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Introduction 

UŶe gƌaŶde teŶdaŶĐe de l͛iŶgĠŶieƌie de suƌfaĐe de la deƌŶiğƌe dĠĐeŶŶie est le ďio-

mimétisme : de la feuille de nénuphar à la peau de requin, en passant par les pattes des 

geckos ou les ailes de papillons, les surfaces naturelles présentent des propriétés 

optiƋues, tƌiďologiƋues, d͛adhĠƌeŶĐe ou eŶĐoƌe d͛hǇdƌophoďie ƌeŵaƌƋuaďles. GƌâĐe à des 

ŵoǇeŶs d͛oďseƌǀatioŶs et d͛aŶalǇses de plus eŶ plus peƌfeĐtioŶŶĠs, les sĐieŶtifiƋues ont 

pu relier ces propriétés aux caractéristiques physiques et chimiques des surfaces et ont 

teŶtĠ de les ƌepƌoduiƌe. L͛uŶ des ĐoŶstats de Đes Ġtudes est Ƌue la ŵodifiĐatioŶ du ƌelief 

de la surfaĐe à l͛ĠĐhelle ŵiĐƌoŵĠtƌiƋue, aussi appelée texturation ou structuration, 

permet de fonctionnaliser des surfaces de natures diverses (verre, métaux, polymères).  

Un des bénéfices potentiels de la structuration de surface est la diminution du 

fƌotteŵeŶt et de l͛usuƌe de piğĐes ŵĠĐaŶiƋues iŶdustƌielles. Dans le cadre du projet ANR 

référence 2011RMNP00801 intitulé MicroGaMe (Microtexturation de surfaces de 

GaƌŶituƌes MĠĐaŶiƋuesͿ, le laďoƌatoiƌe Ppƌiŵe de l͛UŶiǀeƌsitĠ de Poitieƌs, la soĐiĠtĠ I‘EI“, 

la soĐiĠtĠ LattǇ IŶteƌŶatioŶal et l͛IŶstitut JeaŶ Laŵouƌ de NaŶĐǇ oŶt ĐollaďoƌĠ afiŶ 

d͛aŵĠlioƌeƌ les pƌopƌiĠtĠs tƌiďologiƋues d͛uŶ dispositif d͛Ġtanchéité dynamique en acier 

inoxydable, appelé garniture mécanique (Figure 0-1), grâce à la structuration de sa 

surface. Les garnitures mécaniques sont des dispositifs d͛ĠtaŶĐhĠitĠ dǇŶaŵiƋue pƌĠseŶts 

par exemple dans les pompes (Figure 0-2Ϳ. Cette piğĐe, ĐoŶstituĠe d͛uŶe paƌtie fiǆe et 

d͛uŶe paƌtie ŵoďile, s͛oppose à la ĐoŵŵuŶiĐatioŶ eŶtƌe le fluide iŶdustƌiel sous pƌessioŶ 

et le ŵilieu aŵďiaŶt le loŶg d͛uŶ aƌďƌe touƌŶaŶt. 

 

 

Figure 0-1 : garniture mécanique en carbure de silicium et carbone 
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Figure 0-2 : sĐhĠŵa de la ŵise eŶ œuǀƌe d’uŶe gaƌŶituƌe ŵĠĐaŶiƋue daŶs uŶe poŵpe 

 

La société Latty utilise du carbure de silicium et du carbone pour la fabrication 

d͛uŶe paƌtie de sa gaŵŵe de gaƌŶituƌes ŵĠĐaŶiƋues. Le Đaƌďuƌe de siliĐiuŵ est uŶ 

matériau synthétique ayant une dureté très élevée (2500 HV) ce qui le rend difficile à 

usiner. Il pouƌƌait ġtƌe aǀaŶtageuseŵeŶt ƌeŵplaĐĠ paƌ l͛aĐieƌ iŶoǆǇdaďle, ŶoŶ seuleŵeŶt 

pour sa bonne usinabilité, mais également pour son coût et son caractère recyclable. Les 

arguments financiers et écologiques incitent également au remplacement de la partie en 

carbone. CepeŶdaŶt, l͛aĐieƌ iŶoǆǇdaďle ŶoŶ tƌaitĠ Ŷe pƌĠseŶte pas des ĐaƌaĐtĠƌistiƋues 

mécaniques suffisaŶtes pouƌ l͛appliĐatioŶ ǀisĠe. En effet, lors de la mise en route du 

système, les deux parties de la garniture mécanique sont en contact : il y a donc une phase 

de ƌodage où l͛usuƌe peut ġtƌe sĠǀğƌe si la duƌetĠ du ŵatĠƌiau est iŶsuffisaŶte. EŶ 

foŶĐtioŶŶeŵeŶt, uŶ filŵ fluide d͛eŶǀiƌoŶ ϭ µŵ d͛Ġpaisseuƌ sĠpaƌe les deuǆ suƌfaĐes : Đ͛est 

Đe Ƌu͛oŶ appelle le ƌĠgiŵe hǇdƌodǇŶaŵiƋue. Pouƌ pouǀoiƌ Ġtaďliƌ Đe ƌĠgiŵe de 

luďƌifiĐatioŶ, il faut gĠŶĠƌeƌ de la poƌtaŶĐe, Đ͛est-à-diƌe uŶe foƌĐe s͛opposaŶt à la foƌĐe de 

fermeture appliquée au système ; ceci peut être obtenu à l͛aide d͛uŶe stƌuĐtuƌatioŶ 

adéquate de la surface de l͛uŶe des faĐes fƌottaŶtes. 

Ainsi l͛oďjeĐtif du projet MicroGaMe est de peƌŵettƌe l͛utilisatioŶ de l͛aĐieƌ pouƌ la 

fabrication de garnitures mécaniques grâce à une structuration de surface optimisée par 

modélisation et un traitement thermochimique. Dans cette perspective, le laboratoire 

Ppƌiŵe de l͛UŶiversité de Poitiers a pour tâche de modéliser le contact lubrifié et de 

déterminer les caractéristiques de la structuration. Il dispose d͛un banc de test 

tribologique dédié pour valider les modèles par des mesures de coefficient de frottement 

sur les garnitures. La société IREIS réalise des tests de tenue en corrosion ainsi que des 

tests d͛usuƌe suƌ les suƌfaĐes stƌuĐtuƌĠes et seƌa éventuellement en charge de 

l͛iŶdustƌialisatioŶ du pƌoĐĠdĠ. La société LATTY International fournit la matière première 
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et réalise des tests en conditions réelles sur les pièces traitées. EŶfiŶ, l͛ĠƋuipe ϮϬϭ de 

l͛IŶstitut JeaŶ Laŵouƌ a pouƌ tâĐhe pƌiŶĐipale de dĠǀeloppeƌ le pƌoĐĠdĠ de stƌuĐtuƌatioŶ 

de suƌfaĐe de l͛aĐieƌ ϯϭϲL et de dĠteƌŵiŶeƌ les paƌaŵğtƌes de tƌaiteŵeŶt peƌŵettant 

d͛obtenir une dureté suffisante tout en conservant les propriétés de résistance à la 

corrosion de cet alliage. L͛oƌgaŶigƌaŵŵe du pƌojet est pƌĠseŶtĠ suƌ la Figure 0-3. L͛ĠƋuipe 

ϮϬϭ, spĠĐialisĠe daŶs l͛utilisatioŶ de plasŵas pouƌ le tƌaiteŵeŶt de suƌfaĐe a ŵoŶtƌĠ loƌs 

de pƌĠĐĠdeŶts tƌaǀauǆ la faisaďilitĠ de la stƌuĐtuƌatioŶ de suƌfaĐe à l͛aide de tƌaiteŵeŶts 

theƌŵoĐhiŵiƋues. Ces tƌaiteŵeŶts, ďasĠs suƌ l͛iŶtƌoduĐtioŶ d͛atoŵes d͛azote ou de 

carbone dans le matériau, soŶt ĐouƌaŵŵeŶt utilisĠs daŶs l͛iŶdustƌie afiŶ de ƌeŶfoƌĐeƌ les 

pƌopƌiĠtĠs de duƌetĠ et de ƌĠsistaŶĐe à la ĐoƌƌosioŶ des aĐieƌs. L͛uŶe des ĐoŶsĠƋueŶĐes du 

traitement est un phénomène de gonflement de la surface, qui peut être utilisé de façon 

originale comme moteur de la modification du relief. 

 

Figure 0-3 : organigramme du projet ANR MicroGaMe, rôles et interactions des partenaires 

L͛oďjeĐtif de Đe tƌaǀail de thğse est donc le dĠǀeloppeŵeŶt d͛uŶ ŵoǇeŶ de 

stƌuĐtuƌatioŶ à l͛ĠĐhelle ŵiĐƌoŵĠtƌiƋue de la suƌfaĐe de piğĐes iŶdustƌielles eŶ aĐieƌ 

inoxydable austénitique, basé sur les traitements thermochimiques assistés par plasma 

froid. 

Ce manuscrit est divisé en 5 chapitres. Le premier chapitre décrit le contexte dans 

leƋuel s͛iŶsĐƌit Đette Ġtude, eŶ précisant la problématique et les moyens ŵis eŶ œuǀƌe 

pour la résoudre. Nous faisons dans un premier temps un bref rappel sur les propriétés de 

suƌfaĐe ĐoŶfĠƌĠes à l͛aĐieƌ paƌ les tƌaiteŵeŶts theƌŵoĐhiŵiƋues à ďasse teŵpĠƌatuƌe. 

Puis, après une brève définition de la structuration, nous exposons les conséquences et les 
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mécanismes probables de l͛aŵĠlioƌatioŶ des propriétés tribologiques par la structuration 

de surface. Dans une dernière partie, nous décrivons et comparons les techniques 

aĐtuelleŵeŶt ŵises eŶ œuǀƌe pouƌ la stƌuĐtuƌatioŶ de l͛aĐieƌ et des ĐĠƌaŵiƋues eŶ ǀue de 

leur utilisation pour des applications en frottement lubrifié. 

Le second chapitre est consacré à la description des méthodes expérimentales et 

des techniques de caractérisation : nous présentons dans une première partie les 

ŵatĠƌiauǆ utilisĠs pouƌ l͛Ġtude aiŶsi Ƌue le ƌĠaĐteur de traitement. Nous détaillons 

également la procédure classique de traitement. Les techniques de caractérisation font 

l͛oďjet de la seconde partie de ce chapitre. 

Le troisième chapitre concerne les résultats obtenus lors de la caractérisation 

physico-chimiques des couches nitrurées et carburées. Nous nous penchons notamment 

suƌ la ĐiŶĠtiƋue d͛ĠǀolutioŶ du paƌaŵğtƌe de ŵaille, de la ĐoŶĐeŶtƌatioŶ de suƌfaĐe et de 

l͛Ġpaisseuƌ de la ĐouĐhe. L͛Ġtude atteŶtiǀe des aŶalǇses de “pectroscopie à Décharge 

Luminescente couplée à des résultats de Microscopie Electronique à Transmission, nous 

permettra de discuter de la Ŷatuƌe et des ŵĠĐaŶisŵes de foƌŵatioŶ de l͛austĠŶite 

expansée. 

Dans le quatrième chapitre, nous nous intéresserons au phénomène de 

gonflement, ĐoŶsĠƋueŶĐe des ĐoŶtƌaiŶtes eŶgeŶdƌĠes paƌ l͛eǆpaŶsioŶ de la maille 

austénitique, grâce à des études cinétiques en nitruration et en carburation ainsi que par 

des tests de stƌuĐtuƌatioŶ à l͛aide de masques. Un modèle mécanique élastique du 

gonflement est proposé dans ce chapitre. 

Le cinquième chapitre traite du développement du procédé basé sur le 

phénomène de gonflement étudié dans le chapitre précédent et des adaptations 

ŶĠĐessaiƌes à l͛appliĐatioŶ à des pièces en frottement. 

Nous terminerons ce manuscrit paƌ uŶe ĐoŶĐlusioŶ sous la foƌŵe d͛uŶ ƌĠsuŵĠ des 

principaux résultats de cette étude. Nous donnerons également des perspectives sur la 

gĠŶĠƌalisatioŶ du pƌoĐĠdĠ dĠǀeloppĠ à d͛autƌes doŵaiŶes d͛appliĐatioŶs. 
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Chapitre I  : Bibliographie 

I.1 Introduction 

En ingénierie des matériaux, les termes « texturation » et « structuration » de 

surface désignent la ĐƌĠatioŶ d͛uŶ ƌelief suƌ uŶe suƌfaĐe. DaŶs Đe ŵaŶusĐƌit, Ŷous 

privilégierons le terme « structuration » pour éviter la confusion avec la texturation 

ĐƌistallogƌaphiƋue Ƌui dĠsigŶe, eŶ sĐieŶĐe des ŵatĠƌiauǆ, l͛oƌieŶtatioŶ préférentielle des 

cristallites dans les matériaux polycristallins. On dira que la structuration est déterministe 

si le ƌelief ĐƌĠĠ est ĐoŶstituĠ d͛uŶ ŵotif périodique et, à l͛iŶǀeƌse, oŶ diƌa Ƌu͛elle est ŶoŶ 

déterministe si le relief créé est aléatoire. A l͛ĠĐhelle ŵiĐƌoŵĠtƌiƋue, la stƌuĐtuƌatioŶ 

permet de fonctionnaliser la surface, Đ͛est-à-dire de lui conférer des propriétés optiques, 

tƌiďologiƋue, d͛adhĠƌeŶĐe ou de ŵouillaďilitĠ Ŷouǀelles ou aŵĠlioƌĠes. Les ĐheƌĐheuƌs se 

sont inspirés des surfaces naturelles afin de recréer l͛effet lotus (hydrophobie), l͛effet 

gecko (adhérence) ou encore la réduction de trainée de la peau de requin [1]. La 

structuration sert également à la fabrication de microsystèmes électromécaniques 

(MEMS) : dans ce contexte on parle de « micromachining » [2]. Dans le domaine du 

frottement, autrement appelé tribologie, Etsion et al. ont obtenu une forte diminution de 

la consommation de carburant grâce à la structuration par laser des chemises de piston 

grâce à la diminution du frottement entre les surfaces [3].  

Dans ce premier chapitre, nous présentons les aǀaŶtages de la ŵise eŶ œuǀƌe de 

traitements thermochimiques à basse température sur les aciers inoxydables ainsi que les 

arguments en faveur de la structuration des surfaces pour des applications en frottement. 

Nous présenterons en particulier quelques résultats bibliographiques sur la tenue à la 

corrosion des couches nitrurées et carburées. Puis, après avoir exposé quelques éléments 

généraux de tribologie utiles pour la compréhension des résultats de la littérature, nous 

présenterons les conséquences de la structuration de surface sur les grandeurs 

mesurables lors des tests de frottement. Nous évoquerons les mécanismes probables à 

l͛oƌigiŶe de Đes oďseƌǀatioŶs. Nous exposerons ensuite les résultats obtenus dans la 

littĠƌatuƌe eŶ ǀue de l͛optiŵisatioŶ de la structuration via le choix des dimensions, le taux 

de couverture, la géométrie et l͛oƌieŶtatioŶ des motifs. Enfin, nous présenterons les 

techniques de structuration les plus communes mises en œuǀƌe. L͛aŶalǇse ĐƌitiƋue des 

avantages et inconvénients de ces techniques permettra de mettre en lumière dans la 



8 
 

conclusion l͛oƌigiŶalitĠ et le gaiŶ de l͛utilisatioŶ des tƌaiteŵeŶts theƌŵoĐhiŵiƋues assistĠs 

par plasma pour la structuration des aciers. 
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I.2 Les traitements thermochimiques pour les applications en frottement 

Une des principales motivations de la ŵise eŶ œuǀƌe des traitements 

theƌŵoĐhiŵiƋues suƌ l͛aĐieƌ est l͛aŵĠlioƌatioŶ de la ƌĠsistaŶĐe à l͛usuƌe gƌâĐe, eŶtƌe autƌe, 

à l͛augŵentation de la dureté superficielle. Celle-Đi s͛opğƌe gƌâĐe à la ŵise eŶ solutioŶ 

solide des éléments carbone ou azote. Les atomes de soluté constituent des obstacles aux 

mouvements des dislocations qui sont les défauts linéaires de la structure des cristaux 

propageant la déformation plastique. De façon logique, la dureté augmente avec la 

concentration en atomes en solution solide [4]. Le modèle de Labusch [5] prédit une 

évolution linéaire de la dureté en fonction de la concentration en atomes de soluté à la 

puissance 2/3 : dans le cas des carburations, Heuer et al. constatent une déviation de la 

courbe par rapport à cette évolution à partir de 9 %at. de carbone et proposent que ce 

soŶt les dĠfauts du ƌĠseau eŶgeŶdƌĠs paƌ l͛eǆpaŶsioŶ Ƌui iŶteƌagisseŶt aǀeĐ les 

dislocations [6].  

