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@ Procédé de traitement thermique de I'acier et de contréle dudit traitement; acier ainsi obtenu,

La présente invention concerne des perfectionnements
aux procédés de traitement sous atmosphére controlée.

On utilise une atmosphére formée d'un gaz porteur
constitué par ou contenant de {'azote industriellernent pur et
d'un gaz actif constitué par un hydrocarbure tel que CH,,
CuiHyo, CsHs, CoHs, CoH;, C:H, et par de t'oxyde de carbone
introduit sous forme de gaz pur ou obtenu par décomposition
du méthanol, le traiterent étant effectué entre 750° et 1150°C.

L'invention s'applique au chauffage avant trempe, au
recuit, 3 la carburation et & la carbonitruration des aciers.
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La présente invention concerne essentielle-
ment un procédé de traitement thermique de 1l'acier,

g tel que le chauffage avant trempe, le recuit, la cé-
mentation (carburation ou carbonitruration), effectué
' 5 dans un four en présence d'une atmosphére en écoule-

ment continu obtenue en mélangeant un gaz porteur in-
cluant de 1l'azote et éventuellement de 1l'hydrogéne
avec un gaz actif constitué par un hydrocarbure avec
une proportion en volume d'hydrocarbure comprise entre
10 0,2 et 30 % dudit mélange.
s La mise en oeuvre de ce procédé connu peut
il présenter certaines difficultés, notamment dans le cas
45  de cémentation de pikéces présentant des alésages pro-
;3 fonds ou encore de piéces de formes complexes. Il peut
i 15 se produire, en effet, au fond de ces alésages ou au-
| tres parties en creux difficilement accessibles, de
légers dépdts de suies préjudiciables & la qualité du
produit fini.

Un but de la présente invention est d'éviter
20 les difficultés sus-mentionnées et de permettre une cé-
mentation des pidces méme réputées difficiles, qui soit
homogéne et exempte de suies.
Les expériences faites pour la recherche de
ce but ont permis de découvrir que le rdle de l'oxyde
25 de ceaerbone est primordial dans le transfert des atomes
de carbone de l'atmosphéere vers le métal. En effet,
1toxyde de carbone permet de rémliser une cémentation
—_— a la surface de la piece métallique par un effet de
double couche. L'oxyde de carbone est absorbé sous for-
St 30 me d'une liaison métallique carbone-métal permettant de

couvrir toute la surface, mfme dans les partics l:c
s moinec zececessibles, édes pitees réputlee difficilcen tel-
q

[}

o que les aléscoer »relonds ou ler exrcux dee pidcers

[

[e)}

¢ Toxrmes compleses. L'uydroccroure prisent dons 1'at-

s e a———
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‘ mosphitre peut encuite former une double couche per une
4 liaison evec les radicaux oxyde de carbone absorbés.
Il s'ensuit un passage continu des atomes de carbone
ainsi pontés par la double couche, ce qui permet une
5 cémentation homogeéne sur toutes les parties des pigéces
trajitées.
Lt'expérience a montré égalenent qu'il importe

d'exclure toute trace d'oxysine résiduel dans 1'ction-
ter
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15 sur les pigces per dee zones insuffiscmment riches en

arvone, c'est-a-dire des hétérogénéités de cémentztion.
On sait par cilleurs que l'azote industriel
ordinaire contient des quantités non négligeebles (pou-

3
of

" | vant atteindre 2 ¢) d'oxygeéne, de dioxyde de carbone et

20 de vapeur d'eau et l'expérience a montré encore que
ctest cet oxygtne apporté directement par 1l'aszote indus-
triel ordineire, ou provenant de la décomposition du
dioxyde de carbone ou de la vapeur d'eau gu'il véhicule,
qui destabilise la double couche décrite ci-dessus.

25 : Le but sus-mentionné est atteint par le pro-
cédé selon la présente invention essentiellement par le
fait quton réalise ladite atmosphére en mélangeant au
gaz porteur précité, constitué par de l'azote ou conte-
nant de l'azote ayant une teneur en 02<( 10 ppm, une

30 teneur en H20-<.10 ppm et une teneur en 002<i 10 ppm,
un hydrocarbure choisi parmi 1l'un des composés suivants :
CH4, C4H10,

carbone, la proportion d'oxyde de carbone dans le mé-

lange total étant comprise entre 0,1 et 30 % en volume

C3H8’ 02H4, C2H2’ CZHG et de l'oxyde de
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et la température de l'acier étant comprise entre 750
et 1150°C.

