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R6sum6 : L'objectif de ce travail est de dkterminer par diffraction des rayons X les contraintes rksiduelles dans 
les deux phases prksentes en surface des aciers ckmentks : la martensite et l'austbnite rksiduelle. Une 
caractkrisation fondke sw la diffraction des rayons X (quantification de phases, meswes de param6tres de maille, 
contraintes rksiduelles) permet d'obtenir des rksultats nkcessaires ti la comprkhension de la gen6se des 
contraintes rksiduelles de ckmentation. 

Abstract : The aim of this work is the X-ray determination of residual stresses in the two surface phases of 
carburized steels : martensite and retained austenite. A characterization, based on X-ray diffraction (retained 
austenite fraction, cell parameters measurements, residual stresses), allows the obtention of results which are 
necessary for the understanding of the residual stresses growth. 

INTRODUCTION 

Les traitements thermochimiques superficiels sont couramment utilises dans I'industrie pour des 
pihces soumises a des actions de contact et de fatigue. La cementation consiste a enrichir en 
carbone la couche superficielle et a tremper ensuite l'acier, conduisant ainsi a une durete elevke 
associee a des contraintes rksiduelles de compression. L'apparition des contraintes est relike 
aux variations de volume entre le coeur et la peau, induites par les transformations de phase 
lors de la trempe. La fraction volumique d'austenite retenue dans la couche martensitique 
conditiome alors le profil des contraintes prks de la surface. 
Au cours de ce travail, nous nous sommes essentiellement intkresses a l'etude de l'influence de 
l'austenite residuelle dans les couches cementees sur le profil des contraintes determine par 
diffraction des rayons X. Cette technique a permis une caractkrisation assez large qui va de 
l'identification de phases a la dktermination des contraintes rksiduelles en passant par l'analyse 
de la texture et la quantification des phases en presence. 
En ce qui concerne la daermination des contraintes rksiduelles dans le cas d'alliages 
polyphasks, la difiactometrie X permet d'acckder uniquement ii I'etat mkcanique de la phase 
consid6rke. L'originalite de cette etude est de determiner les contraintes a la fois dans la 
martensite et dans 11aust6nite residuelle alors que seule la martensite est generalement 
consideree. Connaissant les valeurs des contraintes dans les deux phases en presence, il est 
possible de remonter a la contrainte moyenne. 
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1. DETERMINATION DES CONTRAINTES RESIDUELLES PAR DIFFRACTION X 

Le principe de la mkthode de determination des contraintes residuelles par diffkaction des 
rayons X est d'utiliser comme jauge de deformation la distance interreticulaire dhkl d'une 
famille de plans cristallins (hkl). Les contraintes sont calculCes a partir de la mesure des 
deformations E~,,, dans une direction g y ~  par rapport 8 un rephe attache a la pikce. Dans le cas 
d'un materiau continu Clastique homogkne et isotrope, la relation deformation-contrainte 
s'ecrit en negligeant les cisaillements : 

(i s,) et 
sont les constantes dastiques radiocristallographiques dependant du 

hkl 
choix de la farnille de plans diffractants et du materiau ktudie. 
L'utilisation de la diffraction des rayons X entraine les consequences suivantes : la mkthode est 
non destructive et elle ne concerne que I'extrSme surface du materiau. 
Dans le cas des materiaux polyphas6s, la diffraction des rayons X presente I'avantage, par 
rapport aux methodes dites globales, de fournir des informations distinctes sur les diverses 
phases. Ii existe dans ce cas deux sources de contraintes residuelles : les macrocontraintes et 
les pseudo-macrocontraintes dues a la repartition inegale des deformations plastiques entre 
phases. Lorsqu'il est possible de diterminer les contraintes moyennes dans chaque phase oa et 
oP pour un materiau biphase dB, la macrocontrainte om est donnee, 8 partir des fractions 

volumiques 6 des phases en presence, par la relation [I] 

2. METHODES EXPERIMENTALES 

L'acier etudik est un acier faiblement allie de nuance 16 NiCr 6 dont la composition chimique 
est reportee dans le tableau 1. Les echantillons, sous forme de galettes >> d'epaisseur IOmm, 
ont subit une cementation a la temperature de 980°C suivie d'une trempe l'huile. Selon les 
cas Ctudies, un revenu d'une duree de 2h a 140°C a et6 effectue. Le profil de difision, 
consigne sur la figure 1 est obtenu a I'aide d'une lampe 8 dkcharge luminescente associee a un 
spectrometre UV. 