L͛aǀaŶtage d͛effeĐtueƌ ces traitements à basse température est la conservation du 

caractère inoxydable du matériau. Plusieurs auteurs ont noté une amélioration de la 

ƌĠsistaŶĐe à la ĐoƌƌosioŶ paƌ piƋûƌe paƌ ƌappoƌt à l͛aĐieƌ ŶoŶ tƌaitĠ des ĠĐhaŶtilloŶs 

nitrurés [7]–[9] et carburés [10]. Concernant la résistance à la corrosion généralisée, Singh 

et al. ƌappoƌteŶt uŶe diŵiŶutioŶ d͛uŶ faĐteuƌ Ϯ de la deŶsitĠ de ĐouƌaŶt de passiǀatioŶ des 

échantillons nitrurés [9]. Lei et al. ont observé des courbes potentiodynamiques similaires 

entre les échantillons non traités et nitrurés : il y a donc conservation des propriétés de 

ƌĠsistaŶĐe à la ĐoƌƌosioŶ gĠŶĠƌalisĠe ŵais pas d͛amélioration notable [7]. Li et Bell  

rappelleŶt les hǇpothğses eǆistaŶtes ĐoŶĐeƌŶaŶt le ƌôle de l͛azote daŶs l͛aŵĠlioƌatioŶ des 

propriétés de résistance à la corrosion [11] : la ŶeutƌalisatioŶ de l͛aĐiditĠ de la solutioŶ par 

dissolutioŶ de l͛azote, la staďilisatioŶ du filŵ passif paƌ pƌĠǀeŶtioŶ de l͛attaƋue des aŶioŶs 

Cl- , la pƌoduĐtioŶ d͛ioŶs Ŷitƌate ou encore la staďilisatioŶ de l͛austĠŶite. Ces modèles 

Ŷ͛appoƌteŶt ĐepeŶdaŶt pas d͛eǆpliĐatioŶs ƋuaŶt à l͛aŵĠlioƌatioŶ oďseƌǀĠe suƌ les 

échantillons carburés. Comme le souligne Buhagiar et al., il existe des modèles applicables 

à la fois au ĐaƌďoŶe et à l͛azote comme le ralentissement de la formation des piqûres par 

diminution de la ƌĠsistiǀitĠ du filŵ gƌâĐe à la ŵoďilitĠ des atoŵes ;d͛azote ou de ĐaƌďoŶeͿ 

dans les lacunes de l͛oǆǇgğŶe du filŵ [10]. Heuer et al. proposent un modèle original où la 

ƌuptuƌe du filŵ passif est dû à uŶ aŵiŶĐisseŵeŶt du filŵ paƌ la ĐƌĠatioŶ d͛oŶdulation pour 

réduire les tensions [6]. Le film passif étant plus mince dans le cas des échantillons 
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ĐaƌďuƌĠs Ƌue le ŶoŶ tƌaitĠ, oŶ a uŶ dĠlai aǀaŶt le phĠŶoŵğŶe d͛oŶdulatioŶ et doŶĐ daŶs 

l͛aŵiŶĐisseŵeŶt. Deuǆ Ġtudes foŶt ŶĠaŶŵoiŶs ŵeŶtioŶ d͛uŶe lĠgğƌe dĠgƌadation de la 

résistance à la corrosion par piqûre sur des échantillons nitrurés [12] et carburés [13] 

pendant 30 minutes. Les tests réalisés dans ces deux études consistent en une immersion 

de ϲϬ jouƌs daŶs uŶe solutioŶ ĐoŶteŶaŶt NaCl suiǀie d͛uŶe oďseƌǀatioŶ au ŵiĐƌoscope 

électronique à balayage. Molleja et al. observent des pics de corrosion de 5 µm de 

diamètre rassemblés en zone de 80 µm et sur le reste de la surface des pics très petits et 

concentrés sur les joints de grains et les bandes de glissement [13]. Les coupes transverses 

de ces échantillons révèlent cependant que cette corrosion est superficielle puisƋu͛il Ŷ͛Ǉ a 

pas de canaux visibles traversant la couche carburée. Nosei et al. proposent que la 

rugosité de surface (bandes de glissement) fournit des sites appropriés pour le 

dĠǀeloppeŵeŶt d͛uŶ mécanisme de corrosion par aération différentielle1 [12]. Molleja et 

al. oďseƌǀeŶt uŶe ĐoƌƌosioŶ gĠŶĠƌalisĠe suƌ uŶ ĠĐhaŶtilloŶ ĐaƌďuƌĠ daŶs d͛autƌes 

conditions : ils attribuent cette corrosion à la présence de carbures [13]. De même, Nosei 

et al. observent une corrosion généralisée sur un échantillon nitruré pendant 6 h. [12] ; 

nous proposons que cette corrosion soit due à la croissance et la coalescence des piqûres. 

Pour des teŵpĠƌatuƌes de ŶitƌuƌatioŶ de ϱϬϬ°C, les tests d͛iŵŵeƌsioŶ et les Đouƌďes 

potentiodynamiques de Li et Bell montrent une mauǀaise ƌĠsistaŶĐe de l͛ĠĐhaŶtilloŶ à 

cause de la présence de nitrures [11]. Quelques travaux poƌteŶt suƌ l͛Ġtude siŵultaŶĠe de 

l͛usuƌe et de la ĐoƌƌosioŶ des surface nitrurées et carburées [14], [15]. Cette approche 

appelée tribocorrosion est intéressante car elle préfigure mieux des propriétés de la 

surface dans les situations réelles de fonctionnement où les deux phénomènes peuvent 

iŶteƌǀeŶiƌ. Il eǆiste uŶe sǇŶeƌgie eŶtƌe les deuǆ phĠŶoŵğŶes Ƌui fait Ƌue l͛usuƌe et la 

corrosion constatées soŶt iŶdiǀiduelleŵeŶt plus iŵpoƌtaŶtes Ƌue loƌsƋu͛elles sont testées 

séparément. En effet, si le film passif est usé, la corrosion par piqûre sera plus probable, et 

inversement la corrosion peut eŶtƌaîŶeƌ la ĐƌĠatioŶ d͛uŶ filŵ d͛oǆǇde doŶt les pƌopƌiĠtĠs 

en frottement seront médiocres d͛où uŶe usuƌe plus iŵpoƌtaŶte. Sun et al. ont montré 

que, grâce à une bonne résistance de la couche carburée à la corrosion par piqûre, le film 

d͛oǆǇde de Đhƌoŵe ďieŶ Ƌu͛aďîŵĠ à ĐhaƋue passage du testeuƌ se ƌĠgĠŶğƌe assez 

ƌapideŵeŶt pouƌ Ƌue la ĐoƌƌosioŶ soit liŵitĠe et aiŶsi l͛usuƌe iŶduite par la corrosion est 

suppƌiŵĠe eŶ ĐoŵpaƌaisoŶ d͛uŶ ĠĐhaŶtilloŶ ŶoŶ tƌaitĠ [15]. Dong et al. concluent à une 

                                                      
1 Loƌs d͛uŶ pƌoĐessus de ĐoƌƌosioŶ paƌ aĠƌatioŶ diffĠƌeŶtielle, uŶe pile se ĐƌĠe eŶtƌe deuǆ paƌties d͛uŶ 

matériau exposée à un milieu dont la concentration en O2 est différente. 
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amélioƌatioŶ de la ƌĠsistaŶĐe à l͛ « érosion-corrosion » de 50 à 70% pour des échantillons 

carburés et nitrurés respectivement [14]. Les mécanismes impliqués sont différents selon 

la nature de la surface : la perte de masse des échantillons carburés est principalement 

due à uŶe ĐoƌƌosioŶ aĐĐĠlĠƌĠe paƌ l͛usuƌe et Đelle de l͛ĠĐhaŶtilloŶ ŶitƌuƌĠ est due à l͛usuƌe 

accélérée par la corrosion qui reste néanmoins moindre que celle de l͛ĠĐhaŶtilloŶ ŶoŶ 

traité. 

Bien que les traitements assistés par plasma à basse température permettent 

thĠoƌiƋueŵeŶt de s͛assuƌeƌ de Ŷe pas ĐƌĠeƌ de pƌĠĐipitĠs, la ŵoďilitĠ des atomes et 

notamment du chrome étant faible à 400°C, la pƌĠseŶĐe d͛uŶe iŵpoƌtaŶte ƋuaŶtitĠ 

d͛azote ou de ĐaƌďoŶe sous-teŶd la possiďilitĠ d͛uŶe pƌĠĐipitatioŶ de Ŷitƌuƌe ou de 

carbure. La précipitation participerait favorablement au durcissement du matériau par la 

ĐƌĠatioŶ d͛oďstaĐles supplĠŵeŶtaiƌes : cependant au-delà d͛uŶe ĐeƌtaiŶe taille de 

pƌĠĐipitĠ, la disloĐatioŶ ǀa ĐoŶtouƌŶeƌ l͛oďstaĐle paƌ le ŵĠĐaŶisŵe dit d͛OƌoǁaŶ, 

entraînant la multiplication des dislocations et donc une diminution de la dureté [16]. Par 

contre, la présence de précipités est néfaste pour la tenue à la corrosion. Le principal 

mécanisme responsable de la corrosion par piqûre est la rupture locale du film passif : les 

précipités mobilisent des atomes de chrome qui ne sont alors plus disponibles pour établir 

un film passif continu. Une quantité de précipités importante entraînerait une corrosion 

généralisée. Buhagiar et al. retirent par polissage les premiers cinq micromètres, 

contenant des carbures sur leurs échantillons carburés, eŶ ĐoŶtƌôlaŶt l͛affiŶeŵeŶt et la 

disparition de la traîne des pics sur les diffractogrammes RX (voir Chapitre III) afin de 

s͛assuƌeƌ de l͛aďseŶĐe de pƌĠĐipitĠs loƌs de leurs tests de corrosion [10]. Dans les cas où la 

ŶuaŶĐe d͛aĐieƌ peut ġtƌe ĐhaŶgĠe, il faut Đhoisiƌ uŶe ĐoŵpositioŶ aǀeĐ uŶe ƋuaŶtitĠ de 

nickel importante car cet élément joue le rôle de retardateur lors de la précipitation des 

carbures. 

En résumé, eŶ l͛aďseŶĐe de pƌĠĐipitĠs, les traitements de nitruration et carburation 

conservent, voire améliorent, la tenue en corrosion grâce à des mécanismes encore 

méconnus et augmentent la dureté superficielle du matériau par la mise en solution des 

éléments azote ou carbone. 
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I.3 La structuration dans les applications en frottement 

Paƌŵi les puďliĐatioŶs tƌaitaŶt de l͛aŵĠlioƌatioŶ des pƌopƌiĠtĠs tƌiďologiƋues paƌ 

structuration de surface, on trouve une grande variété de matériaux étudiés 

(principalement métaux et céramiques) et de conditions de tests tribologiques. La 

gĠoŵĠtƌie du ĐoŶtaĐt, les ŵatĠƌiauǆ de l͛iŶteƌfaĐe et les ĐoŶditioŶs de foŶĐtioŶŶeŵeŶt 

modifient les performances de la surface. Nous nous intéressons dans ce manuscrit au 

fƌotteŵeŶt luďƌifiĠ, Đ͛est-à-diƌe l͛iŶteƌaĐtioŶ sous uŶe Đhaƌge doŶŶĠe de deuǆ suƌfaĐes eŶ 

ŵouǀeŵeŶt ƌelatif eŶ pƌĠseŶĐe d͛uŶ liƋuide.  

I.3.1 Éléments de tribologie 

La courbe dite de Stribeck, présentée sur la Figure I-1, représente le coefficient de 

fƌotteŵeŶt eŶ foŶĐtioŶ d͛uŶ paƌaŵğtƌe pƌeŶaŶt eŶ Đoŵpte la ǀitesse ƌelatiǀe des suƌfaĐes 

du contact, la charge appliquée au contact et la viscosité du lubrifiant. Cette courbe a 

toujours la même allure quel que soit le type de contact lubrifié et illustƌe l͛eǆisteŶĐe de 

trois régimes de lubrification. Pour une faible vitesse et/ou une grande charge appliquée 

(zone rouge sur la figure), on se trouve dans le régime dit « limite » : les surfaces sont en 

contact et le coefficient de frottement est élevé. A l͛opposĠ, si la ǀitesse est iŵpoƌtaŶte 

et/ou la charge appliquée est faible (zone verte sur la figure), on est dans le régime dit 

« fluide » ou « hydrodynamique » Đ͛est-à-dire que les surfaces sont séparées par un film 

de lubrifiant et ne sont jamais en contact. Le frottement provient dans ce régime du 

cisaillement dans le film fluide. Ce régime est celui de fonctionnement idéal pour un 

système avec un contact lubrifié : on parle par extension de « système hydrodynamique ». 

Entre les deux régimes sus-cités se trouve une zone de régime dit « mixte » où les surfaces 

sont en contact intermittent (zone orange sur la figure). On considère que les surfaces ne 

soŶt pas eŶ ĐoŶtaĐt loƌsƋue l͛Ġpaisseuƌ du filŵ est de tƌois fois la ƌugositĠ des suƌfaĐes. 

L͛oďjeĐtif de la stƌuĐtuƌatioŶ de suƌfaĐe est d͛ĠteŶdƌe le doŵaiŶe de ƌĠgiŵe 

hydrodynamique à des charges plus éleǀĠes et/ou des ǀitesses ŵoiŶs ĠleǀĠes, Đ͛est-à-dire 

de diminuer la valeur du coefficient de frottement dans les plages de valeurs de vitesse et 

de Đhaƌge ĐoƌƌespoŶdaŶt auǆ doŵaiŶes d͛appliĐatioŶ ;oďjeĐtif sǇŵďolisĠ paƌ la flğĐhe suƌ 

la figure). La compréhension des phénomènes intervenant dans les systèmes 

hǇdƌodǇŶaŵiƋues passe paƌ la ƌĠsolutioŶ de l͛ĠƋuatioŶ de ‘eǇŶolds. La résolution de cette 

équation permet de connaître la distribution de pression dans le film de lubrifiant. Au 
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cours du 20ème siècle, de nombreux auteurs ont proposé des solutions à cette équation 

pouƌ diffĠƌeŶts tǇpes de ĐoŶtaĐt et Đe soŶt suƌ Đes solutioŶs Ƌue s͛appuieŶt les ŵodğles de 

base des simulations numériques. 

