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RESUME

Un durcissement superficiel de deux aciers A60 et Z200CDV12 et une
fonte FGS 400-15, a été réalisé par un traitement thermochimique de boruration
en phase solide a I'aide d’'une poudre a base de carbure de bore (B4C), a des
températures de 900, 950 et 1000°C pendant 2, 4 et 6 h. Le durcissement
consiste a former des borures sur ces nuances. Lors du traitement
thermochimique, les borures formés sont de types: FeB et Fe,B. Les
caracteérisations microstructurales ont permis de caractériser la morphologie de la
couche borurée formée a linterface avec le substrat, d’évaluer I'épaisseur de
cette couche et d’identifier la nature des borures qui composent cette couche. Les
caractérisations micromécaniques sont réalisées a [laide des profils de

microdureté depuis la surface jusqu’au cceur de I'échantillon.

L’étude de la cinétique de croissance des couches borurées (FeB+Fe,B) a
été réalisée entre 900 et 1000°C. Dans ce domaine de températures, nous avons
déterminé les coefficients de diffusion du bore dans la couche borurée a partir de
la loi de croissance de type parabolique x =v't. Les coefficients de diffusion D ont
eté déterminés également par la relation exponentielle de type Arrhenius
D=Dy exp (-Q/RT), en faisant varier la température et le temps. Les résultats
montrent que D augmente avec 'augmentation de la température de traitement.
Les énergies d’activation du bore ont été estimées respectivement a 194, 215 et
220 KJ/mole pour les nuances A60, la fonte FGS 400-15 et le Z200CDV12.

La simulation du traitement thermochimique de boruration par la méthode
des plans d’expériences nous a permis d’étudier I'effet de la température et du
temps sur la croissance de la couche borurée. Le modéle mathématique [2]
retenu est un polyndme de second degré y = ap+ aiXxq1 + azxx + ar2xq12. L'effet de la
température, représenté par le coefficient a4, est de I'ordre de 48 pour I'acier A60,
35 pour la fonte FGS 400-15 et 21 pour l'acier Z200CDV12. L'effet du temps,
représenté par le coefficient a;, est de 50 pour I'acier A60, 30 pour la fonte FGS
400-15 et 15 pour I'acier Z200CDV12.



Mots clés: Boruration; Cinétique de diffusion du bore; Borures de fer;
Energie d’activation; Plans d’expériences; Effet de la température; Effet

du temps.
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INTRODUCTION GENERALE.

La durée de vie des piéces mécaniques est atténuée par les agressions
dues a l'usure ou a la corrosion des surfaces de contact. La solution de
substitution par des matériaux plus durs est d’'un colt souvent élevé. Compte tenu
de cet inconvénient, on a opté pour le durcissement des surfaces externes par un

traitement superficiel approprié.

Le traitement thermochimique de boruration (TTC) est le procédé qui nous
a permis d’améliorer les propriétés mécaniques des surfaces des substrats vis-a-
vis des sollicitations externes tout en préservant les propriétés du cceur. Le
phénoméne de boruration est basé sur la diffusion des atomes de bore dans la
matrice (Fe) pour former des borures. Selon le diagramme d’équilibre de Fer-Bore,
la diffusion du bore dans le réseau cristallin de fer conduit a la formation de deux

types de borure de fer (FeB et Fe;B).

L’utilisation large a I'échelle industrielle des piéces en aciers et en fonte [3],
nous a conduit vers le choix des nuances les plus courantes actuellement sur le
marché ; a savoir les aciers A60 et Z200CDV12 et la fonte FGS 40-15. De plus, ce
choix est motivé aussi par une étude de I'effet de la composition chimique sur le
TTC de boruration.

Ce mémoire comporte quatre (04) chapitres principaux.

Le premier chapitre est consacré aux rappels bibliographiques sur les TTC
de boruration des alliages a base de fer. Un intérét particulier est accordé au
procédé le plus répandu industriellement et qui a été utilisé dans notre travail, a

savoir la boruration en phase solide par I'utilisation des poudres.

Le second chapitre décrit les moyens mis en ceuvre pour la réalisation de la
boruration en phase solide par la technique des poudres, et les techniques
expérimentales que nous avons utilisées pour une caractérisation microstructurale

et micromécanique de la couche de borurée formée.
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Dans le troisieme chapitre, nous présentons les résultats des
caractérisations microstructurale et micromécanique des couches borurées
formées sur les aciers A60 et Z200CDV12 et la fonte FGS 40-15 aprés un
traitement de boruration de 2, 4 et 6 h a 900, 950 et 1000°C. Et enfin, I'étude de

la cinétique de diffusion du bore dans la couche borurée (FeB + Fe3B).

Dans le dernier chapitre, on présente le modéle de simulation numérique du

traitement thermochimique de boruration par la méthode des plans d’expériences.

On termine notre travail par une conclusion générale.
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CHAPITRE 1

RAPPELS BIBLIOGRAPHIQUES SUR LE TRAITEMENT
THERMOCHIMIQUE DE BORURATION DES ACIERS
ET DES FONTES

1.1. Introduction.

Dans les industries mécaniques, ce sont surtout les surfaces d’organes de
machines qui sont soumises a des sollicitations mécaniques séveres, de natures
diverses telles que: usure, frottement et la fatigue. Il est donc nécessaire
d’améliorer les performances mécaniques des couches externes des piéces par

un traitement de surface approprie.

Les traitements superficielles ont essentiellement pour but un durcissement
de la surface du métal pour une meilleure tenue a l'usure et au frottement, et de
produire un systéme de contrainte de compression favorable a la tenue des piéces

sollicitées en fatigue, tout en conservant une résilience a coeur.
On distingue trois (03) procédés de traitements superficiels :

¢ Traitement mécanique (ou écrouissage) : la déformation plastique localisée
en surface du métal engendre la création des contraintes résiduelles de
compression qui provoque ainsi 'augmentation de la dureté.

e Traitement thermique superficiel : il consiste a chauffer localement les
couches superficielles des pieces a des températures du domaine
austénitique et faire suivre d’un refroidissement suffisamment rapide pour
qu’il y ait transformation martensitique.

e Traitement thermochimique de diffusion: cest un traitement
d’enrichissement de la couche superficielle du métal par diffusion d’un ou
plusieurs éléments chimiques. Ce traitement apporte donc une modification

de la composition chimique du métal de base.
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Le traitement thermochimique en phase solide, utilisant la technique des

poudres, date de 'année 1895 avec H. Moissan [1] qui a suggéré la boruration de

I'acier. Par la suite, la Russie a mis pour la premiére fois cette application sur des

outils de forage de puits profonds [2].

1.2.

Importance d’un traitement thermochimique de boruration.

Le traitement de boruration des surfaces des piéces présente divers

avantages par rapport aux autres traitements de durcissement superficiel tels

que : la nitruration, la cémentation, la carbonitruration...etc. Parmi ces avantages
[3] sont :

1.3.

La dureté de la couche des borures de fer est comprise entre 1600 et 2000
HV, nettement supérieure a celle obtenue par les autres procédés de
traitement (Figure 1-1).

Les températures de fusion 1390 et 1550°C respectivement des borures
Fe,B et FeB permet de conserver la dureté des couches borurées a des
températures élevées.

La propriété de dureté élevée combinée a un faible coefficient de frottement
des couches borurées permet a l'acier une bonne résistance a l'usure,
provoquée par les phénomenes tels que : I'adhérence, I'abrasion, la tribo-
oxydation ou la fatigue des surfaces.

Les surfaces borurées ont une résistance modérée a I'oxydation pour des
températures supérieures a 850°C et une résistance améliorée contre les
métaux fondus.

La boruration fait augmenter considérablement la résistance a la corrosion et
a I'érosion des matériaux ferreux dans des milieux acides et bases diluées.
Le traitement de boruration fait augmenter la durée de vie en fatigue et la

performance en service des piéces sous environnement corrosif et oxydante.

Traitement thermochimique de boruration.

La boruration est un traitement thermochimique qui permet d’augmenter

significativement la dureté de la surface et la résistance a l'usure des métaux
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[4-7]. Elle consiste a faire diffuser le bore a travers la surface du substrat

métallique. Comme le bore est un élément de taille relativement petite, il diffuse

dans une variété de métaux, y compris les ferreux et la plupart des alliages

réfractaires [8].

Processus de diffusion

Cé.mental.‘inn
.-'.I..Li.ld..-.h;
Nitruration
Cayhultimlrau:nn
. 1 Bnmra_tinn
. P
Carbure de titane
Chmm_isatiun - i |
Aciers trés durs
400 600 800 1000 1200 1400 1600 1800 2000 2200

Dureté HYV

Figure 1-1: Duretés superficiels obtenues par les différents traitements
de durcissement superficiel.

Les atomes de bore diffusés réagissent avec le matériau et forment des

borures selon le diagramme d’équilibre Fe-Bore (Figure 1-2). La diffusion du bore

dans le réseau cristallin du fer conduit a la formation de deux types de borures de
fer (FeB et Fe,B) [9].

La boruration est effectuée, généralement, dans lintervalle de température

840 a 1050 °C par divers procédés et techniques.

e En phase solide, en utilisant des poudres [6] ou des pates [7].

e En phase liquide, en utilisant des sels fondus avec ou sans électrolyse
[10-13].
e En phase gazeuse [14,15].

La composition chimique des agents de boruration couramment utilisés

pour les processus de boruration a I'état solide, liquide ou gaz est donnée dans le
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tableau 1-1. Le processus est basé sur la réaction entre 'agent de boruration et la

surface de la piéce a traiter.

Etat de I'agent de boruration

Composition

Gazeuse

BF3, BCL3, BBr3 Pure ou avec hydrogéne

B,He+ hydrogéne

(CH3)3B/(C2Hs)3B

Liquide

Na,B4O; ( + NaCl/ + B,03)

HBO, + NaF

B,4C (+ NaCl/ + BaCl, + NaBF,)

Na,B,O, + B4C

Fluorure fondu + les composés de bore solide

Solide

B4C + NasAlFs + éthyle silicate

Ferrobore + NaszAlFs + silicate de sodium

Bore amorphe + activateur

Ferrobore + activateur

B4C + activateur

Tableau 1-1 : Composition chimique des agents borurants [16].

1.3.1. Boruration en phase gazeuse.

Les gaz susceptibles d’apporter le bore sont des halogénures de bore (BFs3,

BCls;, BBr3) de B;Hs, de triéthylbore ou de triméthylbore [17]. Ces procédés ne

sont pas répandus dans l'industrie, a cause de la toxicité des gaz utilisés. Pour y

remédier, 'emploi d’'un gaz précurseur (B(OCHj3);3), couplé a une technologie

plasma a été proposés recemment [18].

Les avantages potentiels de la boruration en phase gazeuse sont donc la

réduction de la main-d’ceuvre et le recours a des procédés plus propres, par

rapport aux procédés en phase solide.

Les inconvénients de ce procédé sont dis essentiellement a la corrosion

provoquée par les halogénures, qui conduit ainsi a des couches non compactes,

le triméthylbore provoque une cémentation en méme temps qu’une boruration.
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1.3.2. Boruration en phase liquide.

1.3.2.1. Boruration avec électrolyse en bains de sels fondus.

Le principe de ce procédé est basé sur la différence de potentiel
électrochimique entre la piéce et I'agent réducteur contenu dans le bain liquide de

boruration. La piéce a revétir est la cathode. Pour I'anode, il s’agit :

e Soit d'une anode inerte (platine ou graphite). Le bain est constitué de borax
(*Na CI/ B,03) [19] ou HBO,+Na F.

e Soit de bore ou d’'un composé solide contenant du bore, le tout plongé dans
un bain de fluorures fondus [17].

Le processus de boruration électrolytique décrit par Ornig et Schaaber

(1962) [32] se fait selon les réactions suivantes :

a) Dissociation du borax par formation d’ions de sodium et de tétra-borate. Les
ions de tétra-borate se déchargent a I'anode et se décomposent en trioxyde
de bore et d’oxygéne.

B4O;* +2e" — B4O; — 2B,03;+0

b) L’'oxygéne se transforme en CO; au contact de I'anode en graphite.

c) Le bore adsorbé sur I'échantillon se forme a la cathode d’aprés les réactions
suivantes :

e Dépdt d’'ions de sodium sur I'échantillon a borurer.
Na"+1e" — Na
e Le sodium ainsi formé réduit le trioxyde de bore et libére du bore ainsi de
I'oxyde de sodium :
6Na + B,O; — 3Na0 + 2B

1.3.2.2. Boruration sans électrolyse dans un bain de sels fondus.

Le principe de la boruration chimique se base sur la différence de potentiel
electrochimique entre la piéce et I'agent réducteur contenu dans le bain de

boruration.
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Le bain est constitué d’'une source de bore B4C et de NaBF4 se décompose
pour former BF3; gazeux, dont le dégagement provoque une agitation du bain, qui
permet a B4C de ne pas rester au fond de la cuve et d’agir au contact de la

surface a revétir [17].

1.3.3. Boruration solide.

Ce procédé est le plus répandu industriellement, il présente un intérét
d’ordre technologique et économique. Il permet un choix entre la technologie des
pates et celle des poudres. La boruration par la technique des pates permet
d'obtenir des couches d'épaisseurs supérieures pour des traitements de durée
identique [20].

Le mécanisme de boruration en caisse dans son ensemble est décrit dans
un article récent di a Spence et al [47].
Au début du traitement, I'activateur se décompose selon :

KBF4 (s) —22 = KF (s) + BF (g)

Le gaz ainsi dégagé permet a I'acier, encore nu, de réagir avec B4C selon :

708

2 Fe +—BF3(g) + — BsC (s) = Fe;B+ = CF4(9) + = C (s)

Dés que la couche de Fe;B s’est amorcée, BF3 ne réagit plus directement avec

I'acier, et la croissance de la couche se fait selon :

&00 °C
B4C (s) + FeoB (s) — = 4 Bjrezg + C (8)

Le bore doit ensuite diffuser a travers Fe;B, jusqu’ a rencontrer I'acier. FeB peut
aussi se former, selon la concentration en bore dans la zone la plus extérieure.
Lorsque la concentration en bore reste voisine de 9 % en masse, on conserve
Fe,B. Pour approximativement 16 % massique de bore, la phase FeB apparait,
formant la double couche.

Pour limiter la formation de la couche FeB, on utilise généralement un diluant

inerte (SiC). L'oxygéne peut inhiber la boruration en consommant I'activateur [21].

KBF, (s) + O, (g) ——=O,BF, (s) + K (s)
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1.3.3.1. Boruration avec la technique des pétes.

Cette technique est utilisée pour une boruration partielle ainsi que dans le

cas de grosses pieces.

La pate est étalée uniquement sur les faces de la piéce a traiter, et le reste
est protégé par un dépdét électrolytique de cuivre ou d’autres produits qui

empéchent la diffusion du bore et inhibent la corrosion a haute température.

Les pates contiennent généralement une source active, riche en bore (B4C,
ferrobore ou bore amorphe), un activateur parmi KBF4, NaBF4, (NH4) BF4, et un
diluant inerte (Al,O3 ou SiC).

Le collage de la pate sur I'échantillon aprés boruration représente
I'inconvénient majeur de cette méthode [20].

1.3.3.2. boruration avec la technique des poudres.