Tableau 1 : Composition chimique en Yopds 
Chemical composition in wtYo 

C I Si I M n I  P I S 1 C r l  N i l  A1 I C u  
0.15 1 0.26 1 0.61 10.01 10.02 1 1.02 1 1.27 10.02 10.11 



Figure 1 : Profil de diffusion du carbone 
Carbon wtYo profile 

2.2 Diffraction des rayons X 

Toutes les mesures par diffraction des rayons X sont obtenues a partir de donnees recueillies 
sur un difiactom6tre quatre cercles D5000 STEMENS equip6 d'un berceau d'Euler ouvert, en 
utilisant le rayonnement Ka du chrome. Cet appareillage permet a la fois l'identification de 
phases, l'analyse des textures et la determination des contraintes residuelles. Equipe d'un 
compteur a scintillations, les acquisitions sont possibles jusqu'a 170°(20). 

2.2.1 Identzjkation et quantzJica fion des phases 

Lorsqu'un acier subit une trempe a partir du domaine austenitique, le temps necessaire a la 
diffusion n'est pas sufisant. L'acier se transforme alors en martensite accompagnee, dans 
certains cas, d7aust6nite r6siduelle. Les dimensions de la maille tetragonale centree de la 

C -l+O.O45%C. martensite dependent de la teneur en carbone selon la relation : /a - 
L'austenite residuelle presente une structure cubique a faces centrees. 
Le diagramme de diffraction type obtenu sur un acier cemente est present6 sur la figure 2. 

Figure 2 : Diagramme de diffraction d'un acier ckmente 
X-ray diffraction pattern of a case carburized steel 

I1 est necessaire de quantifier la teneur en austenite residuelle car cette phase influence 
fortement les proprietes d'emploi des aciers cementes. L'analyse de la texture n'ayant pas 
revel6 de forte orientation preferentielle [2] ,  nous avons pu estimer les proportions relatives de 
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phases par diffraction des rayons X a partir des intensites integrees de deux pics pour chaque 
phase : 

- (200) et (21 1 ) pour la martensite 
- (200) et (220) pour l'austenite residuelle 

2.2.2 Ditemination des contraintes rksiduelles 

Les mesures sont effectuees en montage y~ sur la famille de plans (211) de la martensite 
diffractant a 156"(20) et sur la famille de plans (220) de I'austenite difiactant a 12S0(20), de 
maniere a obtenir le plus de resolution possible. Les constantes d'elasticite 
radiocristallographiques sont calculees en utilisant le modele de Kroner[3] : 

- S; = 11,66.10-%Pa-' pour le pic (21 1) de la martensite 

- S; = 12,24.10-~MF'a-' pour le pic (220) de 14aust6nite 
M n  de determiner le gradient de contrainte en profondeur, il est necessaire d'enlever 
successivement les couches superficielles. Un polissage Blectrolytique partiel de la surface 
permet de realiser l'enlevement de matiere sans introduire de contraintes. I1 est alors necessaire 
de corriger les valeurs des contraintes determinees experimentdement pour retrouver celles qui 
existaient avant le polissage. Le principe de calcul a kt6 defini par Moore et Evans [4], Castex 
l'a amkliore en prenant en compte I'enlevement partiel de matiere [5]. 

3. RESULTATS ET DISCUSSION 

La caracterisation la plus couramment rencontree dans le milieu industriel consiste en la 
realisation du profil de rnicroduretes Vickers Hvl en profondeur des aciers ckmentes. Ce profil 
permet, selon la norme NF A 04-202, de dkterminer la profondeur conventionnelle de 
cementation Hv550. Dans cette etude, la profondeur de cementation est de 0,96mm pour 
l'echantillon brut de trempe et de 0,87mm pour 1'6chantillon ayant subit un revenu. Outre ces 
informations, les mesures de duretes nous permettent B la fois de constater la presence 
d'austenite residuelle en surface ainsi que l'influence du revenu qui diminue la durete de la 
couche (figure 3). En effet, un revenu en dessous de 200°C a pour effet de faire diffuser le 
carbone en sursaturation dans la martensite afin de former des carbures E [6]. Cette diffision 
du carbone hors de la martensite se traduit donc par une diminution des distorsions du reseau 
et donc par une diminution de la durete. Cependant, la caracterisation unique des aciers 
ckmentes par la durete est insuffisante pour expliquer le comportement metallurgique et 
mecanique du materiau. 

300 I I , Pmfondepr (mm) 

Figure 3 : Profils de duret6 
Hardness profiles 



La caracterisation plus poussee des couches cementees passe par l'estimation des fractions de 
phases en presence. Les mesures de fraction volumique d'austenite residuelle revdent une 
evolution en profondeur qui peut &re reliee au profil de difision en carbone. Malgre la 
dispersion des mesures (figure 4), il est possible de constater une chute de la teneur en 
austenite residuelle en surface que l'on peut mettre en parallde avec la chute en carbone 
constatee sur la figure 1. En effet, une baisse de la teneur en carbone augmente la temperature 
de debut de transformation martensitique @Is) et par consequent la fraction d'austenite 
residuelle Fa diminue selon la relation de Kofstinen et Marburger [7]. Les mesures permettent 
aussi de constater qu'un revenu a 140°C ne destabilise pas l'austenite residuelle. 