 

Figure I-1 : Eǆeŵple de Đouƌďe de StƌiďeĐk, sĐhĠŵa ŵodifiĠ d’apƌğs l’oƌigiŶal de DŵitƌǇ 
Isakov (domaine public) 

Le bénéfice de la structuration sur les propriétés des systèmes frottants peut être 

observé expérimentalement. Les grandeurs mesurées lors des tests sont les suivantes :  

- L͛Ġpaisseuƌ du filŵ de luďƌifiaŶt est uŶ paƌaŵğtƌe ĐƌuĐial : si il est inférieur à trois 

fois la valeur de la rugosité des deux surfaces, les aspérités de la surface peuvent 

eŶtƌeƌ eŶ ĐoŶtaĐt ;ƌĠgiŵe ŵiǆteͿ. CepeŶdaŶt l͛Ġpaisseuƌ du filŵ lubrifiant est une 

grandeur difficile à mesurer. Costa et al. estiment l͛Ġpaisseuƌ du filŵ paƌ ŵesuƌe 

de capacitance à l͛aide d͛une formule prenant en compte le taux de couverture du 

motif ; l͛augŵeŶtatioŶ apparente de l͛Ġpaisseuƌ du filŵ pouǀaŶt être partiellement 

due à la ĐoƌƌeĐtioŶ iŶtƌoduite daŶs l͛ĠƋuatioŶ [17]. CepeŶdaŶt l͛eǆisteŶĐe d͛un 

maximum prouve que la structuration a uŶ effet ƌĠel suƌ l͛Ġpaisseuƌ du filŵ.  

- le tauǆ d͛usuƌe peut ġtƌe ŵesuƌĠ à l͛aide de Đapteuƌs de distaŶĐe ou de ďalaŶĐes 

(méthode par perte de masse) par exemple. Dans la plupart des études, seules des 

observations et des analyses des surfaces après tests sont réalisées [18]–[22]. Sur 

le corpus étudié, nous Ŷ͛aǀoŶs ƌeleǀĠ Ƌu͛uŶe seule Ġtude où l͛usuƌe est ŵesuƌĠe 

de façon quantitative [23]. 

- Le coefficient de frottement, appelé aussi coefficient de friction, est déduit par 

calcul du couple de frottement généralement mesuré par un capteur 

piézoélectrique. Le lecteur pourra se reporter au dossier « Tribomètres et essais 
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tribologiques » pour plus de renseignements sur le fonctionnement des 

tribomètres2. Ce Ŷ͛est pas la ǀaleuƌ du ĐoeffiĐieŶt de fƌotteŵent qui est 

iŶtĠƌessaŶte daŶs l͛aďsolu ŵais soŶ ĠǀolutioŶ ;diŵiŶutioŶ/augŵeŶtatioŶͿ seloŶ les 

paramètres du test et de la structuration étudiée. Certains auteurs définissent une 

grandeur dérivée du coefficient de frottement et utilisent cette grandeur pour 

comparer les surfaces testées entre elles. Ainsi, AŶdeƌssoŶ et al. s͛iŶtĠƌesseŶt au 

nombre de cycles après lequel le coefficient de frottement dépasse une certaine 

valeur [18] tandis que Wang et al. définissent la charge critique comme la charge 

appliquée au contact pour laquelle le coefficient de frottement commence à 

augŵeŶteƌ, Đ͛est-à-dire pour laquelle la transition du régime hydrodynamique vers 

le ƌĠgiŵe ŵiǆte s͛opğƌe [24], [25]. D͛apƌğs la Đouƌďe de “tƌiďeĐk, il eǆiste uŶe 

valeur de coefficient de frottement minimale pour des conditions de pression et de 

ǀitesse doŶŶĠes ;poiŶt d͛iŶfleǆioŶ de la ĐouƌďeͿ.  

I.3.2 Bénéfices de la structuration 

Plusieurs influences de la structuration sur les grandeurs citées précédemment 

sont communément observés : 

- L͛augŵeŶtatioŶ de l͛Ġpaisseuƌ du filŵ luďƌifiant [17], [26], [27] 

- La diŵiŶutioŶ de l͛usuƌe [18], [19], [23] 

- La stabilisation du coefficient de frottement [22], [27], [28]. Celle-ci s͛eŶteŶd eŶ 

fonction de la vitesse de glissement. Les fluctuations du coefficient de friction 

sont moindres comparativement à la surface non texturée [28], même si la 

valeur du coefficient de frottement augmente car un contact solide partiel 

existe tout le temps. Petterson et al. observent moins de fluctuations grâce à la 

structuration ŵais la ǀaleuƌ du ĐoeffiĐieŶt est ideŶtiƋue à Đelle d͛uŶe suƌfaĐe 

lisse [22]. 

- La diminution du coefficient de frottement [3], [18]–[25], [27]–[37]. Elle est 

plus ou ŵoiŶs ǀisiďle seloŶ les ĐoŶditioŶs de tests, Đ͛est-à-dire suivant le 

domaine de lubrification. Ainsi, Zum Gahr et al. soulignent que la diminution du 

frottement est particulièrement efficace dans la période de rodage (régime 

liŵiteͿ daŶs le Đas d͛uŶe suƌfaĐe de )ƌO2 stƌuĐtuƌĠe fƌottaŶt ĐoŶtƌe de l͛aĐieƌ 

                                                      
2
 «Tribomètres et essais tribologiques » par Yan-Ming Chen et Caroline Richard, Techniques de 

l’IŶgĠŶieuƌ 
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[23]. Cette période de rodage peut même être évitée dans le cas de céramiques 

ZTA (Al2O3-ZrO2Ϳ stƌuĐtuƌĠes fƌottaŶt ĐoŶtƌe de l͛aĐieƌ. DaŶs la Figure I-2, issue 

des travaux de Zum Gahr et al, on observe un pic dans la valeur du coefficient 

de frottement lors de premiers 100 mètres du mouvement de glissement. Ce 

piĐ Ŷ͛est pas oďseƌǀĠ loƌsƋue la suƌfaĐe stƌuĐtuƌĠe est testĠe daŶs les ŵġŵes 

conditions : le coefficient de frottement reste quasiment constant au cours du 

test. La période dite de « rodage », qui est un frottement en régime limite 

iŶteƌǀeŶaŶt au dĠŵaƌƌage d͛uŶ sǇstğŵe fƌottaŶt, est aiŶsi ĠǀitĠe. 

 

Figure I-2 : Coefficient de frottement de pellets en acier frottant contre un plan en céramique 

ZTA polie ou texturée sous une charge normale de 200 N en fonction de la distance de glissement 

daŶs l’eau [23] 

Boƌghi et al. ĐoŶstateŶt l͛aďseŶĐe de tƌaŶsitioŶ ǀeƌs les ƌĠgiŵes ŵiǆte et liŵite gƌâĐe à 

la stƌuĐtuƌatioŶ d͛aĐieƌ ϯϬNiCƌMoϭϮ [19] : le coefficient de friction reste bas et constant 

dans les conditions testées. Andersson et al. regardent le nombre de cycles avant 

l͛augŵeŶtatioŶ du ĐoeffiĐieŶt de fƌiĐtioŶ ;le ĐoŶtaĐt ĠtaŶt luďƌifiĠ uŶiƋueŵeŶt au dĠpaƌtͿ 

[18]. Les structurations ĠtudiĠes peƌŵetteŶt de ƌaleŶtiƌ la ĐiŶĠtiƋue, Đ͛est-à-dire de 

retarder le moment où le coefficient dépasse la valeur seuil de 0,2. Il y a donc également 

une extension du domaine de lubrification hydrodynamique grâce à la structuration de 

surface.  

Comme le montre la courbe de Stribeck, la vitesse relative des surfaces, la charge 

appliquée au contact ainsi que les propriétés du lubrifiant influencent fortement la valeur 
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du ĐoeffiĐieŶt de fƌotteŵeŶt. AiŶsi, l͛iŵpoƌtaŶĐe des ďĠŶĠfiĐes oďseƌǀĠs ǀaƌieŶt d͛uŶe 

Ġtude à l͛autƌe, à Đause des différences de conditions de test : 

- Selon Nakano et al., la dépendance du coefficient de friction à la vitesse de 

glissement est plus visible pour les surfaces structurées [28]. Dans tous les cas 

étudiés par Wakuda et al., le coefficient de frottement est plus élevé à faible 

vitesse, même pour les surfaces structurées [33]. Wang et al. relèvent que la 

charge critique est plus élevée pour une vitesse de rotation plus élevée, ce qui 

est ĐohĠƌeŶt aǀeĐ l͛oďseƌǀatioŶ de Wakuda et al. [38]. 

- LoƌsƋu͛oŶ ŵodifie la ǀaleuƌ de la charge appliquée, on ŵodifie l͛aiƌe du 

contact : ainsi l͛augŵeŶtatioŶ de la peƌfoƌŵaŶĐe gƌâĐe à la structuration est 

moiŶs pƌoŶoŶĐĠe à faiďle Đhaƌge Đaƌ l͛aiƌe de contact est petite et peu de 

motifs sont présents dans le contact et ceĐi est d͛autaŶt plus pƌoŶoŶĐĠ Ƌue les 

motifs sont grands [17]. Dans les travaux de Zum Gahr et al., la surface 

stƌuĐtuƌĠe aǀeĐ uŶ ŵaillage peƌd de soŶ effiĐaĐitĠ eŶ passaŶt d͛uŶe Đhaƌge de 

100 N à une charge de 200 N ; l͛eǆpliĐatioŶ proposée est une surcharge de la 

zone de portance qui représente seulement 25% de la surface totale [23]. 

- Les surfaces testées ont une aire totale de quelques centimètres carrés et les 

volumes de lubrifiant utilisés sont petits, entre 1 et 50 µL. Wang et al. 

oďseƌǀeŶt Ƌu͛eŶ augŵeŶtaŶt le ǀoluŵe de luďƌifiaŶt de ϱ à ϯϬ µL, le ĐoeffiĐieŶt 

de frottement diminue pour tous les échantillons, ce qui montre que la 

lubrification fluide est bénéfique. Mais au-delà de 20 µL, cette tendance se 

stabilise car le surplus de lubrifiant est éliminé après le démarrage [39]. 

Andersson et al. testent trois huiles différentes : les meilleurs résultats sont 

obtenus avec une huile de haute densité combinée à une faible densité de 

trous ayant uŶ foƌt faĐteuƌ d͛aspeĐt3. L͛huile basse viscosité a permis au 

contraire une bonne lubrification des surfaces avec une forte densité de trous 

avec un faible rapport d͛aspeĐt mais uniquement aux basses vitesses [18].  

L͛iŶflueŶĐe de la ƋuaŶtitĠ d͛huile Ŷ͛est pas ĐoŵŵeŶtĠe mais le meilleur résultat 

en termes de nombre de cycles pour tous les types de surface est obtenu pour 

un volume de 20 µL qui est la plus grande des quantités testées. 

                                                      
3 Rapport de longueur profondeur sur diamètre du motif. 
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I.3.3 Mécanismes 

HistoƌiƋueŵeŶt, la pƌĠpaƌatioŶ de suƌfaĐe a ĠtĠ uŶ pƌeŵieƌ ŵoǇeŶ d͛aŵĠlioƌeƌ les 

propriétés tribologiques ; en diminuant la rugosité de la surface, on diminue la probabilité 

de contact entre les aspérités de la surface et donc on diminue la valeur du coefficient de 

frottement. La rugosité de surface est une forme de structuration non déterministe de la 

surface. Hamilton et al. sont cités par Costa [17], Etsion [29] et Yu [36] comme les 

pƌeŵieƌs à aǀoiƌ ĠtudiĠ l͛iŶflueŶĐe des aspĠƌitĠs de la suƌfaĐe suƌ les pƌopƌiĠtĠs 

tribologiques du contact4. De nombreux travaux ont ensuite prolongé cette investigation 

pour divers matériaux et conditions de frottement. Dans des travaux récents, cette 

constatation revient également : 

- Petterson et al. obtiennent une diminution du coefficient de frottement par 

polissage jusƋu͛à ‘a = 0,02 µm des deux surfaces en contact  [22]. 

- Nakano et al. observent une diminution et une stabilisation du coefficient de 

frottement pour une surface avec une rugosité de Ra=0.04 µm comparativement à 

une surface avec un Ra = 0,31 µm [28]. 

Plusieuƌs eǆpliĐatioŶs soŶt pƌoposĠes ƋuaŶt à l͛oƌigiŶe des améliorations 

observées. La structuration déterministe permettrait : 

- la génération de pression hydrodynamique par cavitation. D͛apƌğs Wang et al., 

si des bulles stables peuvent exister dans le lubrifiant, la différence de pression 

peut être produite par la tension de surface des bulles entre le lubrifiant et le 

gaz contenu dans les bulles [39]. La génération de pression peƌŵet l͛eǆisteŶĐe 

du film de lubrifiant : celui-ci peut exister même à une vitesse relative des 

surfaces nulle grâce à la distribution initiale de gaz entre les surfaces (Figure 

I-3). Plus les cavités de la structure soŶt pƌofoŶdes et ŵoiŶs l͛appoƌt de 

lubrifiant est grand (en volume), plus grande est la pƌoďaďilitĠ d͛eǆisteŶĐe de 

gaz. 

- le piégeage de débris. La présence de débris dans les cavités après les tests de 

friction est ĐoŶstatĠe gƌâĐe à de l͛iŵageƌie en microscopie électronique à 

                                                      
4
 D.B. Hamilton,J.A. WalowitandC.M. Allen,A Theory of Lubrication by Micro-irregularities,ASME Journal of 

Basic Engineering,88,177-185, 1966 
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balayage (Figure I-4) dans deux études : suƌ l͛aĐieƌ ϯϬNiCƌMoϭϮ ŶitƌuƌĠ frottant 

ĐoŶtƌe de l͛aĐieƌ ϭϬϬCƌϲ [19] et sur des céramiques frottant les unes contre les 

autres [23]. Ces observations suggèrent que, les particules étant piégées dans 

les cavités, elles ne sont pas dans la zone de contact pendant le test. Le 

coefficient de friction ainsi Ƌue l͛usuƌe soŶt doŶĐ diŵiŶuĠs. Les débris seraient 

à l͛oƌigiŶe de hausses teŵpoƌaiƌes du ĐoeffiĐieŶt de fƌiĐtioŶ ou « pics» observés 

par Zum Gahr et al. (Figure I-5) lors du test avec deux céramiques en glissement 

alteƌŶatif daŶs l͛eau [23]. La stƌuĐtuƌatioŶ ƌetaƌde l͛appaƌitioŶ de Đes piĐs, paƌ 

le piégeage dans les cavités. Les débris piégés peuvent, après une distance de 

glissement prolongée, sortir de la cavité et causer des pics de friction (courbe 

grise). On peut remarquer que le coefficient de friction de la surface structurée 

est plus bas que celui de la surface lisse dans les 400 premiers mètres du test. 

Ensuite il y a une diminution importante du coefficient de frottement de la 

surface lisse, peut-être due au rodage des surfaces pendant les 400 mètres 

apƌğs le dĠŵaƌƌage. AuĐuŶe eǆpliĐatioŶ Ŷ͛est pƌoposĠe ĐoŶĐeƌŶaŶt le 

coefficient de frottement de la surface texturée supérieur à celui de la surface 

lisse après 400 mètres de test. La conclusion de cette étude est que la 

structuration permet de diminuer le coefficient de frottement plus 

particulièrement pendant la période de rodage. 

- la fourniture de lubrifiant. Il Ŷ͛Ǉ a pas de pƌeuǀes autƌes Ƌue les oďseƌǀatioŶs 

eǆpĠƌiŵeŶtales suƌ le ĐoeffiĐieŶt de fƌotteŵeŶt et l͛usuƌe ĐoŶfiƌŵaŶt le ƌôle de 

réservoir de lubrifiant de la structuration. Ce rôle de réservoir est critique pour 

le ƌĠgiŵe liŵite Đ͛est-à-diƌe au dĠŵaƌƌage du sǇstğŵe fƌottaŶt puisƋu͛eŶ 

l͛aďseŶĐe de luďƌifiant dans le contact, le coefficient de frottement est élevé et 

l͛usuƌe sĠǀğƌe. 