Les pieces sont placées dans une caisse et immergées dans la poudre. La
caisse est ensuite chauffée dans un four a moufle. La source de bore réagit avec
I'activateur, parmi KBF4, NaBF4, (NH4)BF4, pour libérer du bore, qui diffuse dans
le substrat pour former des borures [22, 23, 17, 24].

Cette technique utilise comme source de bore soit :

e Carbure de bore.
e Bore amorphe

e Ferrobore.

L’utilisation du bore amorphe et ferrobore dans la technique des poudres
est actuellement abandonnée pour causes : le ferrobore pur ne peut étre fabriqué

industrielement, et le bore amorphe est d’'un codt relativement élevé.

Le carbure de bore n’est pas plus cher que le ferrobore ramené a la teneur

du bore et sa composition est plus constante dans le temps.
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La composition chimique des poudres de carbure de bore les plus

commercialisées sont données par le tableau 1-2.

Le carbure de silicium agit comme un diluant qui contréle le flux de bore
actif, les autres composés agissent comme des activateurs (les substances qui

induisent la réaction de bore dans le substrat ferreux pour la formation d'une

couche de borure) [25].

Type B4C SiC KBF4 N82CO3 NazB407
(%) (%) (%) (%) (%)
1 5 90 5 / /
2 50 45 5 / /
3 85 / / 15 /
4 95 / / / 5
5 84 / / / 16

Tableau 1-2 : composition chimique des poudres de carbure de bore

D’apres H. P. Kehrer [26], une poudre, possédant comme source de bore
du carbure B4C, comme activateur du fluoroborate de potassium (KBF4) et comme
diluant inerte, du carbure de silicium (SiC), permet d’obtenir des couches
monophasées, c’'est a dire la phase preferentielle Fe;B ou du moins réduire de

maniére considérable la proportion de la phase FeB.

1.4. Caractéristiques de la couche borurée.

La couche borurée des alliages ferreux est généralement composée de
deux sous-couches ; les régions externes et les régions internes sont riches en

FeB et Fe,B respectivement [27, 28].

L’épaisseur et la proportion de chacun de ces borures dépendent de la
proportion en bore dans [I'environnement, la température et le temps de
traitement. Ainsi la couche borurée obtenue est soit monophasé (Fe;B) ou

biphasé (FeB et Fe,B). L’épaisseur de la couche borurée peut atteindre 200 pm.

En général, une couche monophasée de borure (Fe,B) est préférable a la

couche borurée biphasée pour deux raisons principales :
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¢ La fragilité importante de la phase FeB,

e La grande différence entre les coefficients de dilatation thermique des deux
types de borures. En effet, FeB a un coefficient de dilatation thermique de
23x10° °C™ pour des températures entre 200 et 600 °C, alors qu’elle est de

7.85x10° °C™" pour Fe,B pour la méme gamme de température [29].

La zone de diffusion, sous la couche de boruration, est quasi-inexistante ;

ceci est d0 a la solubilité de bore dans le fer qui est trés faible [30].

L'épaisseur de la couche obtenue dépend largement de la température

dans laquelle le processus a lieu, et le temps de traitement.

1.4.1. Propriétés physique, chimique et mécanique de la couche borurée.

Les borures de fer sont susceptibles de générer une forte porosité a haute
température de traitement. L'oxygene dans I'atmosphére de traitement réagit avec
la composition de I'agent borurant B4C pour former du CO et un oxyde de bore
B»0O3; consommant ainsi le bore actif et entravent le processus de boruration [31].
La porosité sert de point de concentration des contraintes, sa présence alors en
proportion importante dans la couche borurée provoque une diminution des
propriétés mécaniques. Afin de minimiser la présence de cette porosité, il est

nécessaire de réaliser des traitements dans des fours a atmosphére contrdlée.

Un des principaux avantages des traitements thermochimiques de
boruration est d’atteindre des valeurs de dureté d'environ 2000 HV avec la phase
Fe.B, ce qui peut représenter une valeur supérieure a tout autre traitement
thermochimique conventionnel (nitruration ou cémentation). La morphologie de la
couche borurée en dents de scie contribue sensiblement a augmenter
I'adhérence avec le substrat. La combinaison d'un faible coefficient de frottement
et une dureté élevée contribue a la lutte contre la fatigue par abrasion, et

I'oxydation.

Les propriétés chimiques et mécaniques des borures de fer sont données

par le tableau 1-3.
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Propriétés FeB Fe.B
Densité (g/cm®) 6.75 7.43
Coefficient de dilatation | 23x10® 7.85x10°®
thermique (°C™") Pour T=200 4 600°C | Pour T=200 a 600 °C
Microdureté (Hv) 1900 a 2200 1800 a 2000
Module d’élasticité (GPa) | 590 285 a 295
Augmentation jusqu'a
Résistance a la fatigue 33% pour des couches
d’épaisseurs de 40 um
- Résistance a la corrosion dans un milieu
oxydant d’acide non alcalin.
- Résistance a 'usure.

Tableau 1-3 : Propriétés chimiques et mécaniques des borures de fer [32, 33, 34].

1.4.1.1. Phase borurée FeB.

La phase FeB est un composé interstitiel qui posséde une structure
cristalline orthorhombique, dont les paramétres de maille sont [35] :
a=4.057TA, b=5502A, c=2948A
La maille élémentaire est composée de huit (08) atomes dont quatre (04) du bore
(Figure 1-3).

1.4.1.2. Phase borurée Fe-B.

Le borure FeyB est aussi un composé interstitiel qui cristallise selon un
réseau quadratique centré. Les parametres de la maille sont [35] :
a=5110A, b=5110A, c=4249A
La maille élémentaire est composée de douze (12) atomes, dont huit (08) du fer et
quatre (04) de bore (Figure 1-4).

1.5. Mécanismes de formation de la couche borurée [36].

Au début du processus de boruration lorsque la concentration du bore
adsorbée est suffisante, un film continu de la phase FeB est produit. La croissance
de la phase FeB dépend de la diffusion du bore a travers cette phase pour
atteindre linterface FeB/Fe, d’ ou résulte la formation et la croissance de la phase

Fe,B a l'interface avec le substrat.
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L’épaisseur de la phase FeB augmente tant que la concentration en bore
adsorbé est supérieure a la limite inferieure de formation de cette phase, comme
le processus de boruration est continu et que la concentration en bore diminue ;
alors lorsqu’il atteint la limite inferieure de formation de la phase FeB, la
croissance de cette derniére s’arréte alors la croissance de la phase Fe;B
continue au détriment de la phase FeB. A partir de cet instant, I'épaisseur globale
de la couche (FeB+ Fe,B) continue d’augmenter, et I'épaisseur de la couche FeB

diminue.

Finalement, la croissance de la phase Fe,B s’arréte quand la phase FeB
est consommée complétement, et la concentration effective du bore est inférieure

a la limite inférieure de la formation de la phase Fe;B.

1.6. Influence des éléments d’alliages sur la boruration des aciers.

Les propriétés mécaniques des aciers borurés dépendent fortement de la
composition et de la structure des couches borurées. La structure de la couche

borurée peut prendre la forme :

e Couche borurée en dents de scie : elle est observable dans le cas du fer pur,
acier non allié a bas carbone ou d’un acier faiblement allié.
e Couche borurée a interface plane : elle est observable dans le cas des aciers

a forts pourcentages en éléments d’alliages [37].

La figure 1-5 montre l'effet des éléments d’alliages sur I'évolution de la
couche borurée des aciers. lls ont principalement pour effet de retarder la
croissance de la couche borurée provoqué par la diffusion restreinte du bore dans

I'acier en raison de la formation d’une barriére de diffusion [38].

Le carbone ne se dissout pas d’'une maniéere significative dans la couche de
borure et ne peut pas diffuser a travers la couche de borure. Au cours de la
boruration le carbone est entrainé de la couche de borure vers la matrice et forme

la borocémentite Fes (B, C).
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Comme le carbone, le silicium et I'aluminium, insolubles dans la couche de
borure, sont déplacés par le bore vers le substrat, ils peuvent former ainsi des

silicoborures de fer : FeSiy4Bg ¢ et FesSiB, sous la couche FesB.

Ces éléments réduisent la résistance a l'usure normale de la couche
borurée [39], elles produisent une ferrite sensiblement plus douce sous la couche

de borure que celle du cceur [40].

La présence de nickel en concentration élevée dans les aciers réduit
I'espace entre les structures des dents et la profondeur des borures. Le nickel se
trouve concentré dans la couche FeB sous forme de précipité NisB [41, 42, 43,
44]. Il sépare fortement la surface de la zone sous jacente a la couche Fe;B. Ceci

est trés prononcé dans les aciers Fe-14Ni et inoxydables austénitiques.

Le chrome modifie considérablement la structure et les propriétés des
borures de fer. Pour des teneurs considérables en chrome, des améliorations
progressives dont les effets suivants sont observés : formation de produits riches
en bore, diminution de la profondeur de borure et un aplatissement de [l'interface

(couche borurée / substrat) [45].

Le manganése n’affecte pas les couches borurées, il se dissout dans le

borure Fe;B plutdét que dans le borure FeB [49].

La substitution partielle du fer par du molybdéne dans les deux borures FeB
et Fe,B entraine la formation des complexes de type (Fe, Mo) B et (Fe, Mo), B.
Ces composés entravent la croissance de la couche borurée obtenue, leur dureté

est proportionnelle a la teneur en molybdéne [49].

1.7. Cinétique de la diffusion du bore dans les métaux.

Les traitements thermochimiques de durcissement superficiel, utilisant des
éléments diffusants tels que : le carbone, 'azote ou le bore respectivement dans
les traitements de cémentation, de nitruration ou de boruration, s’effectuent par un

mécanisme de diffusion des atomes étrangers en solution solide d’insertion.
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La diffusion des atomes en solution solide d’insertion dans un cristal ne
requiert pas la présence des lacunes. Le déplacement de I'atome se fait selon
'orientation de la vibration et la direction du site semblable voisin. A cet effet,
'atome doit posséder une énergie d’activation Q, nécessaire pour écarter les
atomes de leur position d’équilibre, et qui se trouvent sur la trajectoire du site

voisin.

1.7.1. Lois de Fick.

L’évolution de la fraction massique de I'élément diffusant en fonction de la
profondeur de la couche peut étre décrite par des lois de diffusion établies par
Fick.

1.7.1.1. Premiére lois de Fick.

La diffusion de I'élément diffusant dans les aciers peut étre décrite par une

loi donnant la densité du flux net de diffusion.

Ce flux net, Jp, par unité de surface et de temps [at / m? s] est déterminé
par I'équation de la premiére loi de Fick dans le cas ou la diffusion est

unidirectionnelle :
dc
Jp=—D = (1-1)
D : Coefficient de diffusion, exprimé en [cm? s™].
66—;: Gradient de concentration en [at. m™], calculé selon la direction du flux net de

diffusion.

(-): Le signe vient du fait que le flux de diffusion se fait d’'une zone riche vers une

zone pauvre en soluté.

Cette loi reste insuffisante dans le cas des traitements thermochimiques
des aciers, puisqu’elle ne tient compte que de la diffusion en régime stationnaire,
c'est-a-dire, ou le gradient de concentration en un point du solide reste constant

dans le temps.
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Le coefficient de diffusion D est caractéristique d’'une mobilité a une
température définie. Ce phénoméne, lié a I'agitation thermique des atomes, varie
avec la température. Il obéit, par conséquent, comme tous les phénoménes

activés thermiquement, a une relation exponentielle du type Arrhenius :

D= D,exp (— %} (1-2)

Q. : énergie d’activation de la diffusion (KJ mole™),
Do : constante (m?/ s),

R : constante des gaz parfaits ( 8.314 JK1mole™),
T :température absolue (K).

1.7.1.2. Deuxiéme lois de Fick.

La seconde loi de Fick nous permet de connaitre la variation de la

concentration de I'espéce diffusante en fonction du temps et de la distance :

Tl ACh (1)

Comme le coefficient de diffusion D est indépendant de x et de t, 'équation
devient :

== % (1-4)

L’équation (1-4) est une équation aux dérivées partielles de second ordre,

sa résolution requiert la connaissance des conditions initiales et des conditions

aux limites suivantes :

e t=0, C=GCy pour 0<xs< «
e t>0, C=0C; pour x=0
C=0Co pour X =

Dans le cas d’'un milieu semi-infini, la solution de I'équation (1-4), en tenant
compte des conditions aux limites ci-dessus, est donnée par I'expression
suivante :

Cx=Co _ 1 _ X
c o 1 erf(zﬁ) (1-5)
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D’ou,

c(x,t) = ¢ [1 —erf (%ﬁ)] (1-6)

C(x,t) : concentration a la distance x pendant le temps t.

erf (z%/ﬁ) : fonction erreur.

Co : concentration en surface.

/Dt : représente la profondeur de diffusion effective de I'espéce diffusante.

1.7.2. Boruration des aciers.

Lorsque la limite de solubilité du bore dans la matrice ferritique est atteinte,
il y a formation des précipités, les lois de la diffusion classiques ne suffisent pas

pour décrire I'’évolution de la répartition du bore dans la couche borurée.

La profondeur efficace de boruration est définie par une valeur numérique
trés utilisée industriellement, en utilisant un essai de microdureté. Ceci n’est
qu’une approximation, il faudrait en fait déterminer la fraction massique du bore en
fonction de la profondeur pour connaitre I'étendue de la zone affectée par la

boruration. Mais I'analyse des profils de bore est difficile a réaliser.

L’analyse d’un profil de microdureté permet de définir la profondeur efficace
de boruration comme étant I'épaisseur pour laquelle la couche borurée présente
une différence AHV arbitrairement choisie entre la couche superficielle et celle du
cceur [46].

La profondeur efficace de boruration dépend essentiellement de la
température a laquelle le processus est réalisée et du temps de traitement. La
croissance de la couche obéit a la théorie de la diffusion standard, c'est-a-dire,

une loi de croissance parabolique.

x =kt (1-7)
Avec :
X : épaisseur de la couche (um).
k : constante de diffusion (ums™?).

t : temps de traitement (s).



32

1.8. Applications industriels de la boruration des aciers.

L’amélioration des propriétés physico-chimiques des piéces par le
traitement de boruration fait que, actuellement ce dernier est utilisé sur une grande
variété de pieces a I'échelle industrielle. Les applications les plus intéressantes

sont données dans le tableau 1-4.

Nuance Applications

Anneaux de filage d’aciers, douilles pour guide-fils en
A33 . . . o

acier, cables en acier, boulons, guide-fil.
C45 Anneaux de guidage, disques de meulage, boulons.
XC42 Eléments de roulis, galets, boulons.

Roues dentées hélicoidales, barres et colonnes de
16MC5 :

guidage.

Outils de presse et des matrices, vis et fourreaux de
42CD4 , .

I'extrudeuse, galets, clapets anti-retour.
Z200C12 Oultils de presse, mandrins, poingons, matrices
Z160CDV12 Poingons et _matrlces de pressage, ’cyllndres de

pressage et mise en forme, rouleaux filetés.