L'utilisation d'azote ayant une teneur en
02<C 10 ppm, une teneur en 002<< 10 ppm et une teneur
en H20-< 10 ppm (qui correspond & un point de rosée de
- 60°C environ), clest-a-dire d'azote ayant la pureté
industrielle, assure l'obtention d'une atmosphére exem-—
pte d'oxygene ; l'oxyde de carbone gue contient cette
atmosphére peut jouer pleinement son rdle, clest-i-
dire faciliter le passage dans le métal des atomes de
carbone des hydrocarbures, ce qui a pour conséquence
une cémentation, plus précisément une carburation, ho-
mogéne et sans dépdis de suies, quelle que soit la con-
figuration des pieces traitées.

La valeur du pourcentage en oxyde de carbone
du mélange total, comprise dans la gamme 0,1 & 30 %,
est choisie en fonction des caractéristiques de l'acier
de la pieéce traitée, de la température du treitement,
elle-méme fonction, en partie au moins, des caractéris-
tiques de cet acier, et de la configuration de la piéce
traitée, c'est-a-dire du rapport entre l'aire de sa
surface totale et son volume, le pourcentage de CO de-
vant &tre, pour ce dernier parametre, d'autant plus im-
portant que ledit rapport est plus élevé.

Selon une autre caractéristique de 1'invention
1'oxyde de carbone peut &tre introduit dans le mélange
précité sous forme de gaz pur ou encore sous forme d'un
mélange partiel azote-oxyde de carbone & 1l'état gazeux
ou liquide.

Selon encore une autre caractéristique de
l1'invention l'oxyde de carbone provient de la décompo-
sition & chaud du méthanol selon la réaction

CH3 OH > CO + 2 Hy, ledit méthanol étant intro-
duit dans le mélange précité.
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La décomposition du méthanol selon la réac-
tion précitée est celle gui se produit pretiguement ex-
clusivement dans la gamme des températures 700 - 1150°C
guil inclut 1'intervalle de température du traitement.

Dans le cas d'une carbonitruration, ladite
atmosphére est réalisde en mélangeant au gaz porteur,
outre 1thydrocarbure et 1l'oxyde de carbone précités,
de 1'ammoniac en proportion de 0,1 & 30 % en volume.

On obtient ainsi des pieces ayant une carbo-
nitruration homogene et sans dépdis de suies quelle
que soit la configuration des piéces traitées.

La valeur du pourcentage en NH3 est choisie
en fonction de l'acier traité et du degré de nitrura-
tion désiré.

I1 est & noter par ailleurs que le fait d'in-
troduire dans le four une atmosphére pratiquement exem-
pte d'oxygeéne, de vapeur d'eau et de gaz carbonique,
permet une réaction molécules 2 molécules entre le gaz
carbonique ou l'eau formés per la réaction de cémenta-
tion et l'hydrocarbure selon les réactions suivantes
(1 'hydrocarbure étant supposé &tre CH4) :

2 CO > C + CO ot CO, + CH4 _— - 500 + 2H,
H2 + C0O— C + H,O 4 > CO0 + 3H2

5 B0 + CH
ce qui conduit & des contrbles trés stricts en H,0,

9]
ment et trés exactement la situation de carburation in

5 et CH4 en sortie du four qui caractérisent réelle-

situ.

L'invention vise également un procédé de con-
tréle du traitement thermique décrit ci-dessus, clest-2
dire effectué dans un four en présence d'une atmosphére
en écoulement continu obtenue en mélangeant un gaz por-
teur incluant de l'azote et éventuellement de 1'hydro-
géne avec un gaz actif constitué par um hydrocarbure
auquel on additiomme du CO. '
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Ce procédé de contrdle est caractérisé par
le fait qu'on mesure la teneur résiduelle en hydrocar-
bure, en vapeur d'eau et en gaz carbonique de l'atmos-
phére sortant du four, on détermine, en utilisant des
abaques préétablis qui donnent une relation entre les
teneurs résiduelles en hydrocarbure vapeur d'eau et
gaz carbonique et les taux de carbone de l'acier, la
teneur en hydrocarbure de 1'atmosphere entrant dans le
four qui est nécessaire pour l'obtention du taux de
carbone désiré et on regle le débit d'hydrocarbure en-
trant dans le four pour obienir les teneurs précitées
a2 la sortie du four et par conséquent ledit taux de
carbone dégiré.

Un tel procédé de contrble permet donc de pi-
loter le traitement de fagon a empécher que se forment,
dans le four, du dioxyde de carbone et de la vapeur
d'eau dont la présence était soigneusement évitée dans
1'atmosphére entrant dans le four ; il permet par con-
séquent, d'obtenir un produit finsl ayant les ceracté-
ristiquecs désirées.

18
& “

L'invention vise également les aciers obtenus
par lc procédd de traitemc sus-mentionndé.