 

Figure I-3 : gaz à l’iŶteƌfaĐe eŶtƌe la suƌfaĐe et le ǀeƌƌe aǀaŶt et apƌğs ƌodage : a) distribution 

initiale de gaz avant rodage (b) gaz stable dans une cavité après rodage (c) pas de gaz après 

rodage [39] 
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Figure I-4 : ;à gauĐheͿ iŵage MEB d’uŶe suƌfaĐe teǆtuƌĠe d’aĐieƌ ϯϬNiCƌMoϭϮ ŶitƌuƌĠ apƌğs 
un test pion-disque dans la configuration « contact sec » (Borghi et al., 2008) 

;à dƌoiteͿ iŵage MEB d’uŶe suƌfaĐe ĐĠƌaŵiƋue SNϴϬ)YS teǆtuƌĠe apƌğs fƌotteŵeŶt ĐoŶtƌe 
une céramiƋue )TA suƌ uŶe distaŶĐe de ϰϬϬϬ ŵ daŶs l’eau distillĠe sous uŶe Đhaƌge Ŷoƌŵale de 

200 N [23] 

 

Figure I-5 : CoeffiĐieŶt de fƌotteŵeŶt de deuǆ ĐĠƌaŵiƋues fƌottaŶt l’uŶe ĐoŶtƌe l’autƌe ;)TA 
sur SN80ZYS polie ou texturée) en fonction de la distance de glissement [23] 

 

I.3.4 Optimisation de la structuration 

La structuration de surface Ŷ͛iŵpliƋue pas sǇstĠŵatiƋueŵeŶt uŶe aŵĠlioƌatioŶ des 

propriétés tribologiques. Selon la géométrie, les dimensions et la disposition du motif, les 

effets peuvent être positifs ou nuls, voire négatifs. Dans la suite, nous listons les 

paramètres du motif peƌŵettaŶt d͛optiŵiseƌ les propriétés tribologiques. Les motifs sont 

presque systématiquement sous forme de cavités : on parle de structuration en 

« négatif ». 

a) Dimensions du motif et facteur d’aspect 

La profondeur du motif est notée h et la largeur du motif est notée w. Le 

paƌaŵğtƌe adiŵeŶsioŶŶel h/ǁ est appelĠ faĐteuƌ d͛aspeĐt. Nous reportons dans le 
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Tableau 1 les dimensions et le rapport h/w optimaux trouvés dans les différentes 

puďliĐatioŶs Ƌui peƌŵetteŶt d͛oďteŶiƌ les aŵĠlioƌatioŶs de peƌfoƌŵaŶĐes tƌiďologiques les 

plus importantes.  

CoŶĐeƌŶaŶt l͛oƌdƌe de gƌaŶdeuƌ de la taille des ŵotifs, on remarque que les 

largeurs testées dans la littérature sont comprises entre 20 et 350 µm. Nakano et al. ont 

testé deux motifs de 500 µm et 60 µm de largeur sur une surface de fonte frottant contre 

du bronze phosphoreux dans une configuration plan sur plan en mouvement linéaire. Les 

autres paramètres étaient égaux, notamment le rapport h/w (égal à 0,1) et le taux de 

Đouǀeƌtuƌe ;Ϭ,ϰ pouƌ l͛uŶ Ϭ,ϯϯ pouƌ l͛autƌeͿ ; la valeur du coefficient de frottement était 

d͛eŶǀiƌoŶ Ϭ,ϭϱ daŶs les deuǆ Đas doŶĐ l͛oƌdƌe de gƌaŶdeuƌ de la laƌgeuƌ du ŵotif Ŷ͛a pas 

d͛iŶflueŶĐe daŶs les ĐoŶditioŶs de fƌotteŵeŶt testĠes [28]. Dans les travaux de Wakuda et 

al., les plus petites tailles testĠes Ŷ͛oŶt pas d͛effet sur les propriétés en frottement pour 

une certaine charge appliquée [33]. L͛eǆpliĐatioŶ pƌoposĠe est Ƌu͛elles soŶt tƌop petites 

pouƌ joueƌ le ƌôle de ƌĠseƌǀoiƌ de fluide et Ŷe peƌŵetteŶt pas d͛aŵĠlioƌeƌ la ĐapaĐitĠ de 

charge ou de faire de la rétention de film. Il ne semble donc pas pertinent de considérer 

Đes diŵeŶsioŶs de ŵaŶiğƌe aďsolue, Đ͛est-à-dire indépendamment des paramètres du test 

appliƋuĠ. Les ƌĠsultats de l͛étude de Wakuda et al. montrent que le coefficient de friction 

diŵiŶue aǀeĐ la diŵiŶutioŶ de la Đhaƌge Đe Ƌui est tǇpiƋue d͛uŶe tƌaŶsitioŶ d͛uŶ ƌĠgiŵe 

liŵite à uŶ ƌĠgiŵe ŵiǆte. Oƌ, loƌsƋu͛oŶ diŵiŶue la Đhaƌge, oŶ diŵiŶue la suƌfaĐe de 

contact. Expérimentalement, pour des motifs de 40 µm de large, la diminution du 

coefficient de frottement (par rapport à la surface lisse) intervient uniquement pour des 

Đhaƌges iŶfĠƌieuƌes à ϯϬϬ N. DaŶs le Đas d͛uŶ test pioŶ-disƋue et d͛apƌğs la thĠoƌie de 

Hertz, le calcul indique que la surface de contact est de 40 µm pour une charge de 270 N, 

ce qui est cohérent. La conclusion est que seuls des trous avec un diamètre plus large que 

la largeur de contact peuvent réduire le coefficient de friction, pour un contact linéaire de 

glissement. De manière analogue, Costa et al. ĐoŶstateŶt uŶe diŵiŶutioŶ de l͛Ġpaisseuƌ du 

film lubrifiant plus importante pour les motifs testés les plus larges, et proposent comme 

explication que la création de cavités ƌĠduit l͛aiƌe de la suƌfaĐe de ĐoŶtaĐt [17]. De plus, les 

contraintes sont concentrées sur le bord des cavités. Ces deux phénomènes diminuent les 

capacités de portance du contact. Cette diminution ne peut pas être compensée par une 

éventuelle augmentation de la pression hydrodynamique si les motifs sont plus larges que 

la largeur de contact. Cette Ġtude suggğƌe doŶĐ Ƌu͛il faut uŶ diaŵğtƌe ĠƋuiǀaleŶt ou 

inférieur à la largeur de contact pour diminuer le coefficient de friction ; les motifs, alors 
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ĐoŵplğteŵeŶt ĐoŶteŶus daŶs la suƌfaĐe de ĐoŶtaĐt, peƌŵettƌoŶt d͛aŵéliorer les effets 

hydrodynamiques. Dans le cas de garniture mécanique, la question de la taille relative des 

motifs par rapport à la largeur de la surface ne se pose pas puisque Ƌu͛il Ŷe s͛agit pas d͛uŶ 

contact localisé : la largeur de contact sera plus grande que la largeur des motifs dans tous 

les cas. 

Tableau 1 : Valeuƌs de pƌofoŶdeuƌ h et de laƌgeuƌ ǁ optiŵales pouƌ l’aŵĠlioƌatioŶ de la 
performance tribologique  

Référence h (µm) w (µm) h/w Constatations 

[17] 2,8 42 0,07 AugŵeŶtatioŶ de l͛Ġpaisseuƌ de filŵ luďƌifiaŶt de ϭϰ à ϭϲ µŵ 

[19] 50 100 0,5 Diminution du coefficient de frottement de 0.7 à 0.18 soit 74% 

[34] 0,6 20 0,03 Diminution du coefficient de friction de 0.12 à 0.11 soit 8% 

[28] 6 60 0,1 Diminution du coefficient de friction de 0.11 à 0.01 soit 91% 

[33] 5 100 0,05 Diminution du coefficient de friction de 0.11 à 0.1 soit 9% 

[30] 50 100 0,5 Diminution du coefficient de friction de 0.14 à 0.09 soit 36% 

[35] 10 150 0,07 Augmentation de la charge critique de 20% 

[40] 3,2 350 0,009 Augmentation de la charge critique fois 2.5 

[38] 13,3 150 0,09 Augmentation de la charge critique fois 3 

[37] 7 100 0,07 Diminution du coefficient de friction de 0.042 à 0.027 soit 36% 

[18] 25 35 0,7 Maintien pendant 1000 cycles de glissement contre 10  

[31] 5,5 78 0,07 Diminution du coefficient de frottement de 0.1 à 0.01 soit 90% 

[26] 3 50 0,060 AugŵeŶtatioŶ de l͛Ġpaisseuƌ de filŵ luďƌifiaŶt ŵoǇeŶŶée par 
2/3 du rayon hertzien (de 0.001 à près de 0.0014) 

 

L͛Ġtude de ŵodĠlisatioŶ de ‘eŶ et al., iŶdiƋue Ƌue le faĐteuƌ d͛aspeĐt 

laƌgeuƌ/loŶgueuƌ est iŶǀeƌseŵeŶt pƌopoƌtioŶŶel à l͛Ġpaisseuƌ du filŵ [26] : une longueur 

très supérieure à la largeur serait donc préférable pour obtenir une épaisseur de film 

maximale. 

La valeur optimale du rapport h/w varie beaucoup selon les études, de 0,009 à 0,1. 

Nous supposons que cet optimum est très dépendant des conditions du test tribologique 

(quantité de lubrifiant, charge appliquée, mouvement réciproque) et nous ne pouvons 

doŶĐ pas tiƌeƌ de ĐoŶĐlusioŶ gĠŶĠƌale de l͛Ġtude de la littĠƌatuƌe pouƌ Đe paƌaŵğtƌe. 
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b) Taux de couverture 

Le taux de couverture f est la fƌaĐtioŶ d͛aiƌe de la suƌfaĐe ĐoƌƌespoŶdaŶt à des 

zones structurĠes, Đ͛est-à-dire en « dépression » le plus souvent. Nous reportons dans le  

Tableau 2 la valeur optimale de f tƌouǀĠe pouƌ l͛aŵĠlioƌatioŶ des performances 

tribologiques dans plusieurs travaux expérimentaux.  

D͛apƌès deux auteurs, il existe une valeur de f au-delà de laquelle les propriétés de 

la surface structurée sont inférieures à celle de la surface lisse : cette valeur est de 10% 

pour Wang et al. [35] et de 30% pour Wakuda et al. [33]. Aucun des taux de couverture 

testés par Costa et al. ne donne une épaisseur de film plus faible que la surface non 

texturée, mais uŶe augŵeŶtatioŶ de f pƌoǀoƋue uŶe augŵeŶtatioŶ de l͛Ġpaisseuƌ du filŵ 

lubrifiant et un maximum est obtenu pour f = 11% pour des trous circulaires [17]. Ces trois 

auteurs suggğƌeŶt Ƌu͛au-delà de la ǀaleuƌ optiŵale, l͛effet ďĠŶĠfiƋue de la structuration 

est ĐoŶtƌeďalaŶĐĠ paƌ la ƌĠduĐtioŶ de l͛aiƌe de ĐoŶtaĐt assuƌaŶt la poƌtaŶĐe. EŶ effet, uŶe 

augmentation de f signifie une augmentation de la surface occupée par les motifs (en 

dépression) et donc une diminution de la surface de contact. Pour une même charge 

appliquée, la surface supportant la charge étant plus faible, on a une augmentation de la 

pƌessioŶ de ĐoŶtaĐt d͛où un effet négatif sur les performances tribologiques. 

c) Forme géométrique 

‘elatiǀeŵeŶt peu d͛Ġtudes s͛iŶtĠƌesseŶt à l͛iŶflueŶĐe de la foƌŵe des ŵotifs suƌ les 

propriétés en frottement. Ceci est certainement dû aux limitations intrinsèques des 

techniques utilisées pour la structuration. Le tableau 3 rassemble les formes ayant permis 

la plus grande amélioration de la grandeur mesurée (précisée dans la deuxième colonne). 

Wakuda et al. ont étudié l͛iŶflueŶĐe de la forme des bords de la cavité sur les propriétés 

tribologiques [33]. Comme on peut le voir sur la Figure I-6, le profil du fond des cavités est 

en effet différent selon la technique utilisée (grenaillage ou ablation laser) : le fond des 

cavités circulaires de 40 µm de diamètre et de 5 µm de profondeur est selon leurs propres 

termes « sphérique » dans le cas du grenaillage et plutôt « anguleux » dans le cas de 

l͛aďlatioŶ laseƌ. Ils Ŷ͛oŶt pas ĐoŶstatĠ de diffĠƌeŶĐe ŵajeuƌe entre les deux surfaces. 
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Tableau 2 : Valeur du taux de Đouǀeƌtuƌe optiŵale ƌeleǀĠe pouƌ l’aŵĠlioƌatioŶ des pƌopƌiĠtĠs 
tribologiques 

Référence f (%) Constatations 

[18] 8 ‘etaƌdeŵeŶt de l͛augŵeŶtatioŶ du ĐoeffiĐieŶt de fƌiĐtioŶ sous 
pénurie de lubrifiant 

[19] 40 Valeur unique, déterminée dans une autre étude 

[33] 5-20 Diminution du coefficient de frottement 

[35] 2.8 Augmentation de la charge critique 

[17] 6 ou 11 
Selon la forme 

AugŵeŶtatioŶ de l͛Ġpaisseuƌ du filŵ 

Tableau 3 : ReleǀĠ des foƌŵes des ŵotifs et de l’aŵĠlioƌatioŶ tribologique engendrée.  

(Les ƌĠfĠƌeŶĐes ŵaƌƋuĠes d’uŶ astérisque sont des travaux de simulation) 

Référence Forme Amélioration 

[17] chevrons Epaisseur de film lubrifiant 

[28] ronds Coefficient de friction 

[23] maillage et rainures non continues Coefficient de friction 

[36]* ellipses et triangles Capacité de charge 

[26]* rainures Epaisseur de film lubrifiant 

 

 

Figure I-6 : apparence et profil de deux cavités obtenues respectivement par grenaillage (à 

gauche) et par ablation laser (à droite) [33] 

d) Orientation 5 

Nakano et al. ont observé que des rainures parallèles à la direction de glissement 

et un maillage induisent un coefficient de friction plus élevé que pour une surface lisse 

[28]. Ils expliquent que ces deux motifs sont en « dépression continue » Đ͛est-à-dire que le 

luďƌifiaŶt peut s͛ĠĐouleƌ duƌaŶt le test, Đe Ƌui doŶŶe uŶ filŵ ŵoiŶs Ġpais. Ainsi, pour les 

                                                      
5 L’oƌieŶtatioŶ s’eŶteŶd par rapport à la direction de glissement du système tribologique, uniquement 

pouƌ des ŵotifs asǇŵĠtƌiƋues. OŶ Ŷe s’iŶtĠƌesse doŶĐ pas auǆ ŵotifs ĐiƌĐulaiƌes. 
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mêmes conditions de tests, on se trouve dans le régime limite avec les surfaces 

stƌuĐtuƌĠes taŶdis Ƌu͛oŶ se situe dans le régime hydrodynamique pour une surface lisse. 

Par contre, pour des rainures orientées perpendiculairement à la direction de glissement, 

le film est plus épais que pour des rainures parallèles ou orientées à 45°. La même 

explication est proposée par Costa et al. [17]: les rainures évacuent le lubrifiant hors du 

contact. Dans le cas des chevrons, quelle que soit leur orientation, ce serait la restriction 

latérale qui dirigerait le flux de lubrifiant vers les zones de fortes pressions 

hǇdƌodǇŶaŵiƋues et l͛augŵeŶteƌait, Đoŵŵe si les ĐaǀitĠs agissaieŶt Đoŵŵe des ŵiĐƌo-

paliers. Ils souligŶeŶt Ƌu͛il Ŷ͛Ǉ a pas d͛asǇŵĠtƌie selon le sens de glissement car le taux de 

couverture est tel que les chevrons sont assez proches. Le flux « voit » aussi un chevron 

daŶs l͛autƌe seŶs, Đoŵŵe illustré sur la Figure I-7.  