. . Piéces pour machines textiles, mandrins, moules,

Fonte grise et ductile

manches

Tableau 1-4: Applications industrielles des aciers borurés [3].
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CHAPITRE 2

MOYENS ET TECHNIQUES EXPERIMENTALES

2.1. Introduction

Ce chapitre est consacré aux différentes techniques utilisées pour
I'investigation du traitement thermochimique de boruration par les poudres, qui a
été réalisé sur les aciers A60, Z200CDV12 et la fonte FGS 400-15.

On a commenceé, d’abord, par la présentation des matériaux utilisés pour le
traitement thermochimique de boruration, puis on a décrit la méthodologie et les
conditions opératoires qui nous ont permis d’obtenir le durcissement superficiel

des matériaux par la formation des couches borurées.

La caractérisation des couches borurées a été réalisée par des méthodes
expeérimentales adéquates. La morphologie des couches borurées a été examinée
a l'aide d’un microscope optique, et la dureté a été déterminée a l'aide d'un

microdurometre Vickers de marque Zeiss type MHT-10.

La couche borurée (FeB et Fe;B) a été examinée a I'aide d’'un microscope
électronique a balayage. La nature des phases FeB et Fe,B a été confirmée la

diffraction aux rayons X.

2.2. Présentation des matériaux.

Nous présentons les matériaux que nous avons retenus pour notre étude.
lls sont sélectionnés parmi les nuances les plus utilisées a I'échelle industrielle. Ce
choix est motivé par le processus du TTC de boruration en phase solide des

métaux ferreux, complétée par I'étude de I'effet de la composition chimique.

La nuance A60 est retenue parmi les aciers n’ayant aucune addition

volontaire en éléments d’alliages (aciers non alliés), la nuance Z200CDV12 parmi
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les aciers fortement alliés et la fonte FGS 400-15 pour mettre en évidence [l'effet

du carbone sur la cinétique de diffusion du bore.

2.2.1. La nuance A60.

La nuance A60, désignée selon la norme francaise NF A 35-573/4, est un
acier non allié d’'usage courant, dont la résistance maximale a la traction est de 60
daN/mm?. Cette nuance est destinée pour fabriquer des piéces soumises a de
fortes pressions de surface comme les vis sans fin, les pignons, clavettes, axes,
bagues....Selon la norme européenne EN 10027, cette nuance est représentée

par la lettre E suivi de la limite élastique minimale 335 MPa (E335).

La teneur en carbone de la nuance étudiée A60 a été déterminée par
analyse d'images en mesurant le taux de perlite. La teneur en phosphore et en
soufre sont donnés en pourcentage massique dans le tableau 2-1 selon la norme
francaise NF A 35-573/4.

C P S

0.1 0.045 | 0.045

Tableau 2-1 : Composition chimique de la nuance
A60 (en % de masse).

2.2.2. La nuance Z200CDV12.

La nuance Z200CDV12 (NF A 35-590) est remplacée actuellement dans les
normes européennes EN 10027 par la nuance X153CrMoV12. La résistance a
l'usure de cette nuance d’acier est obtenue par de fortes additions de chrome qui,
simultanément, fait augmenter sa capacité de trempe. Cette nuance trouve son

utilisation principalement dans la fabrication des outils travaillant a froid.

La composition chimique de la nuance Z200CDV12 est donnée selon la
norme NF A 35-590 (tableau 2-2).

C Cr Mo \ Mn W Si Ni Cu P S

200 (1246 | 054 | 065 | 0.37 | 0.28 | 0.20 | 0.26 | 0.10 | 0.02 | 0.001
Tableau 2-2 : Composition chimique de la nuance Z200CDV12 (en % de masse).
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2.2.3. La fonte FGS 400-15.

La fonte a graphite sphéroidal appelée aussi fonte ductile, est un alliage de
fonderie a base de fer dans lequel le carbone libre est transformé en graphite sous
la forme de particules sphériques par les additions, généralement, du
manganése dans le bain de fonte liquide. Ces fontes sont destinées
particulierement aux pieces soumises a des conditions mécaniques trés séveéres,
telles que les engrenages, les vilebrequins, les matrices d’emboutissage, les

cardans de transmissions, etc...

Les fontes a graphite sphéroidal sont désignées, selon la norme AFNOR
NF A 32-201, par le symbole FGS suivi de la valeur minimale de la résistance a
la traction exprimée en N/mm? suivi d'un tiret et de la valeur minimale de

I'allongement exprimé en pourcentage.

La fonte FGS 400-15, utilisée dans notre étude, a été coulée a la division
de fonderie de Rouiba a la température de 1450 °C, la teneur en proportion

massique des éléments de la composition est donnée dans le tableau 2-3.

C Si Mn S P Cu Autres

3.66 2.85 0.19 <0.02 <0.06 <0.2 traces
Tableau 2-3 : Composition chimique de la fonte FGS 400-15 (en % masse)

2.3. Traitement thermochimique de boruration.

Le durcissement superficiel des nuances A60, Z200CDV12 et la fonte FGS
400-15 a été réalisé par I'application du traitement thermochimique de boruration
sur des échantillons ayant la forme d’un cube de 1cm de coté. Le traitement a été
réalisé en phase solide a I'aide d’'une poudre élaborée a I'académie polytechnique

de Biélorussie.

2.3.1. Poudre de boruration.

Les observations au microscope électronique a balayage (MEB) montrent
que la poudre de boruration utilisée est composée de particules présentant une

hétérogénéité de taille et de forme (Figure 2-1). La nature et la proportion des
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Figure 2-1: Micrographie MEB de la morphologie de la poudre de boruration
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Figure 2-2 : Analyse par EDS de la composition chimique de la poudre de boruration:
(a) Analyse qualitative et (b) Analyse quantitative.
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éléments constituant cette poudre, données par la figure 2-2(a et b), ont été
analysées par spectrométrie a sélection d’énergie (EDS). Elle est composée
principalement du carbure de bore qui sert de source de bore, d’'oxyde de

sodium de fer comme diluant et de la silice comme activateur [22, 23, 17, 24].

2.3.2. Procédé de boruration.

Le traitement thermochimique de boruration en phase solide a été effectué
au laboratoire de traitement de surface et matériaux a l'université de Blida, selon

les conditions de température et de temps donnés dans le tableau 2-4 suivant.

Température (°C) Temps (h)
900 2 4 6
950 2 4 6
1000 2 4 6

Tableau 2-4 : Conditions du TTC de boruration

Les échantillons, utilisés pour le TTC de boruration, sont découpés en
cubes de 1cm d’aréte (Figure 2-3c). Par la suite, on a introduit un échantillon de
chaque nuance dans un conteneur en acier rempli de poudre de boruration,
rendu étanche par le soudage des bouchons des deux extrémités (Figure 2-3a et
b) pour une protection contre I'oxydation et I'’échappement des gaz actifs. Le
conteneur a été mis dans un four a résistance porté a la température de

traitement.

2.4. Caractérisation métallographique de la couche borurée.

La caractérisation métallographique de la couche borurée a nécessité au

préalable une préparation des échantillons.

2.4.1. Préparation des échantillons.

La préparation des échantillons destinés a I'étude microscopique comprend

plusieurs étapes.
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Acier ABO
Conteneur
Acier
Z200CDv12
Poudre de
boruration
Fonte
FGS 400-15
(b)

(c)

Figure 2-3: Dispositif de boruration des échantillons: (a) Conteneur des échantillons,
(b) disposition des échantillons dans le conteneur et (c) Echantillon boruré sur
six (06) facettes.



39

2.4.1.1. Préléevement des échantillons.

Les échantillons de traitement sont découpés en cubes de dimensions de

1x1x1cm®.

La découpe des échantillons de la nuance Z200CDV12 a été effectuée sur
une micro-trongonneuse aprés fraisage du barreau cylindrique aux dimensions
de 1 x 1cm?. Les échantillons de la nuance A60 et la fonte GS ont été découpés
a laide de la micro-trongonneuse respectivement a partir de barreaux

parallélépipédiques et cylindriques.
2.4.1.2. Enrobage.

L’enrobage permet de limiter les effets de bords pendant I'étape de
polissage et de réunir plusieurs échantillons dans un porte-échantillons lors d’un

polissage automatique.

Les échantillons sont enrobés dans une résine en poudre phénolique. La
résine est chauffée a une température de 250°C sous une pression constante du
piston pendant quelques minutes, et aprés refroidissement I'enrobage est ainsi

durci.

2.4.1.3. Polissage mécanique.

Le polissage mécanique des échantillons est entierement automatique. Les
échantillons sont montés sur un plateau tenu par un bras perpendiculaire et le
polissage s’effectue par différence de vitesse de rotation entre le bras et le plateau

supportant le papier abrasif. |l s'effectue généralement en deux étapes :

e Etape 1: un pré-polissage est réalisé avec du papier émeri de
granulométries successives de : 180, 400, 600 et 1000 sous une pression
constante. Le pré polissage est utilisé avec une lubrification par I'eau pour
éviter I'échauffement de I'échantillon et éliminer les copeaux et les abrasifs

useés.
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e Etape 2: La finition est réalisée, sous une trés faible pression, par un
polissage trés fin en utilisant une poudre d’alumine en suspension dans I'eau

sur un papier en feutre. La granulométrie utilisée est de 0,05 micrométre.

2.4.2. Examen au microscope optique (MO).

La métallographie des échantillons borurées a été effectuée sur une
surface paralléle au déplacement de I'élément diffusant (bore), en utilisant un
microscope optique de marque Carl Zeiss type Axio teck 100 du centre de
recherche nucléaire de Draria (CRND). Les objectifs 20 et 50 donnant
respectivement des grossissements de 200 et 500 fois permettent une meilleure

description de la microstructure.

Les micrographies de la couche borurée ont été réalisées en mode
contraste interférentiel différentiel du MO, et numérisées par une camera de
marque Axiocam par l'intermédiaire d’'une carte d’acquisition incorporée dans un

micro-ordinateur.

Le microscope optique peut atteindre des grossissements de 1000 fois

avec un objectif de 100, et permet des observations avec 03 types de contrastes :

e Fond clair: c’est le mode le plus couramment utilisé en MO, il permet
d’examiner des préparations opaques comme des coupes polies et des
wafers.

e Fond noir : Ce procédé se préte particulierement a l'inspection des surfaces
techniques. Il permet de discerner les parties les plus fines en dessous de la
limite de résolution du microscope.

e Contraste interférentiel différentiel (DIC): Ce procédé est basé sur des
phénoménes de polarisations optiques et se préte ainsi fort bien a la

visualisation d’infimes dénivelés de surfaces.

La camera, associée au MO, fournit des images (en niveaux de gris) qui
peuvent atteindre des résolutions de 3900 x 3090 pixels et des grossissements

globaux allant jusqu'a environ 12 000 fois, en utilisant un objectif de 100.
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2.4.3. Examen au microscope électronique a balayage (MEB).

La morphologie et la microstructure des couches borurées ont été
observées avec un microscope électronique a balayage JEOL JSM-6360 LV du
centre de développement des technologies avancées (CDTA). Les phases
composant la couche borurée (FeB et Fe,B) ont été mises en évidence par
I'utilisation du mode d’électrons rétrodiffusés au MEB, et confirmées par des

analyses ponctuelles au spectromeétre a sélection d’énergie (EDS)

2.4.3.1. Microscope électronique a balayage.

Les électrons issus du filament a effet de champs sont focalisés et
accélérés vers la surface de I'échantillon. Ces électrons dits « primaires »,

accélérés entre 0.1 et 30 KeV, balaye point par point la surface de I'échantillon.

Les images du MEB sont formées par des électrons secondaires ou des
électrons rétrodiffusés selon le mode de fonctionnement utilisé. Ces électrons
sont générés par linteraction entre les électrons primaires et la surface de

I’échantillon.

e Le mode en électrons secondaires : les électrons secondaires, d’énergies
inferieures a 50 eV, sont émis au voisinage de la surface d’'une profondeur
limitée de I'ordre de 10 nm. Ces électrons sont le résultat de l'interaction
élastique entre les électrons incidents et les électrons des atomes de la cible.
Avec ce mode, les images formées nous renseignent sur la topographie de
la surface.

¢ Le mode en électrons rétrodiffusés : les images en contraste de composition
chimique (ou atomique) sont a lorigine des électrons rétrodiffusés qui
proviennent d’'une profondeur plus importante que les électrons secondaires,
environ entre 100 et 200 nm, d’énergies voisine des électrons primaires. Les
électrons rétrodiffusés sont issus de [linteraction inélastique entre les

électrons incidents et les électrons des atomes de I'atome de la cible.
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2.4.3.2. Microsonde électronique EDS.

Le bombardement électronique a des énergies supérieures aux énergies de
liaison des électrons de la cible provoque plusieurs effets, dont 'un des effets
consiste en une émission des rayons X caractéristiques des éléments constituant

['échantillon.

Le spectrometre de dispersion en énergie EDS (Energy Dispersive
Spectrometer) fonctionne par conversion de I'énergie du photon en paires
électron-trou dans une diode, constituée par un cristal de silicium dopé au lithium
Si(Li). Lorsqu’un photon X pénétre dans le détecteur, il engendre des paires
électron-trou qui permettent le passage d’un courant électrique sous forme d’une
impulsion. La hauteur de chaque impulsion étant proportionnelle a I'énergie de

chaque photon.

L’analyse EDS permet ainsi de connaitre la composition élémentaire
qualitative et quantitative d’'un échantillon, par discrimination des énergies et
comptage des photons X émis par la région bombardée par le faisceau

d'électrons.

2.4.4. Mesure de I'épaisseur de la couche borurée.

La morphologie des couches borurées aprés un traitement thermochimique
de boruration est sous forme aciculaire, la mesure de cette couche par la
technique d’analyse d’images est rendue difficile. A cet effet; pour donner une
mesure significative de I'épaisseur de la couche de boruration on prend, au
microscope optique, la longueur moyenne d’au moins cinquante (50) aiguilles
(figure 2-4), cette valeur moyenne définie par e sera prise comme valeur de

I'épaisseur de la couche borurée en microns (um).
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Figure 2-4 : Méthode de mesure de la couche borurée

2.5. Caractérisation micromécanique.

La caractérisation micromécanique de la couche de boruration a été
réalisée par des profils de microdureté, distant a des intervalles plus ou moins

réguliers de 10 um, depuis la surface jusqu’au cceur de I'échantillon.

Les essais de microdureté Vickers ont été réalisés au centre de recherche
nucléaire de Draria (CRND), a laide d’un microduromeétre Zeiss type MHT-10.
Les essais sont réalisés selon des conditions établies par la norme ASTM. E384-
99 [48], en utilisant une charge de 0.15N.

L’essai consiste a imprimer sur la surface de la piéce a tester un
pénétrateur en forme de pyramide droite a base carrée d’angle au sommet 136°
sous une charge F, et a mesurer les empreintes des diagonales laissées sur la

surface aprés suppression de la charge.
Les conditions opératoires de I'essai sont :

e Temps d’application de la charge : 5 s
¢ Vitesse de lindenteur au contact de I'échantillon jusqu'a atteindre la charge
utilisée : 70um/s

e La charge est appliquée avec une vitesse de 1N/s.

Le nombre de microdureté (Hv) est donné par la relation suivante :
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P
Hv= - .1854,5 (2-1)

P : charge appliquée en (N)

d : Longueur moyenne des deux diagonales de I'empreinte en micrométre (um).