Divers esscic poriont sur différents types G
treitement (corburation, qarbonitruration, choulfege
avent trempe) ont 4té effectuds sur des zciers de com-
positions différentes, les atmosphéres entrant dans le
four étaient formées d'une fagon générale d'azote indus-
triellement pur, d'un au moins des hydrocarbures préci-
tés, éventuellement d'hydrogene, composants auxquels
était ajouté soit de 1'oxyde de carbone, soit du métha-
nol. Dans le cas d'une coroc.itrurationl'atmosplhigre
conternait er outrc do 1l'aitaonicce.

- Voo v

telent, conpriscs dons 1'intervelle 750-1150°C cus-i.on-

(RPN 4

Er cc gqui conccine les tempérotures ¢ trii-

-
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l'etmosphere entrant dens lc Tour pour llobiention de
ltactivité carburente désirée, clegt-a-dire en pilo-
tant 1l'additlon d'hydrocarbure a l'entrée du four.

Pour permetire ce contrdle, des abaaues avaient été
précédemment établis qui donnaient une relation entre
d'une part le teneur résgiduelle en hydrocarbure, la
teneur résiduelle en HZO’ la teneur résiduelle en o,

& la sortie du four et dtautre part le quantité de car-
bone introduite dens l'acier. La lecture de ces aba-
ques permet le réglage du potentiel carbone comme indi-
qué ci-dessus.

- On donners ci-aprés quelques exemples des
essais effectués dans chacun desquels seront indiqués
le traitement effectué, la matiére de ltacier traité
et la composition des atmosphéres d'entrée et de sortie
du four.

Exemple 1 ~ (carburation)
Des piéces en acier 20NCD2 (Norme AFNOR) ont

été traitées pendant 4 h 30 & 900°C dans un four fype

batch dans lequel était introduite une atmosphere
azote-hydrogéne~-méthane-oxyde de carbone. Les composi-
tions des atmosphéres & l'entrée et 4 la sortie du four
étaient les suivantes '

BAD CRIGINAL @
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Entrée Sortie

47 % N2 31 % H2

% 30 % H2 18 % CO
8 % CH4 2 % CH4
1 5 15 % CO 0,17 % HEO
0,08 % CO2

Reste N2

La dureté de la couche carburée puis trempée
a 1'huile était de 60 Rockwell dans 1l'échelle C. lLa
10 profondeur carburée atteignait 0,7 mm avec un carbone
en surface de 0,8 % sans austénite résiduelle ni car-
bures.

Exemple 2 - (cerburation)
Des pieéces en acier 16 CD4 (Norme AFNOR) ont
15 été traitées pendant 2 heures & 900°C dans un four
type batch dans lequel était introduite une atmosphére
d'azote-propane~méthanol (ce dernmier se décomposant en
oxyde de carbone et hydrogéne). La composition des at-
mosphéres d'entrée et de sortie était la suivante :

20 Entrée Sortie
55 % N, 28 % H,
1% CBHB 13,7 % CO
i 44 % CHBOH 0,8 % CH4
f%\ 0,34 % H,0
wooo® orsts 3.2
Reste N

2
Des mesures de dureté faites sur des piéces

— trempées & l'huile aprés traitement ont donné des va-
leurs de 87 Rockwell dans 1'échelle A. La profondeur
L 30 carburée atteignait 0,4 mm avec un carbone en surface
de 0,8 S%.
¥ Exemple 3 ~ (carbonitruration)
Des piéces en acier 27CD4 (Norme AFNOR) ont
été traitées pendant 4 heures a 870°C dans un four
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~patch dans lequel était introduite une atmosphére
azote~hydrogéene-méthane~-oxyde de carbone-ammoniac.

f? : Les compositions des atmosphéres d'entrée et
de gortie du four étaient les suivantes :
5 Entrée Sortie
59,3 % XN, 28 % Hy
o 22 % H, 11,6 % CO
L 7 % CH4 3,4 % CH4
11 % CO 0,34 % HZO
10 0,7 % NH3 0,2 % 002
Reste N2

Des mesures de dureté faites sur des pitces
trempées & l'huile ont donné des valeurs de 857 Vickers
en HV50g. La profondeur carbonitrurée atteignait 0,4 mm
15 & 650 HV1 kg.
Exemple 4 ~ (carbonitruration)
Des piéces en acier 38C2 (Norme AFNOR) ont
€té traitées pendant 3 heures et 15 minutes & 890°C dans

un four batch dans lequel était introduite une atmos-

20 phére azote-méthane-méthanol-ammoniac.
Les compositions des atmosphéres d'entrée et
de sortie du four étaient les suivantes :
Entrée Sortie
50 % N2 29,4 % H2
n 25 2,5 % CH4 15 % CO
47 % CH40H 1,6 % CH,
0,5 % NH 4 0,24 % H,0
— | 0,15 % CO,,
Reste N2
30 Des mesures de dureté faites sur des piéces