 

Figure I-7 : sĐhĠŵa illustƌaŶt l’effet de ƌestƌiĐtioŶ latĠƌale du fluǆ paƌ les ĐheǀƌoŶs [17] 

Kawasegi et al. ont mené une étude un peu particulière en mesurant la force de 

Đoupe d͛outils dont la surface était structurée, ce qui rend les comparaisons difficiles avec 

les autres études [21]. Cependant, une de leurs conclusions est que des rainures  

perpendiculaires au sens de coupe diminuent la force de coupe. Dans le cas de rainures 

parallèles, la force de coupe est égale voire plus élevée que pour une surface lisse. Ces 

conclusions sont cohérentes avec celles de Nakano et Costa.  

Yu et al. ont mené une étude théorique, ce qui permet une plus grande liberté 

dans le choix des formes et des orientations [36]. Des ellipses orientées parallèlement à la 

direction de glissement et des motifs en forme de triangles pointant dans la direction de 

glissement  ;Δ↑Ϳ aŵğŶeŶt uŶe ĐapaĐitĠ de Đhaƌge ŵoiŶs iŵpoƌtaŶte taŶdis Ƌue des 

ellipses peƌpeŶdiĐulaiƌes et des tƌiaŶgles poiŶtaŶt à l͛opposĠ de la diƌeĐtioŶ de glisseŵeŶt 

;Δ↓Ϳ aŵğŶeŶt uŶe ĐapaĐitĠ de charge plus gƌaŶde Ƌu͛uŶe suƌfaĐe lisse. Il faut noter que 

Đette ŵodĠlisatioŶ s͛appuie suƌ l͛Ġtude d͛uŶe seule ĐaǀitĠ. Une autre modélisation 

réalisée par Ren et al. montrent Ƌue l͛aŶgle d͛oƌieŶtatioŶ du ŵotif affeĐte foƌteŵeŶt 

l͛Ġpaisseuƌ du filŵ : des petits angles sont préférables pour un film plus épais [26]. 
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I.3.5  Conclusion partielle 

Nous recherchons, dans le cadre de ce projet, l͛optiŵisatioŶ d͛uŶ sǇstğŵe fƌottaŶt 

particulier, avec des matériaux et un lubrifiant définis, opérant dans des conditions 

données de vitesse et de charge. Seules les études concernant des systèmes opérant dans 

des conditions similaires peuvent nous renseigner sur les dimensions et la géométrie du 

motif optimales pour la garniture. 

Le gƌoupe de WaŶg et al. a tƌaǀaillĠ suƌ l͛optimisation de la structuration de surface de 

paliers de butée et de garnitures mécaniques en carbure de silicium fonctionnant dans 

l͛eau. EŶ ĠtudiaŶt l͛effet de la pƌofoŶdeuƌ h et du diamètre des motifs d ainsi que du taux 

de couverture r sur la charge critique notée WC/WC0, ils ont établi une « carte de capacité 

de charge » (Figure I-8). Cette carte ƌĠsuŵe l͛eŶseŵďle des ƌĠsultats Ƌu͛ils oŶt oďteŶus et 

fait clairement apparaître un optimum pour un taux de couverture f = 5% et un facteur 

d͛aspeĐt h/d = 0,15. Dans ces conditions, la charge critique est au moins deux fois plus 

grande que pour une surface non structurée. Une analyse théorique simple en deux 

dimensions montre des tendances similaires aux résultats expérimentaux : elle indique 

Ƌue, daŶs les ĐoŶditioŶs Đhoisies, l͛effet hydrodynamique joue le plus grand rôle dans 

l͛aŵĠlioƌatioŶ de la luďƌifiĐatioŶ paƌ stƌuĐtuƌatioŶ et Ƌue l͛eǆisteŶĐe d͛uŶe gĠoŵĠtƌie et 

d͛uŶe distƌibution optimales est possible. 

 

Figure I-8 : Cartographie de la capacité de charge WC/WC0 de paliers de butée en SiC dans 

l’eau [38] 

Dans une étude de 2006, ce même groupe a testé une combinaison de deux motifs, 

toujouƌs eŶ ǀue de l͛optiŵisatioŶ d͛uŶ sǇstğŵe eŶ “iC fƌottaŶt daŶs l͛eau [24]. Comme on 

peut le voir sur la Figure I-9, le motif 1 présente des trous circulaires de 350 µm de côté et 

le motif 2 des trous carrés de 40 µm de côté. Les taux de couverture sont respectivement 
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de 0,049 et de 0,04 et la profondeur des motifs est comprise entre 3 et 8 µm. Le motif 3 

est une combinaison des motifs 1 et 2. Le taux de couverture de la structure est alors de 

Ϭ,Ϭϴϱ. L͛oďjeĐtif Ġtait de ďĠŶĠfiĐieƌ de l͛appoƌt de ĐhaƋue ŵotif, à saǀoiƌ la gĠŶĠƌatioŶ de 

pression hydrodynamique grâce au motif 1 et un bon approvisionnement en eau pour la 

réaction tribo-chimique lors du rodage grâce au motif 2. Il est effectivement observé une 

diminution du coefficient de frottement et une augmentation de la charge critique pour le 

motif 3 ; cette augmentation est plus importante que pour les motifs 1 et 2 et trois fois 

plus grande que pour la surface non texturée. La ĐoŶĐlusioŶ de Đette puďliĐatioŶ est Ƌu͛il 

existe un foƌt poteŶtiel de la stƌuĐtuƌatioŶ de suƌfaĐe pouƌ l͛aŵĠlioƌatioŶ de la ĐapaĐitĠ de 

Đhaƌge loƌsƋue ses paƌaŵğtƌes soŶt Đhoisis d͛apƌğs la compréhension des mécanismes. 

 

Figure I-9 : illustration des 3 motifs de texturation de surface testés (à gauche) trous 

circulaires de 350 µm de diamètre (au milieu) trous circulaires de 40 µm de diamètre (à droite) 

combinaison des deux motifs [24] 

Une étude expérimentale complète de notre système se révèlerait longue et coûteuse, 

d͛où l͛iŵpoƌtaŶĐe des travaux de simulation réalisés paƌ Ŷos paƌteŶaiƌes de l͛UŶiǀeƌsitĠ de 

Poitiers. L͛oƌgaŶigƌaŵŵe et les principaux résultats de modélisation sont exposés dans le 

paragraphe V.5.1 de ce manuscrit. Cette reǀue Ŷous a ĐepeŶdaŶt peƌŵis d͛aǀoiƌ un point 

de départ pour le travail expérimental. On note que, pour des raisons pratiques, les motifs 

testés sont presque systématiquement sous forme de cavités (structuration en « négatif ») 

afin de ne pas évacuer le lubrifiant hors du contact et également avoir une aire de surface 

en contact plus importante. Les motifs ont des diŵeŶsioŶs de l͛oƌdƌe de plusieuƌs dizaiŶes 

de micromètres et uŶ ƌatio h/ǁ allaŶt jusƋu͛à Ϭ,ϭ soit une profondeur de l͛oƌdƌe de 

quelques micromètres. Le taux de couverture des motifs est compris entre 3 à 40% ce qui 

sigŶifie la pƌĠseŶĐe d͛un grand nombre de motifs sur une surface de quelques cm2. Les 

géométries sont variées mais quelques études semblent indiquer que des motifs 

asymétriques et anguleux joueront un rôle favorable grâce au guidage du flux de 

lubrifiant.  
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I.4 Les techniques de structuration de surface des aciers et céramiques 

Nous présentons dans ce paragraphe des techniques utilisées sur des aciers et 

céramiques dans le cadre d͛applications tribologiques uniquement, afin de limiter le 

Ŷoŵďƌe de puďliĐatioŶs du Đoƌpus ĠtudiĠ. Ce Đhoiǆ stƌatĠgiƋue Ŷ͛est pas dĠŶuĠ d͛iŶtĠƌġt 

scientifique puisque la technique de structuration choisie dépend de la nature de la 

surface à structurer (polymère, métal ou céramique) et des caractéristiques du relief 

souhaité. 

I.4.1 Classification des techniques de structuration 

Il existe un grand nombre de publications sur la structuration de surface et il est 

doŶĐ judiĐieuǆ d͛Ġtaďliƌ uŶe ĐlassifiĐatioŶ. Pouƌ Đela, il faut Đhoisiƌ uŶ Đƌitğƌe disĐƌiŵinant. 

La classification des techniques proposée par Bruzzone dans sa revue [41] se base sur 

l͛oƌigiŶe phǇsiƋue de la ĐƌĠatioŶ du ŵotif : ajout et ƌetƌait de ŵatiğƌe, ŵouǀeŵeŶt de 

matière et auto-assemblage. Un grand nombre de techniques sont citées en exemple dans 

la publication originale, seules quelques-unes sont reportées pour illustration dans le 

Tableau 4. Dans une autre revue bibliographique [42], la liste des techniques de 

structuration est séparée en deux parties suivant une distinction intéressante : la 

génération du motif et sa réplication (Tableau 5Ϳ. Cette ĐlassifiĐatioŶ peƌŵet d͛ideŶtifieƌ 

rapidement les inconvénients possibles des différentes techniques. En effet, les auteurs 

soulignent que la génération de motif fait appel à des techniques relativement lentes, ce 

Ƌui Ŷe peƌŵet pas d͛eŶǀisageƌ la pƌoduĐtioŶ de piğĐes stƌuĐtuƌĠes eŶ gƌaŶd Ŷoŵďƌe. 

Cependant, ces techniques peuvent être utilisées pour générer des masques ou des 

moules avec le motif désiré. Ces masques seront associés à des techniques rapides de 

réplication pour le transfert du motif sur la surface à structurer. Nous avons choisi comme 

critère la réalisation des motifs en série ou en parallèle ( 

Tableau 6). On parle de réalisation en série lorsque les motifs sont créés un à un 

dans le matériau, et a contrario de réalisation en parallèle lorsque plusieurs motifs sont 

créés simultanément. Pour la catégorie « parallèle », on distingue deux cas : l͛utilisatioŶ 

ou ŶoŶ d͛uŶ ŵasƋue, Đ͛est-à-diƌe d͛uŶ ŵatĠƌiau tieƌs assuƌaŶt la protection locale de la 

surface. La suite de cette partie, où nous exposons des techniques communes de 

structuration des aciers et céramiques, est organisée en paragraphes correspondant aux 

catégories choisies pour la classification du  
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Tableau 6. 

Tableau 4 : Classification de techniques de structuration [41] 

Ajout de matière 

 

PƌoĐĠdĠs ĐhiŵiƋues ;CVD, ƌeǀġteŵeŶts ĠleĐtƌolǇtiƋues…Ϳ 

Dépôt physique ;iŵpƌessioŶ, FIB, PVD, dĠpôt de paƌtiĐules…Ϳ 

Retrait de matière 

 

 

Haute teŵpĠƌatuƌe ;laseƌ, faisĐeau d͛ioŶs/ĠleĐtƌoŶs…Ϳ 

Gravure chimique (avec ou sans masque) 

MĠĐaŶiƋue ;ƌodage, ĠƌosioŶ, ďƌoǇage, ŵiĐƌodĠĐoupe…Ϳ 

Mouvement de matière 

 

Mécanique ;eŵďoutissage, gƌeŶaillage…Ϳ 

Chimique (migration moléculaire, contraction UV) 

Auto-formation 

 

DiffusioŶ loĐale ;iŵpƌessioŶ+Đhauffage…Ϳ 

CoŵďiŶaisoŶ de phases duƌes et teŶdƌes ;iŵplaŶtatioŶ theƌŵiƋue…Ϳ 

Tableau 5 : Classification de techniques de structuration [42] 

 

Tableau 6 : Classification de techniques de structuration du manuscrit 

Série 
Texturation par faisceau laser (LST) 

Mécanique : Fraisage, Indentation 

Parallèle 

Sans masque 
Laser interférentiel 

Emboutissage 

Avec un masque 
Grenaillage 

Gravures 

Génération du 

motif 

 

Ecriture 

 

Avec un stylet rigide 

AǀeĐ uŶ faisĐeau de photoŶs ou d͛autƌes paƌtiĐules ĠŶeƌgĠtiƋues 

Avec un champ électrique 

Avec un champ magnétique 

Avec un procédé d͛ajout de ŵatiğƌe 

Auto-assemblage 

 

Copolymères séquencés à phases séparées 

Lithographie nano-sphère 

Réplication du 

motif 

 

Avec un masque 

 

Exposition à des photons 

Gravure ou déposition 

Avec un moule 

 

Emboutissage avec un moule rigide 

Moulage avec un moule élastomère 

Impression avec un tampon élastomère 

Structuration micro-fluidique 

Lithographie par effet de bord 
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I.4.2 Techniques en série 

a) Laser 

La texturation de surface par laser, abrégée LST pour Laser Surface Texturing, utilise 

l͛effet photoĐhiŵiƋue pouƌ aďlateƌ de la ŵatiğƌe eŶ eǆposaŶt la suƌfaĐe à des « pulses » 

laseƌ. C͛est la teĐhŶiƋue la plus ĐoŵŵuŶĠŵeŶt utilisĠe daŶs les Ġtudes de teǆtuƌatioŶ de 

surface pour des améliorations tribologiques sur des aciers ou des céramiques. On trouve 

également le terme Laser Beam Machining (LBM) [33]. Ce terme est plus général et 

désigne la découpe, le perçage et le fraisage par laser en plus de la gravure. La résolution 

de motifs créés par ablation laser dépend du type de laser utilisé, des conditions 

opératoires et du matériau traité. Dans la plupart des études, une phase de tests a été 

nécessaire afin de déterminer les paramètres optimums pour structurer le matériau ; ces 

paramètres sont rarement communiqués. Dans le Tableau 7, nous avons rassemblé des 

données de la bibliographie concernant les dimensions des motifs obtenus par LST/LBM 

pour des études sur l͛aŵĠlioƌatioŶ tƌiďologiƋue des suƌfaĐes paƌ la structuration. Le laser 

le plus employé est le Nd:YAG (grenat d'yttrium-aluminium dopé au néodyme), très 

pƌoďaďleŵeŶt pouƌ sa dispoŶiďilitĠ et soŶ pƌiǆ Đaƌ Đ͛est le type de laser le plus répandu. 

DiffĠƌeŶts tǇpes d͛aĐieƌs et de ĐĠƌaŵiƋues soŶt tƌaitĠs ; il ne semble pas y avoir de 

restrictions quant à la nature du matériau. On constate que la forme des motifs dans le 

plan est généralement un cercle, ce qui correspond à la forme du faisceau laser. La taille 

du motif est directement reliée à la taille du faisceau et à sa focalisation. Le minimum de 

taille réalisé est 10 µm. La pƌofoŶdeuƌ des ŵotifs dĠpeŶd ŶotaŵŵeŶt de l͛ĠŶeƌgie du 

faisĐeau ;flueŶĐeͿ et du Ŷoŵďƌe d͛iŵpulsioŶs [43] et le faĐteuƌ d͛aspeĐt ;ƌappoƌt h/w) est 

d͛eŶǀiƌoŶ Ϭ,1 dans la plupart des études. 