2.6. Caractérisation des borures par la diffraction des rayons X.

Pour connaitre la nature et la structure des phases constituant la couche
de TTC de boruration des nuances étudiées (A60, Z200CDV12 et la fonte GS), un
échantillon de chaque nuance a été analysé par la diffraction des rayons X,

aprés avoir subi un TTC de boruration a 1000 °c pendant 6 h.

Les analyses radiocristallographiques des nuances A60, Z200CDV12 et la
fonte FGS 400-15 ont été réalisées a l'aide d’'un diffractométre a rayons X a

I'Université M'Hamed Bougara de Boumerdes.

Le diffractomeétre utilisé, de marque Philips, est relié a un ordinateur pour
une automatisation des déplacements angulaires et des enregistrements. Il est
équipé d’'une anticathode en cuivre, qui sert de source des rayons X sous [’effet
d’'un bombardement par des électrons mis au potentiel de 40KV. L’anticathode en
cuivre émet les rayonnements « Ky » et « Kg ». La raie Ky du cuivre de longueur
d’'onde A=0.15406 nm est sélectionnée a I'aide d’'un monochromateur et la raie Kg

est absorbée par un filtre en nickel.

2.6.1. Principe de diffraction des rayons X.

Lorsqu'un matériau polycristallin est soumis a un rayonnement
monochromatique X (figure 2-5), ce dernier est diffracté par les plans réticulaires
du matériau. Chaque famille de plans donne lieu a un pic de diffraction pour un
angle 26, entre les rayons X incidents et les rayons diffractés. La loi de Bragg
(2-2) définit la relation entre la longueur d’onde du faisceau incident (A), le
paramétre réticulaire repéré par les indices de Miller (dn«) et 'angle de diffraction

(0), I'entier naturel (n) représente I'ordre de diffraction.

nA =2 dhkl sm(e) (2-2)
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Les résultats de l'analyse par diffractométrie a rayons X sont donnés
diffractogramme | en fonction de (20), formé de pics correspondant aux réflexions
(hkl) ; la position en X donne l'angle 26 avec une grande précision ; leur aire

mesurée au dessus du bruit de fond est proportionnelle a lintensité | (hkl).

2.6.2. Analyse qualitative des phases.

L’identification des phases est basée sur I'étude du diffractogramme I=f
(20). La position (20) de pics et lintensité (l) sur le diffractogramme sont une
signature de la phase cristalline a identifie. La position (20) est convertie en
distance interréticulaire (d) en utilisant la relation de Bragg (2-2). L’intensité (I) en

pourcent (%) étant celui du pic le plus intense.

La phase est identifiée en comparant les valeurs “d ” et “1” a une base de
données “ fichier de diffraction de poudre ” (PDF) du centre international des

données de diffraction.

Rayons
émergents

Eayons
incidents

Figure 2-5: La mesure expérimentale de I'angle de diffraction 6.
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CHAPITRE 3

RESULTATS & DISCUSSIONS

3.1. Introduction.

Ce chapitre comprend les résultats du TTC de boruration par la technique
des poudres, réalisés sur deux aciers, dont 'un non alliée A60 et I'autre fortement
allié Z200CDV12, et une fonte a graphite sphéroidal FGS 400-15.

La premiere partie de ce chapitre est basée sur 'examen de la couche
borurée formée: la morphologie, la nature des phases qui la composent,
I'évolution de I'épaisseur au cours du temps et enfin, le durcissement sous I'effet

de la température de traitement par la mesure des profils de microdureté.

La seconde partie décrit la cinétique de croissance des couches borurées,
en déterminant graphiquement le coefficient de diffusion du bore a travers la

couche borurée formée (FeB +Fe;B) ainsi que les énergies d’activation du bore.

3.2. Etude microstructurale et micromécanique de la couche borurée.

3.2.1 Acier AGO.

3.2.1.1 Microstructure de la couche borurée.

La figure 3-1 représente la microstructure de base de I'acier A60, observée
au microscope optique aprés une attaque chimique au nital (a 2 %). Elle est

composée majoritairement de la phase ferritique (la matrice) et de la perlite.
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Figure 3-1: Micrographie optique de la surface d’'un échantillon
en acier A60, attaqué au nital a 2%

La figure 3-2 montre une micrographie optique d’'une section droite de
I'échantillon en acier A60 boruré a 1000°C pendant 2 h. On voit que la couche
borurée formée présente une morphologie en dents de scie a I'interface avec le
substrat [37], dont la direction privilégiée est orientée de la surface vers le cceur

de I'’échantillon.

Substrat

Couche borurée

100 pm

Figure 3-2: Observation au MO d’'une Section droite d’'un échantillon
en acier A60 borurée a 1000°C pendant 6 h.

L’examen de la zone borurée au microscope électronique a balayage
(Figure 3-3) a réveélé I'existence de deux phases, dont la nature est identifiée par

la technique de diffraction des rayons X.

e Une phase externe riche en bore (FeB) en contraste foncé.

e Une phase interne moins riche en bore (Fe;B) en contraste claire.

On a remarqué que la phase FeB formée présente une discontinuité aux

endroits ou la fraction de porosité est élevée.



Figure 3-3: Micrographie MEB d’une section droite
de I'échantillon A60 borurée a 1000°C pendant 6 h.
(a) Analyse EDS reéalisé sur le borure FeB.
(b) Analyse EDS réalisé sur le borure Fe,B.

48
(a)

n

u u t u
1.00 200 300 400 500  6.00 7.00

(b)

s {

1.00 2.00 3.00 4.00 5.00 6.00 7.00}

3.2.1.2 Mesure de I'épaisseur de la couche borurée.

Les épaisseurs mesurées de la couche borurée, aprés 2, 4 et 6 h de

traitements a des températures de 900, 950 et 1000°C, sont données dans le

tableau 3-1.

La Figure 3-4 représente I'évolution du carré de I'épaisseur de la couche

borurée de I'acier A60 en fonction du temps. On remarque que la croissance de la

couche de borurée n'est pas uniquement une fonction de la température mais

aussi du temps de traitement.

T (°C) {

—
=)
~~—"

e (um)

54,5

900 89,1

118,0

87,6

950 146,5

177,5

110,2

1000 182,3

OIRINIO|IRNOIA~IDN

254,0

m ¢°=0,760t. R =0,998
e ¢”=1,655t R=0,996
A ¢°=3,639t R=0,994
T =11273 (K)

ez(umz) x104

A

T T T T T T T T
6 8 10 12 14 16 18 20 22
t(s) x 103

Tableau 3-1: Epaisseurs de la
couche borurée mesurées sur
I’acier A60 au cours du temps pour
900, 950 et 1000°C.

Figure 3-4: Variation de I’épaisseur de
la couche borurée de I'acier A60 en
fonction du temps pour les trois
températures de traitements
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3.2.1.3 Analyse des profils de microdureté.

L’étude micromécanique de la couche borurée est réalisée par un profil de
microdureté de la surface jusqu’au cceur de I'échantillon (Figure 3-5). Elle s’est
portée sur les traitements de 900°C / 2 h et 1000°C / 6 h. Ces courbes montrent
que la dureté de la couche superficielle est nettement supérieure a celle de la

matrice.

La dureté de la couche borurée est situé entre 1500 et 1700 HV, 5 tandis
que la dureté du substrat est de 230 HVy4s. Il a été montré que La zone
intermédiaire, entre la zone superficielle et la zone du cceur, posséde des duretés
comprises entre 1500 et 230 HVy 5. Ces valeurs de dureté de la couche sont en
accord avec la littérature [49].

—a— 900°C-2h
—e— 1000°C-6h

2000
1800
1600
1400
1200
1000
800
600 4
400 4

HVo,15

200

T T - T T T T T T T 1
30 60 90 120 150 180 210 240 270 300
e (um)

Figure 3-5: Profils de microdureté obtenus
sur I’acier A60 borurée.

3.2.1.4 Analyse des phases par diffraction des rayons X

La figure 3-6 montre le spectre de diffraction des rayons X réalisé sur I'acier
A60 aprés un TTC de boruration a 1000°C / 6 h. Elle confirme la formation des
borures FeB et Fe;B dans la couche borurée. La phase FeB est diffractée suivant
les plans cristallographiques de directions (1 3 1) et (0 1 1). La phase Fe;B est

diffractée suivant les plans de directions (1 4 3) et (1 2 3).
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Le diffractogramme révéle aussi la présence du fer o et de la cémentite
Fes;C, qui sont des composés du substrat. Le fer a est diffracté suivant les plans
cristallographiques (1 1 0), (2 0 0) et (2 2 0). La cémentite (Fe3C) est diffractée par
les plans cristallographiques (2 2 0), (1 0 3) et (4 4 0).

Les fiches de données de diffraction des poudres (PDF) du centre

internationale pour les données de diffraction (ICDD) utilisées sont :

FeB : 76-0092

FeoB : 36-1332
Fe o : 06-0696
FesC : 65-2413

] ] ¥ ] ¥ '
Counk

2020 1-0011) 2-('1 43) 101 3 1) 3021 1) 3220
24123 30110 3200 4-(440)
1000 40220 41103

1-FeB
2-Fe2B
JFeo
4-FesC

G000

|
T T T | T T T T T
20 30 40 50 g0 70 80 90 110

100
Fosition [°2 Theta)

Figure 3-6 : Spectre de diffraction des rayons X d’un acier A60
boruré avec une profondeur de 254 uym

3.2.2 Acier Z200CDV12.

3.2.2.1 Microstructure de la couche borurée.

La microstructure de base de l'acier Z200CDV12, observée au MO en
mode fond noir (Figure 3-7), montre I'existence des carbures répartis dans la

matrice ferritique. Ces carbures, en contraste noir, présentent deux types de
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morphologies, a savoir une forme allongée et une forme plus ou moins sphérique,
de différentes tailles.

La figure 3-8 montre que le TTC de boruration de l'acier Z200CDV12 a
modifié la microstructure de cette derniére du coté de la surface de traitement, par
la formation d’'une couche borurée, de morphologie plus au moins plane a
I'interface avec le substrat [37].

Carbures

Figure 3-7 : Microstructure de base de I'acier Z200CDV12
observé au MO en fond noir.

Substrat

Couche
borurée

100 pm

Figure 3-8: Observations en MO d’une section droite de I'acier Z200CDV12
aprés une boruration a 1000°C pendant 6 h.

La micrographie MEB de la Figure 3-9 a montré I'existence de deux phases
dans la couche borurée. Les éléments de composition de ces phases sont

identifiés qualitativement par des analyses EDS.
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e La phase externe en contraste foncé a I'extérieur de la couche.

e La phase interne en contraste claire a I'intérieur de la couche.

Les analyses qualitatives EDS de ces phases indiquent la présence du
chrome. Dybkov et al [50] ont identifié la phase externe par une composition
comprise entre (Fe, Cr)B, (Cr, Fe)B et CrB et la phase interne par une composition

comprise entre (Fe, Cr)2B, (Cr, Fe),B et Cr,B.

T T y T T
1.00 200 3.00 4.00 5.00 6.00 .00}

Substrat

Fe (b)

X7¥BB Z8mm BBBE 15 71 1R

Figure 3-9: Micrographie MEB d’'une section droite de | | ' y
I'acier Z200CDV12 borurée a 1000°C pendant 6 h. Tun m om0 am sm om0
(a) Analyse EDS de la phase externe de la couche borurée.

(b) Analyse EDS de la phase interne de la couche borurée.

3.2.2.2 Mesure de I'épaisseur de la couche borurée.

Le tableau 3-2 regroupe les résultats de mesure des épaisseurs moyennes
des couches borurées formées sur I'acier Z200CDV12 aprés un maintien de 2, 4
et 6 h a la température de 900, 950 et 1000°C.

La figure 3-10 décrit I'évolution de I'épaisseur de la couche borurée de
'acier Z200CDV12 en fonction de la racine carrée du temps, aprés un traitement
réalisé a 900, 950 et 1000°C pendant 2, 4 et 6 h.
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Tableau 3-2: Epaisseurs de la Figure 3-10:Evolution de I'épaisseur

couche borurée mesurées sur de la couche borurée de l'acier

'acier Z200CDV12 au cours du Z200CDV12 fonction du temps a

temps a 900, 950 et 1000°C. différentes températures de
traitements.

3.2.2.3 Analyse des profils de microdureté.

Les courbes de la figure 3-11 montrent I'effet des conditions du traitement
de boruration sur la dureté de la couche borurée. On a atteint des duretés de
1800HVy 15, avec la température de traitement de 1000°C et un temps de maintien
de 6 h, et 1400 HV, 15 avec un traitement de 900°C pendant 2 h.

Cependant, la fluctuation de la dureté présentée par les courbes, est
attribuée probablement a la présence des défauts structurels et les différents

types de borures [51]

—=— 900°C-2h
—e— 1000°C-6h

2000
1800
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1400
1200
1000

HVo,15
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400
200

T T T T T T T T 1
20 40 60 80 100 120 140 160 180
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Figure 3-11: Profils de microdureté obtenus sur I’acier Z200CDV12
boruré a 900°C/2 h et 1000°C/6 h.
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3.2.2.4 Analyse des phases par diffraction des rayons X

Le dépouillement du spectre de diffraction des rayons X (Figure 3-12)
réalisé sur I'acier Z200CDV12 aprés un TTC de boruration a 1000°C / 6 h a
permis d’identifier les différents types de borures formés lors du traitement de

boruration et les phases qui composent le substrat.

Dans la couche borurée, on a identifié les borures Fe;B, Cr:B et (Fe, Cr),B
de structures orthorhombiques et des borures FeB, CrB et (Fe, Cr)B de structures

tétragonales ; ce qui est en accord avec la littérature [50].

Dans le substrat, on a identifié le fer o, la cémentite FesC, et les carbures
CF3CQ, CI’7C3 et CF23C6.

3.2.3 La fonte FGS 400-15.

3.2.3.1 Microstructure de la couche borurée.

La figure 3-13 montre la microstructure de coulée de la fonte FGS 400-15,
destinée a subir le TTC de boruration. Elle se présente par une structure ferrito-
perlitique avec présence des nodules de graphite en contraste noire et de la

cémentite libre (FesC) en contraste claire.

~ RS -
Ul S \.f &

Nodules de graphite
FesC libre
Ferrite

Perlite

Figure 3-13: Observation au MO en mode DIC de la microstructure
de base de la fonte FGS 40-15.
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Figure 3-12 : Spectre de diffraction des rayons X d’un acier Z200CDV12
boruré avec une profondeur de 99,9 um

Les fiches de données de diffraction des poudres (PDF) du centre
internationale pour les données de diffraction (ICDD) utilisées sont :

(FeCr)B : 72-1073
(FeCr),B : 35-1180
CrB : 89-3587
CroB : 89-4876
FeB : 76-0092
Fe,B : 65-2693
Fe a : 65-4899
FesC : 65-2413
Cr3Csy: 64-2427
Cr;Cs: 89-7244
Cr23C6 1 65-3132
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L’examen au MO d’un échantillon de la fonte FGS 400-15, aprés un TTC de
boruration a 1000°C / 2 h, a révélé des borures de fer de morphologie en dent de
scie a l'interface avec le substrat (figure 3-14). Ces borures sont formés sur une

surface ductile en fer [52].

