9, a rai-
son d'une électrovanne pour deux buses d'injection appar-

tenant chacune & deux groupes différents.

Le pilotage ‘de l'ouverture et de la fermeture de ces
électrovannes est réalisé par un micro-ordinateur 11
convenablement programmé de maniére a obtenir, au cours
des phases d'enrichissement, un courant de gaz cémentant

pulsé en mouvement permanent.

En effectuant une séquence d'ouverture/fermeture des
électrovannes associées aux buses d'injection représen-
tées sur la figure 6 dans l'ordre suivant (1, 9, 17 - 2,
10, 18 - 3, 11, 13 - 4, 12, 14 - 15, 7, 5 - 16, 8, 6), on
obtient une hélice montante et descendante. Avantageuse-
ment, chaque électrovanne pourra travailler pendant
2,77 centiémes de seconde pendant une boucle de durée de

l'ordre de 0,5 seconde. Le gaz cémentant pourra, quant a
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lui, avoir & la sortie des buses d'injection une vitesse

de 1,48 m/s.

Par ailleurs, deux électrovannes supplémentaires E1Q0 et
E1l1 sont prévues & la sortie des deux sources Gl, G2 de
maniére & envoyer dans le circuit d'injection, soit le
gaz cémentant (propane), soit le gaz neutre (azote) uti-
lisé pour nettoyer les buses aprés chaque phase de cémen-

tation.

Comme précédemment mentionné, la figure 7 montre un mode
d'implantation des buses d'injection dans un four dont on
a simplement représenté schématiquement le moufle 12, de

forme parallélépipédique.

Dans cet exemple, les faces latérales droite et gauche
FD, FG du moufle 12 sont traversées par trois batteries
de cing buses d'injection alignées horizontalement sur
trois niveaux respectifs, chaque buse étant indiquée par

un point.

La face supérieure FS du moufle 12 est, quant a elle,
traversée par trois batteries de cing buses d'injection

axées parallélement aux batteries des faces latérales.

Sur la figure 8, les buses de chacune de ces faces sont
numérotées de +1 & +18 dans l'ordre de leur ouverture, au
cours d'un cycle d'injection, étant entendu (que
1l'électrovanne qui porte le méme numéro sur chacune des
trois faces du four, s'ouvre en méme temps et que la
séquence se déroule par ordre croissant des numéros. La
vitesse d'injection du gaz en sortie des buses peut étre,

ici, de l'ordre de 4,71 m/s.

Grace & cette disposition, on obtient & l'intérieur du
moufle une hélice de gaz horizontale & chaque cycle

d'ouverture/fermeture des électrovannes.
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A titre d'exemple, dans un four cloche du type de celui
décrit sur la figure 2, le traitement sur un rond de dia-
métre 40 mm, d'épaisseur 12 mm, un acier de type 16 MC 5,
peut s'effectuer dans les conditions suivantes :

température sur piéce = 960°C,

débit de propane = 5 1l/mn,

temps total d'injection de propane = 423 s,

- pression = 3,7 mbar.
Les résultats suivants ont été obtenus :

5/10€éme de milli-

- profondeur conventionnelle cémentée
métre,

- dureté superficielle (HV 0,1) = 690 a 724 HV,

- % carbone superficiel = 0,75 %,

- flux carbone (mg/h/cm?2) = 15,

- grosseur de grain = 7-8.
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Revendications

1. Procédé de cémentation de piéces en acier,

~

caractérisé en ce qu'il consiste & porter les piéces a
traiter & une température comprise entre 800°C et 1100°C,
de préférence supérieure a 900°C, dans une atmosphére
gazeuse exempte d'oxygéne maintenue par pompage a une
pression comprise entre 1 et 5 mbar, et & procéder & une
pluralité de phases d'enrichissement en carbone succes-
sives (C1, C2), obtenues chacune par une injection de
durée limitée, d'un gaz de traitement comprenant un ou
plusieurs hydrocarbures purs, chaque phase
d'enrichissement (C1, C2) présentant une durée inférieure
au temps de passage en phase de saturation de
1'austénite, ces phases d'enrichissement (Ci, C2) étant
séparées par des phases de diffusion sous vide (D1, D2)
de plus grande durée permettant d'ajuster 1la teneur

superficielle en carbone.
2. Procédé selon la revendication 1,
caractérisé en ce que la température de traitement est

supérieure a 900°C.

3. Procédé selon l'une des revendications 1 et

2,
caractérisé en ce que la pression est égale ou voisine de
5 mbar.

4. Procédé selon l'une des revendications pré-
cédentes,

caractérisé en ce que le gaz injecté est du propane ou du
méthane, dont le "cracking" produit de 1l'éthyléne et du
méthane qui agissent en tant qu'agent cémentant princi-

pal.

5. Procédé selon l'une des revendications pré-

cédentes,
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caractérisé en ce que l'injection est réalisée de maniére
4 faire tourner le flux gazeux autour de la charge a

traiter.

6. Dispositif pour la mise en oeuvre du procédé
selon l'une des revendications précédentes, ce dispositif
faisant intervenir un four de traitement thermique sous
vide du type comprenant, & 1l'intérieur d'une enceinte
étanche (1, 2) connectée & une station de pompage (5), un
moufle +thermiquement isolant (3) équipé de moyens de
chauffage (4), & l'intérieur duquel sont disposées les
charges & traiter, et des moyens (Gi, G2, 7, 8, 9) per-
mettant d'injecter & l'intérieur du four un gaz de trai-
tement,
caractérisé en ce que la station de pompage (5) est
concue de maniére & pouvoir obtenir & 1l'intérieur de
l'enceinte, une pression de l'ordre de 1 & 10 mbar, en ce
gue les moyens de chauffage (4) sont congus de maniére a
porter la charge disposée & l'intérieur du four, & une
température comprise entre 800°C et 1100°C, et en ce que
les moyens d'injection (Gi, G2, 7, 8, 9) sont congus pour
effectuer des phases d'injection de durée limitée calcu-
lées de maniére & ne pas dépasser le seuil de saturation

de l1l'austénite.

7. Dispositif selon la revendication 6,
caractéris@ en ce que 1la durée de chaque phase

d'injection est comprise entre 1 s et 5 mn.

8. Dispositif selon 1l'une des revendications 6
et 7,
caractérisé en ce que chaque phase d'injection est réali-
sée au moyen d'une pluralité de buses d'injection (7)
dont le débit est commandé par des électrovannes (9), la
disposition des buses & l'intérieur du four et le pilo-
tage des électrovannes (9) é&tant congus de maniére a
obtenir un mouvement de rotation du flux gazeux autour de

la charge.
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9. Dispositif selon la revendication 8,
caractérisé en ce que le mouvement du flux gazeux est une

hélice montante et descendante.

10. Dispositif selon la revendication 8,
caractérisé en ce que le mouvement du flux gazeux est une

hélice horizontale.
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