L͛eǆpositioŶ au laseƌ eŶtƌaîŶe uŶ ĠĐhauffeŵeŶt de la suƌfaĐe Ƌui s͛ĠteŶd au-delà de la 

zone ablatée : on parle de « zone thermiquement affectée ». Des changements 

structuraux peuvent intervenir dans cette zone. Wang et al. notent la formation de 

fissures (Figure I-10) et une dureté diminuée dans la zone affectée thermiquement, qui 

s͛ĠteŶd suƌ eŶǀiƌoŶ ϰϬϬ µŵ autouƌ des tƌous, loƌs de l͛utilisatioŶ de la L“T suƌ des disƋues 

de SiC [35]. Ainsi, dans les études suivantes [25][24], une technique de gravure par ions 

réactifs (RIE) est privilégiée. Gualtieri et al. observent au contraire une augmentation de la 

duƌetĠ apƌğs uŶe stƌuĐtuƌatioŶ laseƌ d͛uŶ aĐieƌ ϯϬNiCƌMoϭϮ ŶitƌuƌĠ gƌâĐe à la diŵiŶutioŶ 

de la taille des grains [30]. 

https://fr.wikipedia.org/wiki/Grenat_d%27yttrium_et_d%27aluminium
https://fr.wikipedia.org/wiki/N%C3%A9odyme
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Tableau 7 : Caractéristiques des motifs obtenus par ablation laser 

Référence Laser Matériau Forme w (µm) h (µm) 

[3] Nd:YAG 
acier avec ou sans 

revêtement Cr 
cercle 90-100 10 

[44] Nd:YAG acier trempé H13 cercle 58-80 4-6,5 

[19] Nd:YAG 
acier 30NiCrMo12 

nitruré 
cercle 100 50 

[45] Nd:YAG acier trempé cercle 50-80 2-4 

[18] Nd:YAG acier AISI M2 cercle 35-50 10-30 

[46] Nd:YAG alliage titane cercle 150 40 

[8] Nd:YAG acier 1Cr18Ni9Ti cercle 150-200 40-50 

[47] Nd:YAG acier AISI T8 cercle 200 8-10 

[43] Nd:YAG acier 100Cr6 cercle 20-150 1-50 

[48] Nd:YAG fonte cercle 40-60 4-10 

[23] Nd:YAG acier 100Cr6 et Al203 rainure,ellipse 100-{500;400} 10 

[49] Nd:YAG Si3N4 cercle 10-35 8-24 

[33] excimère Si3N4 cercle 40-120 5 

[50] femto acier AISI 52100 cercle 20-120 0,2-100 

[51] 
Nd:Ytterbium 

fiber laser 
acier AISI 17-4 PH cercle, ellipse 200-2000 46-60 

[52] excimère Al2O3 
cercle, 

triangle,rectangle 
25-150 5-20 

 

D͛autƌe paƌt, un « bourrelet » de matière se forme sur le bord des cavités ; il est dû 

à la resolidification de matériau foŶdu loƌs de l͛aďlatioŶ. Ce ďouƌƌelet atteiŶt uŶe hauteuƌ 

de Ϯ à ϰ µŵ loƌs de la stƌuĐtuƌatioŶ laseƌ d͛aŶŶeau de pistoŶ ;pƌoďaďleŵeŶt eŶ aĐieƌ ŵais 

doŶt la Ŷatuƌe Ŷ͛est pas pƌĠĐisĠeͿ [3] et est éliminé après quelques cycles de frottement 

alternatif. L͛Ġlimination de ce bourrelet peut se faire grâce à une opération de polissage 

post-structuration [18], [23], [27], [31]. Un autre désavantage de cette technique réside 

dans le couplage {taille-foƌŵe}. EŶ effet, pouƌ oďteŶiƌ d͛autƌes foƌŵes Ƌue le ĐeƌĐle, il faut 

tenir compte de la limitation induite par la taille du faisceau. Ainsi, certains couples {taille-
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forme} peuvent ne pas être accessibles par ablation laser sur un matériau donné. On note 

également que le procédé étant « unitaire », le temps de structuration (et donc le prix de 

ƌeǀieŶtͿ est pƌopoƌtioŶŶel à l͛aiƌe de la suƌfaĐe. 

 

Figure I-10 : trous de 200 µm de diamètre créés par LST sur des disques de SiC [35] 

 

b) Mécanique 

Fraisage 

Le fƌaisage est uŶ pƌoĐĠdĠ iŶdustƌiel d͛usiŶage paƌ eŶlğǀeŵeŶt de ŵatiğƌe. Le 

terme de fraisage rassemble diverses opérations pouvant être réalisĠes à l͛aide d͛uŶe 

fraise. Lorsque les fraises utilisées ont un diamètre inférieur au millimètre, on est dans le 

domaine du micro-fraisage (en anglais « micromilling »Ϳ. L͛adaptatioŶ de Đette teĐhŶiƋue 

macroscopique à l͛ĠĐhelle ŵiĐƌosĐopiƋue s͛aĐĐoŵpagŶe de diǀeƌs effets d͛ĠĐhelle. L͛Ġtude 

de Đes effets et l͛optiŵisatioŶ des ĐoŶditioŶs opĠƌatoiƌes foŶt l͛oďjet de ƌeĐheƌĐhes 

scientifiques depuis 2006 [53]. D͛apƌğs Guyout [54], « les secteurs industriels déjà 

utilisateurs de la technologie de micro-fraisage, sont confrontés à la faible robustesse du 

pƌoĐĠdĠ ;ƌuptuƌe pƌĠŵatuƌĠe d͛outil, ƌepƌoduĐtiďilitĠ des Ġtats de suƌfaĐes, ƋualifiĐatioŶ 

d͛outils et conditions de coupe )». Pouƌ plus d͛iŶfoƌŵatioŶs suƌ les effets d͛ĠĐhelle, le 

lecteur pourra se référer aux publications suivantes : [53]–[56]. Le diamètre des outils est 

gĠŶĠƌaleŵeŶt de ϭϬϬ à ϱϬϬ µŵ et le ƌaǇoŶ de ďoƌd d͛attaƋue Đoŵpƌis eŶtƌe ϭ et ϭϬ µŵ. 

Cependant, des fraises en carbure de tungstène de 25 µm de diamètre avec un rayon de 

bord inférieur à 0,1 µm ont été fabriƋuĠes à l͛aide d͛uŶ sǇstème original basé sur 

l͛utilisatioŶ d͛uŶ faisĐeau d͛ioŶs foĐalisĠ ;FIBͿ paƌ Adaŵs et al. [57]. Ils ont utilisé cet outil 

pouƌ ƌĠaliseƌ des ƌaiŶuƌes de Ϯϱ µŵ de laƌge et de pƌofoŶdeuƌ daŶs uŶ alliage d͛aluŵiŶiuŵ 

(visible sur la Figure I-11), dans du laiton et dans un acier AISI 4340. Nakano et al. ont 

utilisé un outil en acier rapide appelé « shaper », pour réaliser des rainures de 500 µm de 
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large et de 50 µm de profondeur dans de la fonte [28]. Les ĐaƌaĐtĠƌistiƋues de l͛outil Ŷe 

sont pas spécifiées. Les motifs ainsi réalisés sont présentés sur la Figure I-12. Pour 

stƌuĐtuƌeƌ uŶe suƌfaĐe seloŶ Đette teĐhŶiƋue, le dĠǀeloppeŵeŶt d͛uŶ outil spĠĐifiƋue et uŶ 

ĠƋuipeŵeŶt de guidage et d͛aligŶeŵeŶt soŶt ŶĠĐessaiƌes. La diŵeŶsioŶ des ŵotifs Ŷe 

dĠpeŶd Ƌue de la diŵeŶsioŶ de l͛outil, Ƌui peut atteindre une centaine de microns. Nous 

peŶsoŶs Ƌue l͛usuƌe de l͛outil peut ġtƌe uŶ fƌeiŶ à la ƌĠalisatioŶ de gƌaŶdes suƌfaĐes 

structurées : l͛usure engendre un changement de cote et donc une dérive dans les 

dimensions des motifs. 

 

Figure I-11 : ƌaiŶuƌe ƌĠalisĠe à l’aide d’uŶe ŵiĐƌo-fraise « à deux bords » dans un alliage 

d’aluŵiŶiuŵ [57] 

 

 

Figure I-12 : Images 3D au microscope laser confocal des surfaces structurées à l'aide d'un 

"shaper" (a) maillage de rainures (b) rainures parallèles [28] 

Indentation 

L'indentation est une technique de mesure de dureté par déformation locale du 

matériau à l'aide d'une pointe. Il existe plusieurs échelles de mesure nommées Vickers, 

Brinell, Knoop et Rockwell, utilisant une pointe pyramidale, conique ou sphérique. Krupka 

et al. ont utilisé un dispositif d'indentation Rockwell pour créer des trous dans une bille en 

acier AISI 52100 [58]. Ces trous ont une profondeur comprise entre 1 et 2 µm et ont la 

foƌŵe de ĐeƌĐles d͛eŶǀiƌoŶ ϯϬϬ µŵ de diaŵğtƌe ;daŶs le plaŶ de la suƌfaĐeͿ. Les ŵotifs, 

ƌĠalisĠs de façoŶ uŶitaiƌe, ĠtaieŶt destiŶĠs à l͛oďseƌǀatioŶ de l͛Ġpaisseuƌ du filŵ luďƌifiaŶt 
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par interférométrie colorimétrique de films minces. La ƌĠalisatioŶ d͛uŶe suƌfaĐe teǆtuƌĠe 

ĠteŶdue paƌ Đette teĐhŶiƋue paƌaît fastidieuse ;ŶĠĐessitĠ d͛uŶ dispositif de dĠplaĐeŵeŶt 

et d͛aligŶeŵeŶtͿ, ĐepeŶdaŶt oŶ peut eŶǀisageƌ le dĠǀeloppeŵeŶt d͛uŶ outil 

d͛ « indentations simultanées ». D͛autƌe paƌt, l͛indentation crée un champ de contraintes 

Ƌui s͛ĠteŶd au-delà de l͛eŵpƌeiŶte et peut provoquer des changements structuraux qui 

peuvent être bénéfiques (durcissement structurel) ou néfastes (dégradation de la tenue à 

la corrosion). 

I.4.3 Techniques en parallèle 

L͛iŶtĠƌġt des teĐhŶiƋues dites en parallèle est la ĐƌĠatioŶ siŵultaŶĠe d͛uŶ gƌaŶd 

nombre de motifs : on peut ainsi structurer une surface étendue en un temps moindre 

Ƌu͛aǀeĐ les techniques unitaires. 

a) Laser avec interférences 

Duarte et al. utilisent un dispositif (Figure I-13) pour séparer le faisceau laser en 

plusieurs faisceaux puis les recombiner sur la surface à structurer de façon à obtenir une 

figure d'interférences [20]. La figuƌe d͛iŶteƌfĠƌeŶĐes Đouǀƌe une surface d'une taille 

correspondante au diamètre du faisceau. Selon le nombre de sous-faisceaux, on obtient 

différents motifs : avec 2 sous-faisceaux, on obtient un motif avec des lignes parallèles 

(Figure I-14 (a) et (b)), avec trois faisceaux arrangés symétriquement on obtient des trous 

circulaires ou elliptiques (Figure I-14 (c) et (d)). On peut également obtenir une sorte de 

maillage en exposant une première fois la surface à deux faisceaux pour obtenir des lignes 

puis en effectuant une rotation de la surface de 90° avant de l'exposer de nouveau (Figure 

I-14 (e) et (f)). La taille des ŵotifs ĐƌĠĠs Ŷ͛est pas ĐoŵŵuŶiƋuĠe daŶs Đette puďliĐatioŶ de 

ϮϬϬϴ ŵais, d͛apƌğs les iŵages oďteŶues paƌ MiĐƌosĐopie EleĐtƌoŶiƋue à Balayage 

présentées sur la Figure I-14, oŶ peut ǀoiƌ Ƌu͛oŶ se place dans la gamme 5-10 µm. 

 

Figure I-13 : Schéma du montage utilisé par Duarte [20] 
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La taille des ŵotifs et leuƌ espaĐeŵeŶt peuǀeŶt ġtƌe Đhoisis eŶ ajustaŶt l͛aŶgle eŶtƌe 

les sous-faisĐeauǆ et eŶ sĠleĐtioŶŶaŶt la loŶgueuƌ d͛oŶde. L͛espaĐeŵeŶt des ŵotifs ou 

« période » P est donnée par :                               

On peut ainsi théoriquement atteindre une échelle de motifs sub-microniques. 

Cette technique a pour avantage de diminuer le temps de structuration comparativement 

à l͛aďlatioŶ laseƌ unitaire. Plusieurs motifs sont en effet créés simultanément sur une 

surface de quelques ŵilliŵğtƌes ĐaƌƌĠs, tout eŶ Ŷe ƌeƋuĠƌaŶt pas l͛utilisatioŶ ;doŶĐ la 

faďƌiĐatioŶͿ d͛uŶ ŵasƋue. BieŶ Ƌu͛il soit possiďle d͛oďteŶiƌ des ŵotifs diffĠƌeŶts, comme 

on le voit sur la Figure I-14, le Đhoiǆ de la gĠoŵĠtƌie ƌeste liŵitĠ et Đ͛est là Ƌue ƌĠside le 

principal désavantage de cette technique. Comme pour la LST, différents phénomènes 

ŵĠtalluƌgiƋues tels Ƌu͛uŶ ĐhaŶgeŵeŶt de phase ou la foƌŵatioŶ de dĠfauts peuǀeŶt 

intervenir dans les zones environnantes. 

 

Figure I-14 : images en microscopie électronique à balayage de surfaces structurées par 

exposition à une figure d'interférence de faisceau laser [20] 

b) Mécanique 

Emboutissage/ Moletage  

L͛eŵďoutissage est uŶe teĐhŶiƋue iŶdustƌielle de ŵise eŶ foƌŵe de tôles. Cette 

teĐhŶiƋue peƌŵet d͛oďteŶiƌ des foƌŵes Đoŵpleǆes à paƌtiƌ d͛uŶe tôle plaŶe eŶ ŵiŶiŵisaŶt 

les pertes de matière. Le ŵoletage est uŶe teĐhŶiƋue d͛usiŶage suƌ touƌ peƌŵettaŶt de 

réaliser une empreinte par déformation ou enlèvement de matière par la pénétration en 

plusieuƌs passes d͛uŶe ou plusieuƌs ŵolettes daŶs la piğĐe à tƌaǀailleƌ. GĠŶĠƌaleŵeŶt, oŶ 

réalise par moletage des stƌies daŶs le ďut d͛aŵĠlioƌeƌ l͛adhĠƌeŶĐe d͛uŶ outil ou dans un 
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but décoratif. Ces deux techniques peuvent servir à créer des motifs micrométriques par 

l͛utilisatioŶ d͛outils aǇaŶt des diŵeŶsioŶs ĠgaleŵeŶt de l͛oƌdƌe du ŵiĐƌoŵğtƌe. Pettersson 

et al. ont ainsi développé un outil spécifique en diamant pour réaliser un « embossing », 

paƌ tƌaduĐtioŶ uŶ eŵďoutissage, ŵais Ƌui se ƌappƌoĐhe plus d͛uŶ ŵoletage paƌ 

déformation [22]. La fabrication de cet outil a nécessité plusieurs étapes dont une 

lithographie, une gravure chimique et une électrolyse. Ils oŶt ĐƌĠĠ à l͛aide de Đette 

technique des rainures de 5 à 20 µm de largeur espacées de 30 à 120 µm dans de la fonte 

grise (Figure I-15Ϳ. La pƌofoŶdeuƌ des ƌaiŶuƌes Ŷ͛est pas ĐoŵŵuŶiƋuĠe [22]. 