S
“‘; ' o, .\‘
™ . Substrat

Couche borurée

Figure 3-14: Observation au MO en mode DIC de la morphologie
des borures formés sur la fonte FGS 400-15 aprés
un traitement a 1000°C / 2 h.

3.2.3.2 Mesure de I'épaisseur de la couche borurée.

Le tableau 3-3 regroupe les résultats des mesures de I'épaisseur de la
couche borurée, réalisées sur la fonte FGS 400-15 aprés un traitement de 2, 4 et
6 h a 900, 950 et 1000°C.

Les courbes e?(t) de la figure 3-15 montrent I'évolution de la couche
borurée de la fonte FGS 400-15. Les couches borurées épaisses sont obtenues

a la température de 1000°C a partir de 4 h de maintien.

3.2.3.3 Analyse des profils de microdureté.

Les profils de microdureté de la figure 3-16 sont réalisés sur des
échantillons en fonte FGS 400-15 aprés un traitement de 2 et 6 h a la température
de 900 et 1000°C, de la surface jusqu’au cceur de I'échantillon. Ces courbes
montrent I'existence d’une zone superficielle durcie par les borures FeB et Fe;B
formés, d’'une zone de cceur avec les duretés les plus faibles et d’'une zone

intermédiaire dont la dureté décroit progressivement.
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Tableau 3-3: Epaisseur de |la Figure 3-15: Evolution de I'épaisseur
couche borurée de la fonte FGS de la couche borurée de la fonte FGS
400-15 aprés un traitement de 2, 4 400-15 en fonction du temps a des
et 6 ha 900, 950 et 1000°C températures de 900, 950 et 1000°C

Ces profils de microdureté montrent I'effet de la température et du temps de
traitement sur la dureté de la couche borurée. Les duretés obtenues, aprés un
maintien de 2 h a 900°C, ont pour valeurs qui varient entre 1360 et 1568 HV 15,
et elles varient entre 1646 et 1857 HV, 15 aprés un traitement de 6 h a 1000°C.

—=— 900°C/2h
2000+ —e— 1000°C/6 h
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1600
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12004
10004
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Figure 3-16: Profils de microdureté obtenus sur la fonte FGS 400-15
apres 900°C/2 h et 1000°C/6 h de traitement

3.2.3.4 Analyse des phases par diffraction des rayons X

La figure 3-17 montre le spectre de diffraction des rayons X de la fonte FGS
400-15 boruré a 1000°C pendant 6 h. Le spectre présente des raies

caractéristiques des phases FeB et Fe;B en plus de celle du substrat.
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La phase FeB est montrée par les plans cristallographiques de directions
(200),(212),(221)et(120), et la phase FezB par les plans cristallographiques
de directions (14 3),(332)et(222).

Les phases composant le substrat sont identifiées par les raies

caractéristiques du fer o et de la cémentite (Fe;C).

Les fiches de données de diffraction des poudres (PDF) du centre

internationale pour les données de diffraction (ICDD) utilisées sont :

FeB : 76-0092
FeoB : 36-1332
Fe o : 06-0696
FesC : 89-2867

¥ b L | ¥ ) b
Count

20200 24222 14120) 142 21 121 2) 3220
40111) 243332 3-(200) 3(211)
4-(002) 40321)
4007 14200
201 43)
3110 1-FeB
422 2-FezB
3-Feo
4FesC
200+
u] ik - ‘
I | | | | I I | | I
20 20 40 a0 G0 Fa 20 =] 00 110

Fasition [%2 Theta]

Figure 3-17 : Spectre de diffraction des rayons X de la fonte FGS 400-15
borurée avec une profondeur de 186,6 um

3.3. Etude de la cinétique de diffusion du bore dans la couche borurée.

Le traitement thermochimique de boruration réalisé sur les aciers AGO,
Z200CDV12 et la fonte FGS 400-15 a donné naissance a la formation d’'une

couche borurée biphasée (FeB et Fe,B).
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L’épaisseur de la couche de borurée formée dépend fortement de la
température et du temps de traitement. Le modéle mathématique utilisé pour la
simulation de la cinétique de diffusion du bore dans ces nuances (chapitre 4)
montre I'effet de chaque facteur sur la croissance de la couche. Cette cinétique de
diffusion est influencée également par la composition chimique du matériau de

base.

La cinétique de formation de la couche de borurée (FeB+Fe;B) est
déterminée par le coefficient de diffusion D, qui dépend de la température [53,54].
Cette croissance obéit a une loi du type parabolique, exprimée par la relation
(1-2) (voir chapitre 1).

L’équation d’Arrhenius (1-2) établit une relation entre le coefficient de

diffusion D, la température et I'énergie d’activation des atomes du bore.

Le coefficient de diffusion varie avec la température. Si I'on porte le Ln(D) en
fonction de T, les valeurs expérimentales correspondantes aux différentes
températures s’alignent le long d’une droite dont la pente permet de calculer

I'énergie d’activation des atomes du bore.

3.3.1 Acier AG0.

3.3.1.1 Estimation du coefficient de diffusion du bore.

Le coefficient de diffusion du bore dans la couche borurée de 'acier A60 est
déterminé par la pente des courbes de tendances, du type y = a x, de la

figure 3-4. Les équations empiriques de ces courbes sont données par:

e €2=0.760t a1173K
e 2=1655t a1223K
e 223639t a1273K

Par conséquent, les coefficients de diffusion du bore déterminés pour les
températures 1173, 1223 et 1273 K sont respectivement 0.760, 1.655 et 3.639

um?/s.
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3.3.1.2 Estimation de I'énergie d’activation du bore.

La figure 3-18 représente le logarithme népérien du coefficient de diffusion
D en fonction de linverse de la température dans I'acier A60, approché par une
courbe de tendance de type y = a x+b. La pente de cette courbe a permis de

calculer une énergie d’activation du bore de 194 KJ mole™.

Dans l'intervalle de températures comprises entre 900 et 1000°C, la relation
d’Arrhenius pour le processus de diffusion du bore dans la couche borurée (FeB +

Fe,B) de I'acier AGO est exprimée par:

194 kJ mole™?
RT

Dg‘"eB+FezB) =3,37X10"* exp (— ) (m?s1)

-26,2 4
-26,4 LnD =-23373,67 (1/T)-7,996. R=-0,999
-26,6
-26,8
-27,0 4
-27,2 4

LnD (m?%s)

-27,4
-27,6 4
-27,8

-28,0

T T T T T T T T 1
7.8 7.9 8,0 8,1 8,2 8,3 8.4 8,5 8,6

1T (k) x 107

Figure 3-18: Evaluation du coefficient de diffusion du bore
dans la couche borurée de I'acier A60.

3.3.2 Acier Z200CDV12

3.3.2.1 Estimation du coefficient de diffusion du bore.

Les courbes de tendance y = a x de la figure 3-10 montrent une croissance
de la cinétique de diffusion du bore dans la couche borurée de I'acier Z200CDV12.

Les équations empiriques de ces courbes sont exprimées sous la forme :

e 2=0.083t a1173K
e 2=0201t a1223K
e €2=0490t a1273K
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A partir de ces équations, On déduit ainsi les coefficients de diffusion du
bore dans la couche borurée (FeB+FezB), ils sont respectivement de l'ordre de
0,083, 0,201 et 0,490 um?/s pour les températures de traitements 1173, 1223 et
1273 K.

3.3.2.2 Estimation de I'énergie d’activation du bore.

L’énergie d’activation du bore dans la couche borurée de [lacier
Z200CDV12 est estimée par la pente de la courbe de tendance de la figure 3-19,

elle est de I'ordre de 220 KJ mole™.

Enfin, le coefficient de diffusion du bore dans la couche borurée

(FeB+Fe,B) est exprimé, dans le domaine des températures comprises entre 900
et 1000°C, par une équation de type Arrhenius :

220 kJ mole™?!
RT

D](3FeB+Fe2B) =526X10"* exp (— ) (mZs~Y)

-28,2 4
-28,4 LnD = - 26497,53 (1/T) - 7,650. R =-0,999
-28,6
-28,8
-29,0
-29,2 4

LnD (m2/s)

29,4
29,6
29,8
-30,0

-30,2

T T T T T T T T 1
78 79 80 81 82 83 84 85 86

17 (kyx 10

Figure 3-19: Evaluation du coefficient de diffusion du bore
dans la couche borurée de I'acier Z200CDV12

3.3.3 La fonte FGS 400-15.

3.3.3.1 Estimation du coefficient de diffusion du bore.

Les courbes de tendances de la figure 3-15 montrent que la couche
borurée (FeB+Fe,;B) de la fonte FGS 400-15 est obtenue avec une cinétique qui

varie faiblement de 0,345 et 0,453 uym?s dans le domaine des températures
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comprises entre 900 et 950°C, et elle atteint 1,969 um?/s a la température 1273 K.
Ces courbes de type y = a x sont exprimées par des équations empiriques de la

forme :

e €2=0.345t A 1173 (K)
e 2=0453t 41223 (K)
e 2=1.969t 41273 (K)

3.3.3.2 Estimation de I’énergie d’activation du bore.

La figure 3-20 montre la variation du logarithme népérien du coefficient de
diffusion D en fonction de l'inverse de la température. La courbe de tendance a

permis d’estimer une énergie d’activation du bore de 215 KJ mole™.

Dans le domaine des températures comprises entre 900 et 1000°C, la
température et Le coefficient de diffusion du bore, D, dans la couche borurée de la

fonte FGS 400-15 sont exprimés par une loi de type Arrhenius:

215 kJ mole™?

D](3FeB+Fe2B) =1,09X1073 exp (— e ) (m?s~1)

-26,8 -
-27,0 4
LnD =-25904,71 (1/T) - 6,825. R=-0,926
-27,2
-27,4 4
-27,6

-27,8

LnD (m2/s)

28,0
28,2
28,4 .
28,6

-28,8

T T T T T T T T 1
78 79 80 81 82 83 84 85 86

1T k1 x 107

Figure 3-20: Evaluation du coefficient de diffusion du bore dans
la couche borurée de la fonte FGS 400-15.
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3.4. Conclusion.

Le TTC de boruration réalisé sur des substrats en aciers A60 et
Z200CDV12 et en fonte FGS 400-15 a conduit a la formation d’'une couche
borurée, dont I'épaisseur et la morphologie a linterface avec le substrat

dépendent de la composition chimique du substrat.

La formation des couches borurées (FeB+Fe;B) est expliquée par la
diffusion du bore a travers les interstices du cristal (diffusion intragranulaire) et les

courts-circuits de diffusion (diffusion intergranulaire).

e Acier A60.

La couche borurée (FeB+FeyB) est obtenue par la diffusion du bore a
travers les grains de la ferrite et de la perlite (diffusion intragranulaire) et les joints
de grains (diffusion intergranulaire). Dans le domaine de température comprise
entre 900 et 1000°C, le coefficient de diffusion du bore dans la couche borurée
varie entre 0.760 et 3.639 ym?/s

La morphologie des borures (en dents de scie) est expliquée par une
cinétique de diffusion différente entre I'extrémité du borure et sa base. La
cinétique de diffusion du bore a I'extrémité du borure correspond a une diffusion

intergranulaire (a travers les joints de grains) [55].

Comparativement a l'acier Z200CDV12 et la fonte FGS 400-15, le TTC de
boruration de I'acier A60 nous a permis de produire des couches borurées les plus
épaisses (254 pm a 1000°C \ 6 h), et avec la plus faible énergie d’activation du
bore (194 KJ mole'1). Cette cinétique est expliquée par I'absence d’'une seconde

phase sur les voies diffusionnelles (intragranulaire et intergranulaire) du bore.

e Acier Z200CDV12.

La couche borurée formée (FeB+Fe;B) sur cette nuance est obtenue par
diffusion intragranulaire et intergranulaire du bore. Dans le domaine de
température compris entre 900 et 1000°C, les couches borurées sont formées

avec une cinétique de diffusion du bore variable entre 0,083 et 0,490 um?/s
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La morphologie des borures (interface plus au moins plane avec le
substrat) montre que la cinétique de diffusion a I'extrémité du borure (diffusion
intergranulaire) est proche de celle de sa base (diffusion intragranulaire). Cette
cinétique de diffusion est dle a l'effet de précipitation d’'une seconde phase
(carbures). Une précipitation intergranulaire du carbure Cr,3Cs et intragranulaire

des carbures Cr3Cy, Cr7Cs et FesC (cémentite).

En comparant I'acier A60 et la fonte FGS 400-15, L’effet de la seconde
phase est mise en évidence par la production des couches borurées les moins
épaisses (99,9 ym a 1000°C \ 6 h) avec une énergie d’activation du bore plus
importante (220 KJ mole™).

e Fonte FGS 400-15.
Dans le domaine de température comprise entre 900 et 1000°C, on a formé
des couches borurées (FeB+Fe;B) avec une cinétique de diffusion (intragranulaire

et intergranulaire) du bore variable entre 0,345 et 1,969 pm?/s.

Comme dans le cas de I'acier A60, la cinétique de diffusion intergranulaire
du bore est plus importante que la diffusion intragranulaire, ce qui a conduit a la
formation des borures de morphologie en dents de scie a l'interface avec le

substrat.

Un effet de précipitation d’'une seconde phase de degré moindre que I'acier
Z200CDV12 est observeé sur cette nuance. La précipitation intragranulaire de la
cémentite (FesC) a conduit a des couches borurées d’épaisseur (supérieure a
celle de I'acier Z200CDV12 et inferieure a celle de I'acier A60) de I'ordre de 186,6

um avec une énergie d’activation de bore de 215 KJ mole™.
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CHAPITRE 4

MODELISATION DU TRAITEMENT THERMOCHIMIQUE DE
BORURATION PAR LA METHODE DES PLANS D’EXPERIENCES

4 .1. Introduction.

Un durcissement superficiel par un traitement thermochimique de
boruration est réalisé sur deux nuances d’aciers et une fonte, c'est-a-dire, I'acier
A60 parmi la catégorie des aciers non alliés, I'acier Z200CDV12 parmi la catégorie

des aciers alliés et une fonte a graphite sphéroidal FGS 400-15.

Les facteurs considérés qui agissent sur le traitement sont la température et
le temps de maintien. L’épaisseur de la couche borurée est la réponse mesurée

qui permet de connaitre I'effet des facteurs considérés.

Pour connaitre les évolutions des facteurs considérés, leurs interactions,
leurs influences sur la grandeur étudiée, nous avons appliqué dans ce travail la

modélisation par la méthode des plans d’expériences (PE).

La méthode des PE permet d’établir les liens existant entre les deux types

de variables :

e Les facteurs : la température et le temps qui sont des grandeurs physiques
modifiables par I'expérimentateur.
e La réponse : I'épaisseur de la couche borurée qui est une grandeur physique

mesurée.

Pour cela, la solution de la méthode des PE consiste a établir un modele
qui exprime la réponse en fonction des facteurs. Une dépendance fondamentale
existe de fait entre le PE et le modéle. Toutes les caractéristiques de ce dernier

sont héritées de la définition du premier.
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De plus, la méthode des PE apporte une démarche rigoureuse dans
I'établissement et la conduite des essais. Cette méthode consiste a établir un plan
d’expérimentation comportant le minimum d’expériences compte tenu des

résultats souhaités tout en apportant le maximum de précision dans les résultats.