trempédes & 1'huile apres traitement ont donné des va-~
leurs de 62 Rockwell dans 1l'échelle C. La profondeur
cgrbonitrurée atteignait 0,48 mm a 650 IV 1 kg. Lo pro-
fondeur totzle cémentée Stzit de 0,70 nm.
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Excmple 6 - (carburction comparative)
Des essais ont été effectues d'autre part
sur des piéeces en acier 20NCD2 ; pendant 5 heures 30
minutes & 900°C avec deux atmosphéres 1'une du type dé-
crit dans l'exemple 1, c'est-a-dire contenant 15 % de
€0, l'autre identique mais sans CO. Ces piéces présen-
taient des gorges ou alésages ayant une largeur de 3 mm
environ, et une profondeur également de 3 mm environ.

Les résultats obtenus sont présentés dans le tableaun
suivant :

Profondeur . Atmosphére Atmosphere

cémentée de carburation de carburation

en mm sans CO avec CO = 15 %
Flanc de pieéce 1 mm 1,1 mm
Fond de gorge 0,6 mm 0,85 mm

[
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A La profondeur carburée & flanc de pikce esi
- : augmentée ainsi que celle & fond de gorge. De plus,
1'homogénéité de traitement est meilleure avec un écart

relatif beaucoup plus satisfaisant.
5 L'invention n'est nullement limitée aux exem-

ples décrits ci-dessus qui n'ont été donnés qu'a titre
illustratif mais non limitatif.
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REVENDICATIONS

1. - Procédé de trasitement thermique de
ltacier tel que le chauffage avant trempe, le recuit,
la cémentation, effectué, dans un four en présence
d'une atmosphéere en écoulement continu obtenue en mé-
langeant un gaz porteur incluant de 1'azote et éven-
tuellement de 1'hydrogene avec un gaz actif constitué
par un hydrocarbure avec une proporiion en volume d'hy-
drocarbure comprise entre 0,2 et 30 % dudit mélange,
caractérisé en ce qu'on réalise ladite atmosphére en
mélangeant auv gaz porteur précité, constitué par de
l'azote ou contenant de l'azote ayant une teneur en
O2< 10 ppm, une teneur en H,0 < 10 ppm et une teneur
en COE<: 10 ppm, un hydrocarbure choisi parmi 1l'un des
composés suivants : CH4, C4H10, C3H8’ C2H4, 02H2,
CZHG et de 1l'oxyde de carbone, la proportion d'oxyde
de carbone dans le mélange total étant comprise entre
0,1 et 30 % en volume et en ce qu'on porte 1l'acier &
une température comprise entre 750 et 1150°C.

2. = Procédé selon la revendication 1, carac-
térisé en ce que l'oxyde de carbone est introduit dans
le mélange précité sous forme de gaz pur.

3. = Procédé selon la revendication 1, carac-
térisé en ce que l'oxyde de carbone est introduit dans
le mélange précité sous forme d'un mélange partiel
azote-oxyde de carbone & 1l'état gazeux ou liquide.

4. = Procédé selon la revendication 1, carac-
térisé en ce que l'oxyde de carbone précité provient
de la décomposition & chaud du méthanol selon la réac-~
tion CHBOH > €0 + 2H,, ledit méthanol étent in-
troduit dans le mélange précité.

5. = Procédé selon l'une des revendications
1l & 4, caractérisé en ce que, dans le cas d'une carbo-

nitruration, ladite atmosphére est réalisée par mélange
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outre du gaz porteur, de 1l'hydrocarbure et de 1l'oxyde
de carbone précités, d'ammoniac en proportion de 0,1
a 30 % en volume.

6. - Procédé de contrdle du traitement there
migue de l'acier effectué, selon l'une des revendica-
tions 1 &8 5, dans un four en présence d'une atmosphére
en écoulement continu obtenue en mélangeant un gaz
porteur incluant de l'azote et éventuellement de 1'hy-
drogéne avec un gaz actif constitué par un hydrocarbu-
re et par de l'oxyde de carbone, caractérisé en ce qu!
on mesuyre la teneur résiduelle en hydrocarbure, en va=-
peur et eau et en gaz carbonigue de l'atmosphéere sor-
tant du four, on détermine, en utilisant des abaques
préétablis qui domnent une relation entre les teneurs
résiduelles en hydrocarbure vapeur d'eau et gaz carboe
nique et les taux de carbone de l'acier, la teneur en
hydrocarbure de 1l'atmosphére entrant dans le four qui
est nécessaire pour l'obtention du taux de carbone 4é-

siré et on regle le débit d'hydrocarbure entrant dans

le four pour obtenir les teneurs précitées & la sortie
du four et par conséquent ledit taux de carbone désiré.

7. - Acier obtenu par le procédé selon l'une
des revendications 1 & 5.

"y
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