 

Figure I-15 : Surfaces texturées par emboutissage [22] 

rainures parallèles espacées de 60 µm , (b) rainures entrecroisées à 45° espacées de 30 µm 

Coŵŵe pouƌ le fƌaisage, la ŵise eŶ œuǀƌe de Đette teĐhŶiƋue ŶĠĐessite le 

dĠǀeloppeŵeŶt d͛uŶ outil spĠĐifiƋue et les diŵeŶsioŶs des ŵotifs soŶt dĠteƌŵiŶĠes par 

Đelles de l͛outil. La création du motif se fait par déformation de la surface ; les 

déformations peuvent engendrer des contraintes dans le matériau et ainsi modifier 

certaines propriétés. L͛aǀaŶtage de Đette teĐhŶiƋue est la ƌĠalisatioŶ siŵultaŶĠe de 

plusieurs motifs. 

Grenaillage 

Le grenaillage est une technique de modification structurale de la surface par 

projection de microbilles ou de particules abrasives, ayant pour but une amélioration des 

propriétés esthétiques ou mécaniques ou encore un nettoyage par décapage de la 

surface. En appliquant cette technique à travers un masque (Figure I-16), on peut obtenir 

uŶe stƌuĐtuƌatioŶ de suƌfaĐe, Đoŵŵe l͛oŶt fait Wakuda et Nakano [28], [33]. La résolution 

dépend de la taille des ouvertures du masque et est donc liée à la technique de fabrication 

de celui-ci (photolithographie dans les deux études citées). Nakano et al. ont créé sur de la 

fonte des rainures et des trous circulaires de 60 µm de large et de 6 à 10 µm de 

profondeur (Figure I-17). 
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Figure I-16 : schéma de principe du grenaillage à travers un masque [33] 

 

Figure I-17 : Images 3D au microscope laser confocal des surfaces en fonte texturées par 

grenaillage (a) rainures parallèles (b) trous circulaires 

Wakuda et al. ont créé sur du nitrure de silicium (céramique) des trous circulaires avec 

un diamètre compris entre 40 et 120 µm et de 5 µm de profondeur. Ils précisent que dans 

le Đas de l͛appliĐatioŶ de Đette technique aux métaux, il y a apparition de bourrelets sur le 

pourtour de la cavité à cause des déformations plastiques tandis que pour les céramiques 

les bords restent lisses et sans bavures.  

c) Gravures 

La gravure consiste à soumettre un objet à une attaque en phase liquide, gazeuse 

ou plasma. On distingue deux types de gravure :  

- Les méthodes de gravure humide utilisent une réaction chimique. Elles sont 

réservées aux motifs avec des dimensions latérales importantes par rapport à la 

pƌofoŶdeuƌ. L͛aƌƌġt de la gƌaǀuƌe se fait paƌ ƌiŶçage ou atteiŶte d͛uŶe ĐouĐhe 

barrière. La gravure huŵide est eŶ gĠŶĠƌal isotƌope et s͛aĐĐoŵpagŶe d͛uŶe sous-

gravure qui limite fortement son application.  

- Les méthodes de gravure sèche utilisent un procédé mixte physico-chimique de 

gravure. Elles peƌŵetteŶt d͛oďteŶiƌ des ŵotifs de diŵeŶsioŶs suďŵiĐƌoŶiƋues avec 

de grandes profondeurs sur les wafers de silicium. 
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Un masque est nécessaire afin de délimiter les zones de gravure et ainsi définir le 

motif. La méthode de fabrication la plus courante du masque est la photolithographie. La 

profondeur des motifs est quant à elle contrôlée par le temps de gravure.  

Gravure humide 

Bien que les gravures chimiques et électrochimiques soient très répandues dans la 

structuration de surface en micro-ĠleĐtƌoŶiƋue, oŶ Ŷe dĠŶoŵďƌe Ƌu͛uŶ Ŷoŵďƌe ƌestƌeiŶt 

de travaux sur les aciers et céramiques utilisant ces techniques. Ceci est sans doute dû aux 

diffiĐultĠs ƌeŶĐoŶtƌĠes daŶs l͛adaptatioŶ des teĐhŶiƋues auǆ ŵatĠƌiauǆ polǇĐƌistalliŶs 

(notamment en terme de préparation de surface et de choix de la résine). Les principales 

informations de ces travaux sont rassemblées dans le Tableau 8.  

Tableau 8 : Conditions et caractéristiques des motifs obtenus par gravure chimique ou 

électrochimique 

Références Matériau 
Nature du 

masque 
“olutioŶ d͛attaƋue Forme du motif 

Taille du 

motif 
Profondeur 

[39] AISI 1045 N.C. Acide sulfurique carré 4 mm 1,5-5µm 

[17] AISI 01 résine Acide nitrique rainure, cercle, 
chevron 

40-130 µm 1,8-8 µm 

[34] laiton N.C. Chlorure de sodium 
(+ courant DC 0.2A) 

cercle 20-60µm 0,6-1,8µm 

 

Les ŵotifs ĐƌĠĠs oŶt des gĠoŵĠtƌies ǀaƌiĠes, des diŵeŶsioŶs de l͛oƌdƌe de ƋuelƋues 

dizaiŶes de ŵiĐƌoŵğtƌes jusƋu͛à plusieuƌs ŵilliŵğtƌes et des profondeurs inférieures à 10 

µŵ. “ouligŶoŶs Ƌue l͛Ġtude de WaŶg et al. a pouƌ ďut d͛oďseƌǀeƌ des ďulles d͛aiƌ daŶs des 

cavités : aiŶsi la taille du ŵotif Ŷ͛est pas Đhoisie pouƌ l͛appliĐatioŶ tƌiďologiƋue ŵais pouƌ 

la faĐilitĠ d͛oďseƌǀatioŶ [39]. Comme la gƌaǀuƌe se fait paƌ le ďiais d͛uŶ liƋuide, le ŵasƋue 

utilisé doit être bien adhérent pour éviter des phénomènes de sous-gravure comme 

illustré sur la Figure I-18 : la gravure humide par attaque chimique réalisée sur un acier 

ϯϭϲL a peƌŵis la ĐƌĠatioŶ d͛uŶe tƌaŶĐhĠe de ƋuelƋues ŵiĐƌoŵğtƌes de pƌofoŶdeuƌ. OŶ ǀoit 

Ƌue les gƌaiŶs de l͛aĐieƌ oŶt ĠtĠ ƌĠǀĠlĠs paƌ l͛attaƋue, et Đoŵŵe ĐeĐi est ǀisiďle ĠgaleŵeŶt 

suƌ les ďoƌds de la tƌaŶĐhĠe Ƌui ĠtaieŶt ƌeĐouǀeƌt d͛uŶe ƌĠsiŶe oŶ peut eŶ dĠduiƌe Ƌu͛il Ǉ a 

eu une sous-gravure. 
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Figure I-18 : tranchée réalisée par attaque chimique à l’eau ƌĠgale sur de l'acier 316L 

(collaboration IJL-LPN) 

Gravure plasma  

Ce type de gravure est plus communément désigné par le terme de gravure par 

ions réactifs ou « RIE » pour Reactive Ion Etching. On trouve également le terme « DRIE » 

pour Deep Reactive Ion Etching. On y ajoute parfois les termes CCP (Conductively Coupled 

Plasma) ou ICP (Inductively Coupled Plasma) pour désigner le type de procédé utilisé. Les 

techniques de gravure plasma sont plus anisotropes que les gravures chimiques, Đ͛est-à-

diƌe Ƌu͛oŶ peut atteiŶdƌe des ǀaleuƌs de rapport largeur/profondeur plus grandes (de 

l͛oƌdƌe de 1:30 voire plus pour la DRIE) avec des flancs de motifs verticaux. Pour illustrer 

l͛appliĐatioŶ de cette technique au domaine de la tribologie, nous citons une étude 

tƌaitaŶt d͛uŶe suƌfaĐe de siliĐiuŵ ƌeĐouǀeƌte d͛uŶ filŵ ŵiŶĐe d͛alliage feƌ-nickel : Nakano 

et al. ont réalisé des motifs circulaires (en négatif et en positif), des canaux et des trous 

carrés de 30 à 90 µm de large et 12 µm de profondeur par gravure ICP-DRIE [32]. Dans une 

série de publications, X. Wang et al. utilisent la RIE pour créer des motifs dans du carbure 

de silicium [24], [25], [38]. La suƌfaĐe polie et ŶettoǇĠe est ƌeĐouǀeƌte d͛uŶ filŵ ŵiŶĐe de 

chrome de ϭ µŵ d͛Ġpaisseuƌ. Une résine photosensible négative est ensuite appliquée par 

enduction centrifuge et structurée par photolithographie. Le motif est transféré à la 

couche de chrome par gravure humide (la solutioŶ d͛attaƋue Ŷ͛est pas précisée). Enfin le 

motif est transféré au SiC par RIE. Les motifs obtenus sont des cercles de diamètre allant 

de ϰϬ à ϲϱϬ µŵ d͛uŶe pƌofoŶdeur comprise entre 3 et 17 µm. 

Les avantages des technique de gravure sont : la diversité des géométries, le 

contrôle de la profondeur, la création en simultané de motifs sur une grande surface. 

Paƌŵi les dĠsaǀaŶtages, Ŷous souligŶoŶs la ŶĠĐessitĠ de l͛Ġtape de photolithogƌaphie Ƌui 

est coûteuse et nécessite une préparation de la surface adéquate et la recherche des 

conditions adaptées au matériau qui peut constituer une longue étape de développement. 
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I.5 Conclusion du Chapitre I 

Nous avons effectué dans ce premier chapitre une revue non exhaustive de la 

littérature coŶĐeƌŶaŶt l͛aŵĠlioƌatioŶ des pƌopƌiĠtĠs tƌiďologiƋues paƌ stƌuĐtuƌatioŶ.  

Après une brève introduction, qui a notamment permis de donner quelques 

définitions des termes employés, le paragraphe I.2 était consacré à une parenthèse sur les 

traitements thermochimiques à basse température assistés par plasma. Ceux-ci 

permettent l͛oďteŶtioŶ de ĐouĐhes duƌes et ƌĠsistaŶtes à la ĐoƌƌosioŶ, sous ƌĠseƌǀe de Ŷe 

pas former de précipités qui mobiliseraient le chrome, empêchant ainsi la foƌŵatioŶ d͛uŶ 

film passif de protection. Ces traitements permettent donc un renforcement de la surface. 

Nous avons continué par quelques rappels sur les différents régimes de 

lubrification. Il en ressort Ƌue l͛aŶalǇse des ƌĠsultats d͛uŶe puďliĐatioŶ sur les propriétés 

tƌiďologiƋues d͛uŶe suƌfaĐe stƌuĐtuƌĠe nécessite de prendre en compte les paramètres du 

test tribologique utilisé afin de déterminer le régime de lubrification concerné et donc les 

mécanismes mis en jeu. Dans la suite du paragraphe I.3, nous avons vu que la 

structuration de surface permet de diminuer le coefficient de frottement et/ou 

d͛augŵeŶteƌ l͛Ġpaisseuƌ du filŵ daŶs le ƌĠgiŵe hǇdƌodǇŶaŵiƋue par la génération de 

pƌessioŶ hǇdƌodǇŶaŵiƋue ;liĠ à la ĐaǀitatioŶ, Đ͛est-à-diƌe la foƌŵatioŶ de ďulles d͛aiƌ daŶs 

les ĐaǀitĠsͿ. EŶ ƌĠgiŵe ŵiǆte ou liŵite, l͛usuƌe est diŵiŶuĠe gƌâĐe au piĠgeage des dĠďƌis 

et la fourniture de lubrifiant. Les paramètres « idéaux » du motif sont étroitement liés à la 

nature du système frottant et à ses conditions de fonctionnement. Cependant, on peut 

noter que la dimension latérale et le taux de couverture doivent permettre de garder une 

suƌfaĐe de ĐoŶtaĐt assez gƌaŶde pouƌ suppoƌteƌ la Đhaƌge appliƋuĠe. DaŶs le Đas d͛uŶe 

foƌŵe asǇŵĠtƌiƋue, l͛oƌieŶtatioŶ paƌ ƌappoƌt à la diƌeĐtioŶ de glissement est importante 

car les motifs guident le flux de lubrifiant vers les zones de hautes pressions (ou au 

ĐoŶtƌaiƌe l͛ĠǀaĐueŶtͿ et ƌeŶfoƌĐeŶt aiŶsi l͛effet hǇdƌodǇŶaŵiƋue. Peu de tƌaǀauǆ 

expérimentaux ayant été dédiés spécifiquement aux garnitures mécaniques, la 

modélisation du contact lubrifié opérant dans les conditions de fonctionnement réelles de 

la garniture apparaît alors indispensable, afin de déterminer les paramètres de la 

structuration optimaux pour obtenir des améliorations notables des propriétés 

tribologiques de la pièce. Les ordres de grandeur des différents paramètres du motif, 

déduits de cette revue, ont permis de guider les premières étapes du développement du 

procédé. 



41 
 

Le paragraphe I.4 répertorie les techniques de structuration adaptées aux aciers et 

céramiques communément utilisées dans les applications tribologiques. Nous avons 

commencé par proposé une classification qui nous a servi de fil conducteur dans la suite. 

Les différentes teĐhŶiƋues oŶt ĠtĠ dĠtaillĠes et illustƌĠes d͛eǆeŵples tirés de la littérature. 

Nous avons souligné les avantages et inconvénients de chacune. Toutes les techniques 

eǆposĠes peƌŵetteŶt l͛oďteŶtioŶ de ŵotifs doŶt les dimensions caractéristiques sont au 

minimum de ƋuelƋues dizaiŶes de ŵiĐƌoŵğtƌes. L͛adaptatioŶ des outils mécaniques ou 

des procédés de gravure aux dimensions micrométriques et aux matériaux choisis 

nécessitent une phase de développement. Les techniques utilisant le laser sont les plus 

répandues mais sont limitées en termes de géométrie de motif accessible et peuvent être 

à l͛oƌigiŶe de dĠfauts ou de ŵodifiĐatioŶs loĐales de propriétés du matériau. 

Dans le cadre du projet ANR MicroGame, nous proposons un procédé de 

stƌuĐtuƌatioŶ à l͛aide de tƌaiteŵeŶts theƌŵoĐhiŵiƋues assistĠs paƌ plasŵa. Le « moteur » 

de la stƌuĐtuƌatioŶ ǀieŶt d͛uŶe ĐoŶsĠƋueŶĐe diƌeĐte des tƌaiteŵeŶts de l͛aĐieƌ, le 

gonflement, qui sera étudié dans le paragraphe IV.4. La définition du motif passe par 

l͛utilisatioŶ d͛uŶ ŵasƋue ; qui joue un rôle de cache vis-à-vis du traitement. Ce procédé 

peut donc être classé dans les catégories Parallèle/Avec masque, Mouvement de 

matière/Mécanique et Réplication du motif/Avec uŶ ŵasƋue/EǆpositioŶ au plasŵa si l͛oŶ 

se réfère aux classifications proposées dans le paragraphe I.4.1. L͛augŵeŶtatioŶ de la 

dureté superficielle du matériau grâce au traitement permettra de renforcer la 

structuration en assurant l͛iŶtĠgƌitĠ de la piğĐe ŵĠĐaŶiƋue loƌs des phases de dĠŵaƌƌage 

et d͛aƌƌġt Ƌui s͛effeĐtueŶt eŶ ƌĠgiŵe liŵite. Le ŵaiŶtieŶ de la résistance à la corrosion de 

l͛aĐieƌ iŶoǆǇdaďle tƌaitĠ est uŶe ĐoŶditioŶ iŶdispeŶsaďle, la gaƌŶituƌe ŵĠĐaŶiƋue ĠtaŶt 

destinée à une utilisation sous lubrifiant aqueux. Le fait de réaliser simultanément le 

traitement et la structuration est un argument économique intéressant pour ce procédé, 

le pƌiǆ de la piğĐe ĠtaŶt pƌopoƌtioŶŶel au Ŷoŵďƌe d͛Ġtape de faďƌiĐatioŶ. 
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Chapitre II : Méthodes expérimentales et techniques de 

caractérisation 

II.1 Elaboration et traitement des échantillons 

II.1.1 Matériaux de l’étude et préparation des échantillons 

Dans cette étude, nous avons utilisé deux aciers : le premier est un acier disponible 

daŶs le laďoƌatoiƌe dğs le dĠďut de l͛Ġtude et suƌ leƋuel Ŷous aǀoŶs ƌĠalisĠ les pƌeŵiğƌes 

études cinétiques. Sa composition est donnée dans le  

Tableau 9. La seĐoŶde ŶuaŶĐe d͛aĐieƌ, doŶt la ĐoŵpositioŶ est pƌĠseŶtĠe daŶs le 

Tableau 10, est celle que souhaite utiliser la société Latty pour la fabrication des garnitures 

mécaniques et sur laquelle nous avons poursuivi les travaux entrepris. De par leur 

composition, ces deux aciers correspondent à la norme américaine AISI 316L et à la norme 

européenne X2CrNiMo 17-12-2 et ont une structure austénitique. Leur caractère 

iŶoǆǇdaďle est assuƌĠ paƌ la pƌĠseŶĐe d͛uŶe ƋuaŶtitĠ iŵpoƌtaŶte de Đhƌoŵe. D͛apƌğs le 

diagramme de Schaeffler, présenté sur la Figure II-1, ces deux aciers sont ferrito-

austénitiques à température ambiante avec une teneur en ferrite de 5%. Cependant, la 

structure austénitique est obtenue puis figée grâce à un traitement thermique à 1050°C 

suiǀi d͛uŶe hypertrempe. 