La méthode des plans d’expériences peut étre utilisée dans deux types

d’investigations :

e Les études de criblage ou screening : Cette technique permet de déterminer,
parmi les facteurs considérés par I'expérimentateur, ceux qui ont une
influence statistiquement non négligeable sur les variations de la réponse.
On recherche pourquoi la réponse varie (en fonction de quels facteurs). Il est
également possible d’identifier les interactions de facteurs qui ont une
influence.

e Les études de surface de réponse (MSR): le but de cette étude est de
déterminer quantitativement comment varie la réponse en fonction des

facteurs considérés comme influents.

4.2. Terminologie.

Dans ce paragraphe, nous rappelons la définition des principaux termes
utilisés dans la méthode des plans d’expérience, consacré particulierement aux

plans factoriels complets.

La grandeur d’intérét, notée généralement y, est appelée la réponse du
systéme. Les variables susceptibles de modifier la réponse du systéme sont
appelées facteurs. Les termes facteur et réponse sont universellement employés

dans le domaine des plans d’expériences.

4.2.1. Facteur.

Un facteur est une grandeur supposée influer le systeme étudié. Il peut

étre du type :
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e continu : il peut adopter toutes les valeurs numériques réelles dans un
domaine bien défini.
e discret : il ne peut prendre que des valeurs particuliéeres comprises dans un

domaine défini. Ces valeurs ne sont pas forcement numériques.

Un facteur est caractérisé par un domaine de variation (figure 4-1), c'est-a-
dire 'ensemble de toutes les valeurs que peut prendre ce facteur. Ce domaine est
délimité par une borne inferieure (notée généralement par -1) et une borne

supérieure (notée généralement par +1).

Domaine du facteur
Facteur 1

/’/—1 +1\\

Miveau bas M iveau haut

Figure 4-1: Domaine de variation du facteur

4.2.2. Réponse.

Ce sont des grandeurs de sortie qui intéressent I'expérimentateur et qui
sont mesurées a chaque expérience pour connaitre I'effet des facteurs sur le

systéme. La réponse peut étre du type qualitatif ou quantitatif.

4.2.3. Points expérimentaux.

Un plan dexpérience est représenté par un ensemble de points

experimentaux, eux-mémes situés dans I'espace experimental.

Dans le cas d’un systéme a deux facteurs, un point expérimental est défini

par le niveau x4 du facteur 1 et le niveau x, du facteur 2 (figure 4-2).

4.2.4. Domaine d’étude (DE).

Le domaine d’étude est une partie de I'espace expérimental retenue par

'expérimentateur pour réaliser ses essais (figure 4-3). Dans cet espace
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dimensionnel, chaque point représente une combinaison de valeurs possibles de k

facteurs.

Facteur 2
A

Point expérimental

. Facteur 1

[
>

Figure 4-2: Représentation des coordonnés qui définissent
un point expérimental.

Les points intérieurs a ce domaine sont des points d’expériences, car ils
sont la traduction mathématique, par leurs coordonnées, des combinaisons de

valeurs des grandeurs physiques leur correspondant.

Facteur 2 4

+1

Domaine d'étude

.
>

-1 . + 1 Facteur 1

Figure 4-3: Domaine d'étude défini par I'expérimentateur.

4.2.5. Surface de réponse.

Chaque point du domaine d’étude admet une réponse qui se localise sur

une surface appelée surface de réponse.

En général, comme on ne connait que les réponses des points

expérimentaux retenues par I'expérimentateur, on interpole a laide d’'un modéle
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mathématique les réponses inconnues pour obtenir la surface de réponse (figure
4-4).

4.2.6. Variables centrées réduites (VCR).

L'utilisation des variables centrées réduites présente l'intérét de pouvoir
généraliser la théorie des plans d'expériences quels que soient les facteurs ou les

domaines d'études retenus.

Les variables codées résultent du rapport de deux grandeurs de méme
unité physique, elles sont donc sans unités. Le remplacement des variables
naturelles par des variables centrés réduites va permettre d’avoir un méme
domaine de variation pour tous les facteurs et pouvoir ainsi faire la comparaison

entre les effets des facteurs.

Réponse

Fécteur !
+1 .\/ : ./’D
e ! -
A4 @ - @---
SOA B Facteur 1

-1 +1

Figure 4-4: Les réponses associées aux points du domaine
d'étude forment la surface de réponse.

Le passage des variables naturelles A vers les variables centrées réduites

X, et inversement, est donnée par la formule suivante :

A-Ay
Pas

X = @-1)

Ao : est la valeur centrale en unités naturelles.
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4.3. Expérimentation.

Le durcissement superficiel par un TTC de boruration, que nous avons
réalisé sur les aciers A60 et Z200CDV12 et une fonte FGS 400-15, est effectué
dans les mémes conditions opératoires. Le principe consiste mesurer I'épaisseur
de la couche borurée, notée y, pour des températures et des temps définis

précédemment.

Nous rapportons dans le tableau 4-1 les épaisseurs de la couche borurée
de I'acier A60, de Z200CDV12 et de la fonte FGS 400-15 aprés un traitement de
900, 950 et 1000°C pendant 2, 4 et 6 h. Ces données sont nécessaires pour
I'élaboration d’un plan factoriel complet.

TTC de boruration Epaisseur de la couche borurée (um)
T (°C) t (h) A60 Z200CDV12 | FGS 400-15
2 y1=54,5 y1=28,2 y1=52,1
900 4 y2=89.1 y2=32.1 y>=67.0
6 y3=118,0 y3=44,6 y3=87,6
2 y4=87.6 y4=43.5 y4=75.1
950 4 y5=146.5 y5=56.8 y5=93.5
6 y6=177.5 y6=69.3 y6=110.3
2 y7=110.2 y7=54.2 y7=80.4
1000 4 ys=182.3 ys=74.0 ys=149.1
6 y9=254.0 y9=99.9 y9=186.6

Tableau 4-1: Données expérimentales du TTC de boruration des aciers
A60 et Z200CDV12 et de la fonte FGS 400-15

4.4. Mise en ceuvre d’un plan factoriel complet (3%).

Les plans factoriels complets sont des plans dits sans risque car ils
permettent de déterminer tous les effets et toutes les interactions sans ambiguités.
Le nombre d'essais nécessaire est au moins égal au nombre total de coefficients a

déterminer.
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Néanmoins ils présentent une limite essentielle, celui de réaliser tous les
essais : le nombre d'essais augmente trés rapidement avec le nombre de facteurs.
On atteint 128 expériences pour 7 facteurs a 2 niveaux, ce qui devient donc trés

vite difficile a réaliser dans la pratique.

Etant donné un nombre de facteurs réduits, nous proposons un plan plus
simple a utiliser, notamment un plan factoriel complet avec deux (02) facteurs a
trois (03) niveaux [56].

4.4 .1. Facteurs du systéme

Les facteurs qui agissent sur I'évolution de I'épaisseur de la couche borurée
sont la température et le temps. Ces derniers sont définis comme les deux
facteurs influents du systeme.

e Facteur1 : la température peut varier dans un domaine défini par une limite
inferieure de 900°C et une limite supérieure de 1000°C. L’équation (4-1)
permet le passage vers le systéme de variables centrées réduites, c'est-a-
dire :

Niveau -1 = 900°C
Niveau 0 =950°C
Niveau +1 = 1000°C

e Facteur 2 : le temps de maintien entre 2 a 6 h. Les niveaux sont représentés

de la méme maniére, c'est-a-dire :

Niveau -1=2h
Niveau 0 =4 h
Niveau +1 =6 h

Le nombre d’expériences nécessaires pour un plan de deux facteurs a trois
niveaux est calculé par p¥, ou k est le nombre de facteur et p est les niveaux du

facteur, c'est-a-dire 3% = 3 x 3 = 9 expériences.
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4.4.2. Domaine d’étude.

Le domaine d’'étude (figure 4-5) est défini par les cordonnés des quatre

points aux sommets tels que :
A (900°C, 2 h), B (1000°C, 2 h), C (900°C, 6 h), D (1000°C, 6 h)

Les points expérimentaux sont placés a des positions indiquées par la
figure 4-5. Le domaine d’étude est élargie aux extrémités du domaine tout en

s’assurant de :

e L’homogénéité du systeme,

e Lalinéarité dans I'évolution des réponses du systeme.

4.4.3. Réponse

L’épaisseur de la couche de boruration est la grandeur étudiée sous

'influence des facteurs température et temps. Elle est une mesure moyenne
de la longueur des borures, en micrométre (um).

Les réponses du systeme de tous les points expérimentaux sont notées par

Y1, Y2, V3, Y4, Y5, Y6, Y7, Ys €t yo. Les points yq, y7, y3 et yg sont les réponses aux

limites du domaine expérimental, notés relativement par A, B, C et D (figure 4-5).

Temps

Bh +1

0 | S

2n -1

Temperature

= 0 +1
gno=C  950°C 1000 °C

Figure 4-5: Position des points expérimentaux dans le DE
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4.5. Matrice des expériences.

Les résultats des expériences réalisées sont indiquées sous forme d’une

matrice d’expériences (ou matrice des essais) (tableau 4-2).

Elle comprend plusieurs colonnes; la premiére identifie les essais, les
suivantes indiquent les états des facteurs exprimés en "unités codés", chaque
colonne étant représentative d'un facteur. Les trois derniéres colonnes, relatives a

chaque nuance, indiquent les réponses obtenues pour chaque essai.

4.6. Modélisation mathématique des expériences.

Le modele mathématique [57] retenu pour la mesure des épaisseurs de la
couche de boruration est celui issu de la mise en ceuvre d’un plan factoriel

complet 32 d’ordre 2, c'est-a-dire de la forme :
y=ap+ aiX1+ axXzg + aq2X1Xz + a11X12 + bsz22

La signification des lettres du modéle est comme suit :

y : la réponse mesurée du systéme.

ao - coefficient constant du modéle

Xi: le niveau du facteur, x4 : la température, et x; : le temps.

a; . coefficient du facteur, a4 : la température, et a,: le temps.

a4 . interaction entre les 2 facteurs.

4.6.1. Calcul des coefficients du modéle.

Le calcul des coefficients du modéle est simplifié par la construction d’'une

matrice des effets (X) issu de la matrice des expériences [58].

1 -1 -1 1 1 17
1 -1 0 1 0 0
1 -1 1 1 1 -1
1 0 -1 0 1 0
X=11 0 0 0 0 0
1 0 1 0 1 0
1 1 -1 1 1 -1
1 1 0 1 0 0
-1 1 1 1 1 1




Essai n® X1 X2 A60 Z200CDV12 | FGS 400-15
1 -1 -1 y1=54,5 y41=28,2 y1=52,1
2 -1 0 y>=89.1 y,=32.1 y,=67.0
3 -1 y3=118,0 y3=44.,6 y3=87,6
4 0 -1 y4=87.6 y4=43.5 Y4=75.1
5 0 0 y5=146.5 y5=56.8 y5=93.5
6 0 Ye=177.5 Y6=69.3 y6=110.3
7 1 -1 y-=110.2 y;=54.2 y7=80.4
8 1 0 ys=182.3 ys=74.0 ys=149.1
9 1 1 Yo=254.0 Y9=99.9 Y9=186.6

Tableau 4-2: Matrices des expériences du TTC de boruration des aciers
A60 et Z200CDV12 et de la fonte FGS 400-15

La matrice X comporte 6 colonnes (autant que de coefficients de modéle) et

9 lignes (autant que d’expériences).

Les différents coefficients du modeéle relatif a chaque nuance sont

déterminés par la relation (4-2), et résumés dans le tableau 4-3.

~

a=X. X)Xty

A60 Z200CDV12 | FGS 400-15
ao | 140.977778 | 54.988889 | 95.977778
a, | 47.483333 |20.533333 | 34.900000
a; | 49.533333 | 14.650000 29.483333
aq | -2.516667 | -1.033333 10.833333
az | -5.666667 |2.316667 | -4.516667
aq2 | 20.075000 | 7.32500 17.675000

Tableau 4-3: Coefficients du modeéle relatifs aux trois nuances.

4.7.

Analyse statistiqgue du modéle.

La mise en ceuvre de tests statistiques nous permettra de porter un
jugement sur les résultats obtenus, a savoir la qualité du modele décrivant la
variation de la réponse dans le domaine expérimental et la signification des

coefficients [59].
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Cette étape de l'analyse statistique aboutit a la construction du tableau

d’analyse de régression et a la détermination de la qualité descriptive du modéle.

L’analyse de régression consiste a expliquer la variation totale de la
réponse définie a partir de la somme des carrées des écarts entre les résultats

d’essais et leur moyenne :

e La quantité SCT (somme des carrés total), indépendante du modele postulé,

est composée deux termes :

9
SCT = SCM + SCE = Z(yi —¥)?

i=1
y; : Les réponses mesurées.

y : La moyenne arithmétique des réponses mesurées.

Le terme SCM (somme des carrés associés au modeéle), traduit la variation

des réponses calculées autour de leur moyenne :
9
SCM = ) @)~ 7).
i=1
.. Les réponses calculées par le modéle.
Le terme SCE (somme des écarts associés aux résidus)
9
SCE= > (i = 9
i=1
e Calcul de la statistique F1,

F1 est une variable aléatoire dont les valeurs suivent une fonction de

répartition théorique, appelée loi de F ou loi de Snedecor.

SCM SCM
fad, /-1
SCE = 3CE
/ddly /(N = P)

p-1: degrés de liberté affectée a SCM.

F1:

p : nombre de facteur du modéle.
N-p : degrés de liberté affectée a SCE.

N : nombre d’expériences réalisées.
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Le test de Ficher-Snedecor F; permettra de se prononcer sur le modéle
postulé, c'est-a-dire si I'équation établit bien une relation entre la variation des

facteurs et la réponse.

L’analyse statistique du modéle est basée sur un test statistique, visant a
affecter une probabilité a I'hypothése nulle (Hp) qui dit que le modéle ne permet

pas de décrire la variation des résultats d’essais.

On utilise cette loi pour savoir a partir de quelle valeur particuliére, appelée
valeur critique, le numérateur de la quantité F4 est significativement supérieure au
dénominateur. En d’autre terme, F1 nous renseigne sur la probabilité Prob F1 de
rejeter '’hypothése nulle. Donc dans ce cas, nous voulons obtenir la plus petite
valeur de cette probabilité. On dira qu’au dessous de 5%, nous n’avons pas raison

de rejeter le modeéle.

Les différents calculs de la régression permettant d’aboutir au calcul de

cette probabilité sont reportés dans un tableau 4-4, de la forme suivante :

Source | Somme des carrés ddl Test F Probabilité
Modele SCM p-1 SCM/ (p-1) | P (F>F4) P<a
Ecarts SCE N-p SCE / (N-p)

Total SCT N-1

Tableau 4-4: Analyse de la régression linéaire

La détermination de la valeur du coefficient de corrélation linéaire multiple
R? est une analyse complémentaire qui permet de rendre compte de la qualité
d’ajustement du modeéle. Ce coefficient est défini comme étant la fraction des

variations de la réponse expliqué par le modéle seul.

_ SCM
"~ SCT

2

ddl: nombre de degrés de liberté
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4.7.1. Le modele de I'acier A60O.