I O 
0.2 0.4 0.6 0.8 

Pmfondeur (mm) I 
Figure 4 : Evolution de la fraction volumique d'austenite residuelle 

Retained austenite volume fraction versus depth 

Les rapports c/a present& sur la figure 5 sont de bons indicateurs de I'evolution de la taille de 
la maille de martensite. 11s sont obtenus par deconvolution du pic (1 10) de la martensite qui 
est en realite constitue d'un doublet 110/101 selon la relation : 

/ 0 0.2 0.6 0.8 
ondeur (mm) 1 

Figure 5 : Evolution du rapport c/a 
c/a ratio versus depth 
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L'objectif majeur de ce travail est de determiner les contraintes residuelles par diffraction des 
rayons X dans les aciers ckmentes. I1 s'agit principalement de prendre en compte l'austknite 
residuelle, communement omise dans le calcul des contraintes [8,9]. La figure 6 illustre les 
resultats obtenus dans les deux phases en presence. La description des contraintes dans la 
martensite, de la surface vers le m u r  de la piece, permet de mettre en evidence trois zones. 

Figure 6 : Distribution des contraintes dans les deux phases 
Stresses distribution in martensite and retained austenite 

Les contraintes mesurees en peau dans la phase martensitique sont en compression 
(-400MPa). L'amplitude des contraintes diminue dans le premier IIlOmm, cette 6volution peut 
Ctre correlee a la teneur en austenite rksiduelle et au rapport c/a (figures 4 et 5). Elle augmente 
ensuite pour atteindre une valeur maximale (-5OOMPa) vers 0,5mm. Dans cette plage, la 
presence d'austenite residuelle en forte proportion vient s'opposer a l'effet de dilatation de la 
maille martensitique. 
La determination des contraintes rCsiduelles dans I'austenite est effectuee jusqu'a 0,5mm de 
profondeur car au dela, la proportion d'austenite est trop faible pour obtenir des rksultats 
significatifs (figure 6).  On remarque la presence de contraintes de compression dont le 
mqimum, de -200MPa, se situe en surface et dont l'intensite diminue en profondeur. Cette 
dernikre observation est liee a la chronologie de transformation qui s'effectue du caeur vers la 
surface de la piece. La temperature de debut de transformation martensitique diminuant du 
coeur vers la surface, la limite d'klasticitk de I'austenite residuelle en debut de transformation 
augmente selon cette mdme direction. Cette description est confirnee par d'autres observations 
que nous avons effectuees et qui indiquent une plus forte plastification de l'austknite en sous- 
couche par rapport a la surface. 
Entre 0,5 et 1,5mm de profondeur, l'amplitude des contraintes diminue. Dans cette zone, il y a 
de moins en moins d'austenite residuelle et, I'effet des dilatations de la maille de martensite 
s'affaiblit en mdme temps que la teneur en carbone diminue (figures 1 et 5). 
A coeur (profondeur>l,5mm), les contraintes sont en traction et leur niveau est relativement 
faible (<100MPa). Ces contraintes permettent d'assurer I'equilibre sur toute l'epaisseur de la 
piece. 
L'application de la "loi de melange" pour le calcul de la macrocontrainte revkle que la 
dktermination des contraintes residuelles dans l'austenite affecte peu la courbe obtenue dans la 
martensite. Ce resultat est bien sQr dependant de la fraction volumique d'austenite rksiduelle. 
L'influence du revenu sur les macrocontraintes est de diminuer l'intensite des contraintes de 
compression et de repousser la contrainte maximale vers le coeur (figure 7). Ceci est dQ, d'une 
part, a l'appauvrissement en carbone de la martensite, et d'autre part, a la stabilite de l'austenite 
au cours du revenu. 



Contraintes (MPa) 
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Figure 7 : Effet du revenu sur les contraintes r6siduelles 
Effect of tempering on residual stresses 

CONCLUSION 

La caracterisation d'un acier cement6 par diffraction des rayons X a permis de relier les 
mesures effectuees au profil de diffusion en carbone. Cela conduit a une description du profil 
des contraintes en relation avec la fraction volumique d'austenite rksiduelle et le rapport cla. 
Dans un mBme objectif, l'etude a revele qu'un revenu de 2h a 140°C diminue l'intensite des 
contraintes de compression developpees lors de la cementation. 
La determination des contraintes residuelles dans l'austknite influence peu le profil determine 
dans la martensite mais pennet, en revanche, de completer les connaissances sur la genkse des 
contraintes residuelles dans les couches cernentees. 
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