Les résultats de I'analyse de la régression linéaire (tableau 4-5) aboutissent
a la validation du modéle. La valeur de la qualité d’ajustement du modéle
(R? = 0,97814) montre que 99.50% des variations des réponses sont expliqués

par le modele dans le domaine expérimental choisi.

Source [Somme des carrés ddl’ TestF Probabilité
Modele [29938,21994 5 5987,64399 [134,06719 0,00101
Ecarts |133,98455 3 44,66152

Total 30086,52685 8

Tableau 4-5: Analyse de la régression linéaire de I'acier A60

4.7.2. Le modele de I'acier Z200CDV12.

Le calcul statistique (tableau 4-6) donne une faible probabilité (0.00095) de
ne pas accepter le modéle au seuil de a=0.05. La valeur de R? 0,99478 ajusté

traduit la bonne qualité descriptive du modéle.

Source [Somme des carrés ddl TestF Probabilité
Modele [4044,93439 5 808,98688 [139,14859 0,00095
Ecarts [17,44150 3 5,81383

Total 4066,14336 8

Tableau 4-6: Analyse de la régression linéaire I'acier Z200CDV12

4.7.3. Le modéele de la Fonte FGS 400-15.

Le modéle choisi est validé, au seuil de a=0.05, avec une probabilité
statistique de 0.02412 (tableau 4-7). Cette validation est confirmée par le
coefficient R? (96,22 %).

Source |Somme des carrés ddl Test F Probabilité
Modéle |14048,80720 5 2809,76144 (15,26752 0,02412
Ecarts |552,10582 3 184,03527

Total 14600,17664 8

Tableau 4-7: Analyse de la régression linéaire de la fonte FGS 400-15
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4.8. Analyse statistique des coefficients du modéle.

L’analyse statistique des coefficients du modéle est basée sur I'hypothese
nulle (Ho) qui affirme que le coefficient a; associé a I'élément X; du modéle est nul.
La probabilité associée a cette hypothése est obtenue a partir du test statistique

de comparaison a la valeur 0 [60].

Pour cela, on établit pour chaque coefficient la statistique, notée tops, a
partir de la relation :
by = la; |
s(ai)

a; : la valeur de I'estimateur du modéle postulé.

S (ai) : I'écart-type de I'estimateur.

L’erreur-type est définie a partir de la relation suivante:

s(a) = YVar(a) = Vi o7
Le coefficient de variance c; correspond au terme diagonal de rang i de

la matrice de dispersion notée (X' X)" dans la méthode des moindres carrés. La

variance résiduelle o, est définie a partir de la relation générale :

2= SCE_ X0 -’
' Vg N-p

Le tableau d’analyse de régression permet d’effectuer rapidement une

estimation de I'écart-type résiduel, qui s’écrit :

La statistique tops est alors écrite sous la forme suivante :

Iai |
tobs =
Sr+/ Cii

Cette statistique est une variable aléatoire dont les valeurs suivent une
fonction de répartition théorique, appelée loi de t ou encore loi de Student. On

utilise cette fonction de répartition pour savoir a partir de quelle valeur particuliére,
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appelée valeur critique, le numérateur de la quantité tops est significativement

différent de 0 pour une probabilité a

Les résultats de l'analyse statistique des coefficients sont donnés sous la

forme du tableau 4-8 suivant.

Facteur Coefficients | Erreur-type tobs Probabilité

tobs -
SrvCii

Tableau 4-8: Analyse statistique du modéle.

4.8.1. Coefficients du modéle de l'acier A60.

Le test statistique (tableau 4-9) effectué sur les coefficients du modele
prédictif montre bien que les coefficients du second ordre aq; et ay; présente une
forte probabilité, au risque a=0.05, d’étre égale a 0. lls ne sont donc pas

significatifs, et par conséquent ils sont éliminés du modele final, qui s’écrit alors :
y=140,97778 + 47,48333 x4 + 49,53333 x, + 20,07500 x1 X2
La transposition du modele dans le systéme légal s’écrit :
y(T,t)= -97.42+0.15T-16595t+ 0.20 T x t

On vérifie que ce modele présente une amélioration dans la qualité de
I'ajustement, R? (98.45%).

Facteur | Coefficient | Erreur-type tobs Probabilité
ap 140,97778 | 3,562235 40,02375 0,00003
a 47,48333 1,92939 24,61057 0,00015
a; 49,53333 1,92939 25,67308 0,00013
aj -2,51667 3,34146 0,75316 0,50607
ax -5,66667 3,34146 1,69586 0,18848
a2 20,07500 2,36277 8,49638 0,00342

Tableau 4-9: Analyse statistique du modéle de I'acier A60
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4 .8.2. Coefficients du modéle de I'acier Z200CDV12.

Les résultats d’analyse (tableau 4-10) permet d’identifier les facteurs et
interactions ayant une influence statistiquement significative sur I'épaisseur de la
couche de boruration. Les coefficients de second ordre a4 et az, sont éliminés du

modéle. Le modéle prédictif retenu s’écrit alors:
y = 54,98889 + 20,53333 x4 + 14,65000 x, + 7,32500 x4 X2
Et dans le domaine légal :
y(T,t)= -86.09+0.12T-62.26t+0.07 T xt

La valeur recalculée du coefficient d’ajustement R? (99.32 %) aprés

suppression des coefficients aq¢ et ax; confirme bien la qualité du modéle retenu.

Facteur | Coefficient Erreur-type tobs Probabilité
ap 54,98889 1,27086 43,26906 0,00003
a 20,53333 0,69612 29,49683 0,00009
a, 14,65000 0,69612 21,04522 0,00023
ay -1,03333 1,20559 0,85711 0,45439
ax 2,31667 1,20559 1,92160 0,15040
as 7,32500 0,85248 8,59253 0,00331

Tableau 4-10: Analyse statistique du modéle de I'acier Z200CDV12

4 .8.3. Coefficients du modéle de la fonte FGS.400-15

L’analyse statistique des coefficients du modéle permet de retenir pour le
TTC de boruration de la fonte un modele polynomial de premier degré, dont les
coefficients sont donnés dans le tableau 4-11. Aprés élimination des coefficients

aqq et a2, Le modéle prédictif retenu est :
y =95,97778 + 34,90000 x4 + 29,48333 x2 + 17,67500 x4 Xz
Sa transposition dans le domaine légal est :

y (T, 1) =45.56-0.01 T-153.17t+0.18 T x t
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Facteur | Coefficient Erreur-type tobs Probabilité
ap 95,97778 7,15017 13,42314 0,00089
a, 34,90000 3,91655 8,91091 0,00298
a, 29,48333 3,91655 7,52789 0,00486
an 10,83333 6,78298 1,59713 0,20852
ax -4,51667 6,78298 0,66588 0,55311
as 17,67500 4,79629 3,68514 0,03463

Tableau 4-11: Analyse statistique du modéle de la fonte FGS 400-15

Le coefficient d’ajustement R? (95.43 %) du modéle, recalculé aprés

suppression des coefficients du second ordre, est dans la limite acceptable.

4.9. Comparaison entre les résultats du modéle et I'expérience.

La figure 4-12 montre une comparaison entre les épaisseurs de la couche
borurée (FeB+Fe;B) mesurées expérimentalement et celles prédites par le

modéle.

L’écart entre les mesures expérimentales et celles du modéle est

déterminée le calcul du résidu (r) (4-3) :

F=Ym-Yp (4-3)
Ym: €paisseur de la couche borurée mesurée expérimentalement.

Y, : épaisseur de la couche borurée prédite par le modéle.

Les résidus (r) de I'acier Z200CDV12, inferieures a 3 ym, montrent que les
épaisseurs de la couche borurée prédites par le modéle sont trés proches des

valeurs expérimentales.

Les nuances A60 et la FGS 400-15 présentent des résidus qui atteint 15
pMm, cet écart peut s’expliquer par la morphologie des borures a I'interface avec le

substrat qui est en dents de scie.
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4.10. Etude des effets des facteurs sur la cinétique de la couche borurée.

4.10.1. Acier A6O.

La construction du tracé des effets moyens utilise les valeurs des
coefficients du modéle prédictif, présentée sous de « diagramme en batons » ; la
longueur de chaque baton est proportionnelle a la valeur de I'effet de ce facteur

sur I'évolution de I'épaisseur de la couche borurée.

La figure 4-6 montre les facteurs influents sur I'évolution de la couche
borurée. Le temps de traitement est donné Iégérement plus important que la
température, suivi de I'interaction des deux facteurs.

50 47,48 49,53

401

30+

20,08
20+

Effets

al a2 al2
Coefficients

Figure 4-6 : Effets des facteurs sur le TTC de boruration de I'acier A60.

4.10.2. Acier Z200CDV12.

La figure 4-7 montre la contribution des différents facteurs dans l'ordre
décroissant des effets, la température, le temps et l'interaction entre les deux
facteurs. La température et le temps apparaissent comme étant les facteurs

importants a contrdler pour augmenter I'épaisseur de la couche borurée.



Epaisseur

Epaisseur

Essai n® mesurée prédite Résidus
1 54,5 64,0 9,5
2 89,1 93,5 -4.,4
o 3 118,0 123,0 4.9
< 4 87,6 91,4 -3,9
5 5 146,5 141,0 5,5
2 6 177,5 190,5 -13,0
7 110,2 118,9 -8,7
8 182,3 188,5 -6,1
9 254.0 258,1 -4,0
1 28,2 27,1 1,1
~ 2 32,1 34,5 2,4
% 3 44,6 41,8 2,8
o 4 43,5 40,3 3,2
=) 5 56,8 55,0 1,8
™ 6 69,3 69,6 0,4
3 7 54,2 53,5 06
< 8 74.0 755 1,6
9 99,9 97,5 2,5
1 52,1 49,3 2,8
© 2 67,0 61,1 5,9
S 3 87,6 72,9 14,8
~ 4 75,1 66,5 8,6
o 5 93,5 96,0 2,4
o 6 110,3 125,5 -15,1
g 7 80,4 83,7 3,3
H- 8 149,1 130,9 18,2
9 186,6 178,0 8,6

Tableau 4-12: Comparaison entre les épaisseurs de la couche borurée (FeB+Fe.B)

expérimentales et celles prédites par les modéles.

83
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50
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20,54

201 14,65
104 07,33
0. - B
al a2 al12
Coefficients

Effets

Figure 4-7 : Effets des facteurs sur le TTC de boruration de I'acier Z200CDV12.

4.10.3. Fonte FGS 400-15

Le tracé des effets de la figure 4-8 fait ressortir I'importance des facteurs
par ordre décroissant des effets sur I'évolution de la couche borurée. La
température est donnée comme le facteur le plus important suivi du facteur

temps, on note aussi I'effet trés significatif de I'interaction des deux facteurs.

50

40 34,90

29,48

30+

Effets

204 17,68

OA
al a2 al2
Coefficients

Figure 4-8: Effets des facteurs sur le TTC de boruration de la fonte FGS 400-15.

4.11. Analyse graphique des résultats

L’analyse graphique des modéles, prédits pour le TTC de boruration,

consiste a rendre les équations des modéles sous la forme des courbes

isoréponses.

Ces courbes isoréponses sont une projection de la surface de réponse
dans le plan horizontal d’axes x4 et x», qui représentent respectivement les deux

facteurs influents du systéme, c'est-a-dire la température et le temps.
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Le tracé de ces courbes a aussi pour but une optimisation des facteurs
température et temps pour la réalisation des TTC de boruration des nuances A60,
Z200CDV12 et la fonte FGS 400-15 dans un domaine de température compris
entre 900 et 1000°C.

Les courbes isoréponses des aciers A60, Z200CDV12 et de la fonte FGS
400-15 sont tracées avec Matlab, dont les programmes respectifs sont en

annexes 1, 2 et 3.

Les courbes isoréponses de la figure 4-9 montrent la contribution de la
température et du temps de traitement sur I'évolution de la couche borurée formée
sur les aciers: A60 et Z200CDV12 et la fonte FGS 400-15.

4.12. Conclusion.

La mise en ceuvre d’un plan d’expérience pour I'étude du TTC de boruration
nous a permis d’établir, sur un domaine de température compris entre 900 et
1000°C et avec 09 essais, des modeéles polynomiaux fiables représentant
I'évolution de I'épaisseur de la couche borurée (FeB+Fe;B) en fonction de la

température et du temps de traitement.

L’'importance de ces deux facteurs est mise en évidence par I'analyse
statistique des coefficients du modele prédictif du TTC de boruration des aciers
A60, Z200CDV12 et la fonte FGS 400-15.

71 Acier A60.

e Dans le cas de l'acier A60, les effets de la température et du temps sur
I'évolution de la couche borurée sont respectivement 48 et 50. L’effet
combiné de ces deux facteurs est de I'ordre de 20.

e Les écarts entre les valeurs expérimentales de I'épaisseur de la couche
borurée et celles du modéle ne dépassent pas 13 um.

1 Acier Z200CDV12.

o Les effets de la température et du temps sur I'évolution de la couche borurée

sont respectivement d’ordres 21 et 15. Par contre I'effet combiné des deux

facteurs reste faible 07.
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e Les épaisseurs de la couche borurée prédite par le modéle sont
pratiguement identiques a celles des valeurs expérimentales (r < 3um).
[l La fonte FGS 400-15.
o La température est le facteur qui présente I'effet le plus important avec 35,
suivi du facteur temps avec 30 et de I'effet combiné des facteurs avec 18.
e Les écarts entre les valeurs expérimentales de I'épaisseur de la couche
borurée et celles du modéle sont dans un intervalle compris entre 3 et

18 um.
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CONCLUSION GENERALE

Dans ce travail, on a réalisé la boruration de deux aciers A60 et

Z200CDV12 et une fonte FGS 400-15 par la technique des poudres. Le

traitement, réalisé dans le domaine de températures compris entre 900 et 1000°C,

nous a permis d’obtenir :
[l Acier A60.

La boruration a donné lieu a la formation d’'une couche borurée composée des
borures FeB et Fe,B.

L'épaisseur de la couche borurée augmente en fonction de la température et du
temps du traitement. Elle atteint 254 uym aprés une boruration a 1000°C avec
un maintien de 6 h.

Les borures obtenus présentent une morphologie en dents de scie orientées de
la surface vers le ceoeur.

La dureté de la couche borurée atteint des valeurs comprises entre 1500 et
1700 Hvp 15 dans des conditions de traitement 1000°C / 6 h.

Une croissance de la cinétique de formation de la couche borurée avec
'augmentation de la température. Les coefficients de diffusion du bore dans la
couche borurée (FeB+Fe;B) obtenus sont respectivement: 0.760, 1.655 et
3.639 (um?s™) & 900, 950 et 1000°C.

L’énergie d’activation du bore dans la couche borurée de l'acier A60 est
estimée a 196 KJ mole™.

Acier Z200CDV12.

La couche borurée formée est composée d’une phase externe en contraste
foncé de formule chimique varie entre (Fe, Cr) B, (Cr, Fe) B et CrB et d'une
phase interne en contraste claire de formule chimique varie entre (Fe, Cr), B,
(Cr, Fe), B et Cr, B [50].

L'épaisseur de la couche borurée augmente en fonction de la température et
du temps, et atteint 99.9 ym a 1000°C pour 6 h.

Les borures, obtenus sur cette nuance, présentent une morphologie plus au
moins plane a l'interface avec le substrat.

Une dureté moyenne de 1800 HVy.15 est obtenue sur la couche borurée a la

température de 1000°C pendant 6 h.
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Les coefficients de diffusion du bore dans la couche borurée (FeB+Fe,B) sont
respectivement de l'ordre de 0.083, 0.201 et 0.490 um?s™ a 900, 950 et
1000°C.

L’énergie d’activation du bore dans la couche borurée de l'acier Z200CDV12
est estimée a 220 KJ mole™.

Fonte FGS 400-15.

Une couche borurée s’est formée en surface du substrat sous I'effet
du traitement thermochimique de boruration.

La morphologie des borures obtenus se présentent en forme de
dents de scie.

L’épaisseur de la couche borurée augmente avec la température et
le temps de traitement.

Les duretés de la couche borurée, supérieures a 1800 HVy 15, sont
obtenues avec des températures de traitement de 950 et 1000°C.
Dans le domaine de températures compris entre 900 et 950°C, la
couche borurée s’est formée avec pratiqguement une méme cinétique,
et augmente d'une maniére remarquable a la température de
1000°C. Les coefficients de diffusion du bore dans la couche borurée
obtenus sont respectivement 0.345, 0.453 et 1.96 um?s™' pour les
températures 900, 950 et 1000°C.

L’énergie d’activation du bore dans la couche borurée de la fonte est

estimée a 215 KJ mole™.

La modélisation de ce traitement nous a servi pour étudier I'évolution de

I'épaisseur de la couche borurée en fonction des facteurs (température et temps

de traitement). L'effet de ces facteurs sur le traitement est mis en évidence

directement par les coefficients du modéle a4 et a,.
T] Acier A60.

Les effets de la température et du temps sur I'évolution de la couche borurée
sont estimés respectivement par des coefficients 48 et 50. L’effet combiné de
ces deux facteurs est estimé par un coefficient de 20.

Vu la morphologie des borures, le modele prédit pour la boruration de I'acier

A60 est ajusté avec une erreur acceptable (r =13 pm).
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1 Acier Z200CDV12.

o Les effets de la température et du temps sur I'évolution de la couche borurée
sont estimés respectivement par des coefficients 21 et 15. Par contre la
combinaison de ces deux facteurs est estimé par un coefficient de 07.

e L’'erreur commise par le modéle sur les épaisseurs de la couche borurée de
I'acier Z200CDV12 est faible (r < 3um).

"1 Fonte FGS 400-15.

e La température est le facteur qui présente l'effet le plus important avec
coefficient de 35, suivi du facteur temps avec un coefficient de 30 et de I'effet
combiné des facteurs avec un coefficient de 18.

e Les erreurs commises par le modele prédit pour la boruration de la fonte FGS

400-15 sont dans un intervalle compris entre 3 et 18 pym.
Comme perspectives, il serait intéressant de compléter cette étude par :

+ Etude de I'effet de la granulométrie de la poudre de boruration sur la

formation des couches borurées.

+ Etude des parametres du traitement thermochimique de boruration permettant

d’obtenir des couches borurées composeées uniquement des borures Fe,B.

+ Réaliser des essais de résistance a lI'usure des couches borurées

formées.
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ANNEXES

Code Matlab de la représentation graphique
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de I’évolution de

I’épaisseur de la couche borurée de I'acier A60en fonction de la température
et du temps de traitement.

display(" plan factoriel complet (02 facteurs a 03 niveaux) d un acier

ABO");

Wdisplay("*
%yl=input(”
Y%y2=input(”

%y3=input(”
Y%yd=input(®

Introduire les réponses du systéme®);
yl = ");
y2 = ");
y3 = ");
va = *):

%a0= (1/4)*(y1+y2+y3+y4)

%al=(1/4)*(-yl+y2-y3+y4);
%a2=(1/4)*(-yl-y2+y3+y4);
%al2=(1/4)*(yl-y2-y3+y4);
display("™* Calcul des coefficients du modele polynomial de second ordre

-1111-1;10-1010;21200000510

")

,a0,al,a2,al?2);

* - ) ;

x=[1 -1-1111;1-10100;1
1010;11-1211-1;210100;211111];
wdisplay("* Nuance: A60 *%);

y=[54.5 89.1 118.0 87.6 146.5 177.5 110.2 182.3 254.0];
a=inv(X"*xX)*x"*y";

a0=a(1,1);

al=a(2,1);

a2=a(3,1);

all=a(4,1);

a22=a(5,1);

al2=a(6,1);

fprintf(" a0 = %f\n",a0);

fprintf(" al = %f\n",al);

fprintf(" a2 = %f\n",a2);

fprintf(" all = %f\n",all);

fprintf(" a22 = %f\n",a22);

fprintf(" al2 = %f\n",al2);

display("* Réponse au centre du domaine®);

fprintf(" a0 = %f\n",a0);

display("* Effet de la température®);

fprintf(" al = %f\n",al);

display(®* Effet du temps™);

fprintf(" a2 = %f\n",a2);

display("* Effet combiné de la température et du temps");
fprintf(" al2 = %f\n",al2);

display("* Le modéle dans le domaine centré reduit est:
fprintf(”

fprintf(" yr = %4.5F +%4_.5F x1 +%4.5F x2 +%4.5F x1 x2\n*"
fprintf(”

\n");

fprintf("* Transposition du modele dans le domaine légale\n");

%T1=0input(®
%T2=0input(”

%tl=input(”
%t2=input(”

T1=900;
T2=1000;
t1=2;

T1 = *);
T2 = °);
tl = 7);
2 = °);
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t2=6;

T10=(T2-T1)/2;

T11=(T1+T2)/2;

t20=(t2-t1)/2;

t21=(t2+tl1)/2;

%Calcul des coefficients du modele

b0= a0-((al*T11)/T10)-((a2*t21)/t20)+((al2*T11*t21)/(t20*T10));
b1=(al/T10)-((al2*t21)/(t20*T10));
b2=(a2/t20)-((al2*T11)/(t20*T10));

bl2= al2 /(t20*T10);

display("* Réponse au centre du domaine®);

fprintf("™ b0 = %F\n",b0);

display("* Effet de la température®);

fprintf(" bl = %f\n",bl);

display("* Effet du temps™);

fprintf(" b2 = %F\n",b2);

display("* Effet combiné de la température et du temps");
fprintf(" bl2 = %fA\n",bl2);

display("* Le modéle dans le domaine légal est: ");

fprintf(”
**********************************************************\n ') ;
fprintf(" yl = %4.5F +%4_.5F Al +%4.5F A2 +%4_.5F A1l A2\n",b0,bl1l,b2,b12);
fprintf(”

\n");
x1=-1:0.05:1;

x2=-1:0.05:1;

[X1,X2]=meshgrid(x1,x2);

Z=a0+al*X1+a2*X2+al2*X1.*X2;
figure(l);contour(X1,X2,Z,6),[c,h]=contourf(X1,X2,Z,15);clabel(c,h);
colormap(white);

A1=900:0.05:1000;

A2=2:0.05:6;

[V,W]=meshgrid(Al,A2);

Z=b0+b1*V+b2*W+b12*V . *W;
figure(2);contour(V,W,Z,6),[c,h]=contourf(V,W,Z,15);clabel(c,h);

Annexe 2 : Code Matlab de la représentation graphique de I'évolution
de I’épaisseur de la couche borurée de I’acier Z200CDV12 en fonction de la
température et du temps de traitement.

display(® plan factoriel complet (02 facteurs a 03 niveaux) d un acier
Z200CDhV127);
%display("* Introduire les réponses du systeme”);

%yl=input(®™ vyl = ");
%y2=input(" y2 = ");
%y3=input(" y3 = ");
%yd=input(" vy4 = );

%a0=(1/4)*(yl+y2+y3+y4);

%al=(1/4)*(-yl+y2-y3+y4d);

%a2=(1/4)*(-yl-y2+y3+y4);

%al2=(1/4)*(yl-y2-y3+y4);

display(®™* Calcul des coefficients du modele polynomial de second ordre

*xw

x[1-1-1111;1-10100;1-1111-1;20-1010;100000;10
1010;11-111-1;210100;111111];

Wwdisplay("* Nuance: A60 *");

y=[28.2 32.1 44.6 43.5 56.8 69.3 54.2 74.0 99.9];

a=inv(X"*x)*x"*y";
a0=a(1,1);
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al=a(2,1);
a2=a(3,1);
all=a(4,1);
a22=a(5,1);
al2=a(6,1);
fprintf(" a0
fprintf(" al
fprintf(" a2 = %f\n",a2);

fprintf(" all = %f\n",all);

fprintf(" a22 = %f\n",a22);

fprintf(" al2 = %f\n",al2);

display("* Réponse au centre du domaine®);

fprintf(" a0 = %f\n",a0);

display(*"* Effet de la température®);

fprintf(" al = %f\n",al);

display("* Effet du temps”);

fprintf(" a2 = %f\n",a2);

display("* Effet combiné de la température et du temps");
fprintf(" al2 = %f\n",al2);

display("* Le modéle dans le domaine centré reduit est: ");
fprintf(”

**********************************************************\n ') -
’

fprintfF(" yr = %4.5F +%4.5F x1 +%4.5F x2 +%4.5F x1 x2\n",a0,al,a2,al2);
fprintf(”

**********************************************************\n - )

fprintf("* Transposition du modele dans le domaine légale\n");

%F\n",a0);
%F\n",al);

%Tl=input(" T1 = ");
%T2=input(" T2 = ");
%tl=input(® t1 = ");
%t2=input(®" t2 = 7);
T1=900;

T2=1000;

tl=2;

t2=6;

T10=(T2-T1)/2;

T11=(T1+T2)/2;

t20=(t2-t1)/2;

t21=(t2+t1)/2;

%Calcul des coefficients du modele

b0= a0-((al1*T11)/T710)-((a2*t21)/t20)+((al2*T11*t21)/(t20*T10));
bl1=(al/T10)-((al2*t21)/(t20*T10));
b2=(a2/t20)-((al2*T11)/(t20*T10));

bl12= al2/(t20*T10);

display("* Réponse au centre du domaine®);

fprintf(" b0 = %F\n",b0);

display("* Effet de la température®);

fprintf(" bl = %f\n",bl);

display("* Effet du temps");

fprintf(" b2 = %F\n",b2);

display("* Effet combiné de la température et du temps");
fprintf(" bl2 = %A\n~",bl2);

display("* Le modéle dans le domaine légal est: ");

fprintf(”

\n");
fprintf(" yl = %4.5F +%4_.5F Al +%4.5F A2 +%4_.5F A1l A2\n",b0,bl,b2,b12);
fprintf(”

**********************************************************\n - )
x1=-1:0.05:1;

x2=-1:0.05:1;

[X1,X2]=meshgrid(x1,x2);
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Z=a0+al*X1+a2*X2+al2*X1.*X2;
figure(l);contour(X1,X2,Z,6),[c,h]=contourf(X1,X2,Z,15);clabel(c,h);
colormap(white);

A1=900:0.05:1000;

A2=2:0.05:6;

[V,W]=meshgrid(Al,A2);

Z=b0+b1*V+b2*W+b12*V . *W;
figure(2);contour(Vv,W,Z,6),[c,h]=contourf(V,W,zZ,15);clabel(c,h);
colormap(white);

Annexe 3: Code Matlab de la représentation graphique de [I’évolution
de I’épaisseur de la couche borurée de la fonte FGS 400-15 en fonction
de la température et du temps de traitement.

display(® plan factoriel complet (02 facteurs a 03 niveaux) de la fonte
GS™);

wdisplay("* Introduire les réponses du systeme®);

%yl=input(®™ vyl = ");

Y%y2=input(" y2 = ");
Y%y3=input(® y3 = ");
Yyd=input(" vy4 = ");

%a0=(1/4)*(yl+y2+y3+y4);
%al=(1/4)*(-yl+y2-y3+y4);
%a2=(1/4)*(-yl-y2+y3+y4);
%al2=(1/4)*(yl-y2-y3+y4);
display("* Calcul des coefficients du modele polynomial de second ordre

*');

x=[1-1-1111;1-10100;1-1211-1;10-1010;100000510
1010;11-1211-1;210100;211111];
Wwdisplay("* Nuance: A60 *");

y=[52.1 67.0 87.6 75.1 93.5 110.3 80.4 149.1 186.6];
a=inv(X"*xX)*x"*y" ;

a0=a(1,1);

al=a(2,1);

a2=a(3,1);

all=a(4,1);

a22=a(5,1);

al?2=a(6,1);

fprintf(" a0 = %f\n",a0);

fprintf(" al = %f\n",al);

fprintf(" a2 = %f\n",a2);

fprintf(" all = %f\n",all);

fprintf(" a22 = %f\n",a22);

fprintf(" al2 = %f\n",al2);

display("* Réponse au centre du domaine®);

fprintf(" a0 = %f\n",a0);

display("* Effet de la température®);

fprintf(" al = %f\n",al);

display("* Effet du temps™);

fprintf(" a2 = %f\n",a2);

display("* Effet combiné de la température et du temps");
fprintf(" al2 = %f\n",al2);

display("* Le modéle dans le domaine centré reduit est: ");
fprintf(”

**********************************************************\n - )

fprintf(" yr = %4.5F +%4.5F x1 +%4.5F x2 +%4.5F x1 x2\n',a0,él,a2,a12);
fprintf(”

**********************************************************\n - )



fprintf("*
%T1l=input(”
%T2=input(”
%tl=input(”
%t2=input(”
T1=900;
T2=1000;
tl=2;

t2=6;
T10=(T2-T1)
T11=(T1+T2)
t20=(t2-t1)
t21=(t2+tl)
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Transposition du modele dans le domaine légale\n");

TL = ");
T2 = %);
tl = ");
B2 = 7);

/2;

/2;

/2;

/2;

%Calcul des coefficients du modele
b0= a0-((al1*T11)/T710)-((a2*t21)/t20)+((al2*T11*t21)/(t20*T10));

b1=(al/T10)
b2=(a2/t20)

~((al2*t21)/(t20*T10));
~((a12*T11)/(t20*T10));

bl12= al2/(t20*T10);

display(™* Réponse au centre du domaine®);

fprintf(" b0 = %F\n",b0);

display("* Effet de la température®);

fprintf(" bl = %F\n",bl);

display("* Effet du temps");

fprintf(" b2 = %F\n",b2);

display("* Effet combiné de la température et du temps™);
fprintf(" bl2 = %A\n",bl2);

display("* Le modéle dans le domaine légal est: ");
fprintf(”

\n");
fprintf(" yl = %4.5F +%4_.5F Al +%4.5F A2 +%4_.5F A1l A2\n",b0,bl,b2,b12);
fprintf(”
x1=-1:0.05:1;
x2=-1:0.05:1;

[X1,X2]=meshgrid(x1,x2);

Z=a0+al*X1+a2*X2+al2*X1.*X2;
figure(l);contour(X1,X2,Z,6),[c,h]=contourf(X1,X2,Z,15);clabel(c,h);
colormap(white);

A1=900:0.05:1000;

A2=2:0.05:6;

[V,W]=meshgrid(Al,A2);

Z=b0+b1*V+b2*W+b12*V .*W;
figure(2);contour(Vv,W,Z,6),[c,h]=contourf(V,W,zZ,15);clabel(c,h);
colormap(white);
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