Les échantillons sont découpés dans une barre cylindrique de 25 mm de diamètre à 

l͛aide d͛uŶe tƌoŶçoŶŶeuse à aǀaŶĐe ŵaŶuelle “tƌueƌs. OŶ Đhoisit uŶe Ġpaisseuƌ de ϰ ŵŵ 

de manière à ce que les échantillons puissent être analysés dans le diffractomètre à 

rayons X Bruker D8 Advance à chargement automatique (description complète paragraphe 

II.2.6). La pƌĠpaƌatioŶ de suƌfaĐe ĐoŶsiste eŶ uŶ pƌĠpolissage sous eau, à l͛aide de papiers 

SiC de granulométrie croissaŶte jusƋu͛à la gƌaŶuloŵĠtƌie ϰϬϬϬ, suiǀi d͛uŶ polissage de 

fiŶitioŶ à l͛aide de suspeŶsioŶs diaŵaŶtĠs ĐoŶteŶaŶt des gƌaiŶs de ϯ µm puis de 1 µm. 

L͛Ġtat de suƌfaĐe apƌğs pƌĠparation est dit « poli miroir ». L͛Ġpaisseuƌ des ĠĐhantillons (4 

ŵŵͿ Ŷe peƌŵettaŶt pas d͛utiliseƌ les ŵaĐhiŶes de polissage autoŵatiƋues dispoŶiďles à 

l͛IŶstitut, la pƌĠpaƌatioŶ de suƌfaĐe a ĠtĠ effeĐtuĠe ŵaŶuelleŵeŶt, Đe Ƌui eŶgeŶdƌe des 

effets de ďoƌd et uŶe Đouƌďuƌe ŵaƌƋuĠe de l͛ĠĐhaŶtilloŶ, ǀisiďle suƌ la Figure II-2. Les 

échantillons sont ensuite ŶettoǇĠs paƌ ultƌasoŶs daŶs l͛ĠthaŶol ƋuelƋues ŵiŶutes et 

sĠĐhĠs à l͛aide d͛uŶ sğĐhe-Đheǀeuǆ aǀaŶt d͛ġtƌe placés dans le réacteur de traitement. 
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Tableau 9 : composition en pourcentage massique de l'acier 1 

C Mn Si  S P Cr Ni Mo Cu Co Ti N 

0.02 1.52 0.524 0.028 0.027 16.7 10.14 2.08 0.522 0.203 N.C. 0.052 

 

Tableau 10 : composition en pourcentage massique de l'acier 2 

C Mn Si  S P Cr Ni Mo Cu Co Ti N 

0.017 1.434 0.381 0.03 0.029 16.798 10.582 2.069 0.454 0.096 0.004 N.C. 

 

 

Figure II-1 : diagramme de Schaeffler (source : commons.wikimedia.org) 

 

 

Figure II-2 : illustration et mesure de la courbure par profilométrie tactile selon le diamètre 

d'un échantillon 
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II.1.2 Traitements thermochimiques  

Description de l’équipement 

Le réacteur utilisé dans ce travail pour les traitements thermochimiques est une 

eŶĐeiŶte à ǀide disposaŶt d͛uŶe souƌĐe plasma multi-dipolaire dans la configuration 

Matrice à Résonance Electronique Distribuée (abréviée MDECR en anglais), développée 

par Pelletier et ses collaborateurs [59]. Les sources, appelées également antennes micro-

ondes, sont au nombre de huit et sont terminées chacune par un aimant permanent de 

775 G. Elles sont disposées selon une matrice carrée formant un réseau plan, comme on 

peut le voir sur la photo présentée dans la Figure II-3. La puissance micro-ondes est 

transportée via une ligne coaxiale jusƋu͛à la zoŶe de ƌĠsoŶance cyclotronique 

électronique. 

 

Figure II-3 : antennes avec aimants disposées en matrice carrée 

L͛aǀaŶtage de Đe tǇpe de souƌĐe paƌ ƌappoƌt auǆ souƌĐes diodes est la possibilité de 

polariser faiblement le plateau et ainsi de découpler la température de travail des 

paramètres de création du plasma (limitation du chauffage par bombardement ionique) : 

on peut ainsi réaliser des traitements « à basse température », Đ͛est-à-dire à une 

température inférieure à 520°C. Sur la Figure II-4, nous présentons le sĐhĠŵa de l͛eŶĐeinte 

et des équipements. Une pompe primaire et une pompe turbomoléculaire permettent 

d͛effeĐtueƌ les tƌaiteŵeŶts à ďasse pƌessioŶ ;pƌessioŶ de tƌaǀail d͛eŶǀiƌoŶ ϭϬ-2 mbar). Le 

porte-suďstƌat, situĠ à eŶǀiƌoŶ ϵ Đŵ des aŶteŶŶes, est ĐhauffaŶt et polaƌisaďle à l͛aide 

d͛uŶ gĠŶĠƌateuƌ de ĐouƌaŶt haute teŶsioŶ. Il est ĐoŶstituĠ d͛uŶ plateau eŶ alliage à ďase 

nickel de 15 cm de diamètre, qui a été remplacé par un plateau en molybdène de 27 cm 

de diamètre lors du changement du système de chauffage pendant le déroulement de la 
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thèse. Le contrôle de la température se fait grâce à un thermocouple inséré dans un 

échantillon « témoin » eŶ aĐieƌ, peƌĐĠ jusƋu͛eŶ soŶ ĐeŶtƌe, doŶt les diŵeŶsioŶs soŶt 

similaires à celles des échantillons traités. 

 

 

Figure II-4 : schéma du réacteur MDECR 

a) Déroulement d’un traitement 

OŶ peut distiŶgueƌ ϰ gƌaŶdes Ġtapes daŶs le dĠƌouleŵeŶt d͛uŶ tƌaiteŵeŶt : elles 

sont schématisées sur la Figure II-5 et détaillées dans le paragraphe ci-dessous. 

 

Figure II-5 : représentation schématique du déroulement d'un traitement thermochimique 
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Apƌğs ŶettoǇage et sĠĐhage, les ĠĐhaŶtilloŶs soŶt plaĐĠs daŶs l͛eŶĐeiŶte. OŶ établit 

un vide secondaire (<10-5 mbar) de façon à limiter la pollutioŶ paƌ l͛atŵosphğƌe 

résiduelle : c͛est l͛Ġtape de ŵise sous ǀide. Une fois le vide limite atteint, on commence 

l͛Ġtape pƌĠliŵiŶaiƌe au tƌaiteŵeŶt, le dĠĐapage : on introduit un mélange gazeux composé 

d͛aƌgoŶ et de dihǇdƌogğŶe et oŶ allume le plasma (puissance 600 W). Les antennes sont 

accordées manuellement de façon à minimiser la puissance réfléchie. Une polarisation de 

-150 V à -300 V selon les traitements est appliquée durant tout le temps de montée en 

température (de 20 à 35 min.). Cette Ġtape a pouƌ ďut d͛aŵeŶeƌ l͛ĠĐhaŶtilloŶ à la 

température de travail (400-ϰϯϬ°CͿ tout eŶ ƌetiƌaŶt la ĐouĐhe d͛oǆǇde pƌĠseŶte à la 

surface des échantillons, qui constitue une barrière pour le transfert de masse des espèces 

réactives du plasma vers la surface. LoƌsƋue l͛oŶ atteiŶt la teŵpĠƌatuƌe de tƌaǀail, oŶ 

introduit le diazote pour un traitement de nitruration ou le propane pour un traitement de 

ĐaƌďuƌatioŶ et oŶ ŵodifie les dĠďits d͛aƌgoŶ et de pƌopaŶe afiŶ d͛oďteŶiƌ le ŵĠlaŶge 

gazeux souhaité. Le temps de nitruration/carburation est compté à paƌtiƌ de l͛iŶtƌoduĐtioŶ 

des gaz. L͛iŶtƌoduĐtioŶ du gaz ŶitƌuƌaŶt/ĐaƌďuƌaŶt et la ŵodifiĐatioŶ des dĠďits d͛aƌgoŶ et 

de dihydrogène est progressive de façon à ne pas éteindre le plasma. La polarisation est 

diŵiŶuĠe jusƋu͛à uŶe ǀaleuƌ Đoŵpƌise eŶtƌe -50 V et -200 V. Les antennes sont accordées 

une seconde fois. A la fin du traitement, la polarisation, la puissance micro-onde, le 

chauffage puis les gaz sont coupés. Le ƌefƌoidisseŵeŶt s͛effeĐtue sous ǀide jusƋu͛à uŶe 

température inférieure à 60°C : les échantillons peuvent alors être retirés du réacteur et 

caractérisés. 

Nous avons également utilisé le réacteur MDECR pour faire des gravures plasma 

(voir paragraphe V.3.3). Dans ce cas, le traitement se déroule en trois étapes. On réalise 

une mise sous vide des échantillons. Lorsque le vide limite est atteint, on introduit un 

ŵĠlaŶge gazeuǆ ĐoŵposĠ d͛aƌgoŶ et de dihǇdƌogğŶe, oŶ gĠŶğƌe uŶ plasŵa et oŶ appliƋue 

une forte polarisation négative (> 200 V) afin de graver par bombardement ionique la 

surface des échantillons. Il Ŷ͛Ǉ a pas de Đhauffage additioŶŶel ŵais la teŵpĠƌatuƌe des 

échantillons augmente à cause du bombardement, d͛où uŶe Ġtape finale de 

refroidissement sous vide. 

b) Masques 

AfiŶ de stƌuĐtuƌeƌ la suƌfaĐe des ĠĐhaŶtilloŶs, Ŷous aǀoŶs eu ƌeĐouƌs à l͛utilisatioŶ 

de plaƋues d͛aĐieƌ ou de ŶiĐkel de ϭϱϬ µŵ d͛Ġpaisseuƌ peƌĐĠes par découpe laser. Elles 
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sont fabriquées sur demande par la société DBProducts, basée à Lyon. Les ouvertures ont 

des gĠoŵĠtƌies diǀeƌses et leuƌ taille est d͛eŶǀiƌoŶ ϭϬϬ µm, comme on peut le voir sur la 

Figure II-6. Ces plaques ont servi de masques de protection durant les traitements 

thermochimiques et les gravures et de masques « guides » pour le dépôt de produits 

protectifs. La ŵise eŶ œuǀƌe de Đes masques passe soit par une fixation mécanique 

(présentée dans la Figure II-7) soit par une machine de sérigraphie développée par la 

société DBProducts, présentée plus en détails daŶs l͛AŶŶeǆe ϱ. 

 

 

Figure II-6 : images au microscope optique des ouvertures découpées au laser sur une plaque 

d'acier 

 

Figure II-7 : système de fixation mécanique des plaques 
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II.2 Techniques de caractérisation  

II.2.1 Préparation des échantillons pour les analyses en microscopie 

Deuǆ tǇpes d͛aŶalǇse eŶ microscopie sont effectuées : l͛aŶalǇse de la suƌfaĐe de 

l͛ĠĐhaŶtilloŶ et l͛aŶalǇse de la couche nitrurée/carburée. AfiŶ d͛oďseƌǀeƌ les ĐouĐhes, il 

faut effeĐtueƌ uŶe Đoupe tƌaŶsǀeƌse de l͛ĠĐhaŶtilloŶ à l͛aide d͛uŶe ŵiĐƌotƌoŶçoŶŶeuse, 

suiǀie d͛uŶ eŶƌoďage à Đhaud. On réalise ensuite un pré-polissage sous eau à l͛aide de 

papiers SiC et un polissage fiŶ diaŵaŶtĠ. L͛Ġtape fiŶale est une attaque chimique 

permettant de révéler la couche et la structure cristallographique sur la coupe. Les réactifs 

utilisés dans cette étude sont les suivants :  

- le Curran : 10 g de chlorure de fer FeCl3, ϯϬ ŵL d͛aĐide chlorhydrique HCl, 120 mL 

d͛eau distillĠe. 

- l͛eau ƌĠgale : 40 mL d͛aĐide ĐhloƌhǇdƌiƋue HCl, ϮϬ ŵL d͛aĐide ŶitƌiƋue HNO3 à 68%, 

ϮϬ ŵL d͛eau distillĠe. 

Pour les observations de microscopie électronique à transmission, des lames minces 

ont été fabriquées par aŵiŶĐisseŵeŶt paƌ faisĐeau d͛ioŶs foĐalisĠ ;FIBͿ. Elles sont 

nettoyées par plasma (nettoyeur Gatan SOLARIUS) avant leur introduction dans le MET. 

II.2.2 Microscopie optique 

Le ŵiĐƌosĐope optiƋue AǆioplaŶϮ de la ŵaƌƋue )eiss peƌŵet de ǀisualiseƌ l͛Ġtat de 

surface apƌğs tƌaiteŵeŶt ou dĠpôt et de ŵesuƌeƌ l͛Ġpaisseuƌ des ĐouĐhes foƌŵées sur les 

coupes transverses. Le ŵiĐƌosĐope dispose de filtƌes polaƌisaŶts Ƌui peƌŵetteŶt d͛oďteŶiƌ 

uŶ effet d͛oŵďƌage suƌ les ƌeliefs de la suƌfaĐe, Đoŵŵe illustƌĠ suƌ la Figure II-8. 

L͛aĐƋuisitioŶ d͛iŵages ǀia la ĐaŵĠƌa AǆioĐaŵ et les ŵesuƌes oŶt ĠtĠ faites gƌâĐe au logiĐiel 

Axiovision. 

 

Figure II-8 : Images au microscope optique de la surface d'un échantillon nitruré, sans filtre 

polarisant (a) et avec filtre polarisant (b) 
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II.2.3 Microscopie Electronique à Balayage (MEB) 

Le microscope Electronique à Balayage permet de visualiser la morphologie des 

surfaces traitées ou déposées de façon plus précise que le microscope optique et 

d͛effeĐtueƌ des ŵiĐƌo-analyses chimiques par dispeƌsioŶ d͛énergie des Rayons X (en 

anglais Energy Dispersive X-ray), abréviées EDX. Les échantillons ont parfois été inclinés 

par ƌappoƌt à l͛hoƌizoŶtale afin de mieux visualiser la hauteur des dépôts et des structures. 

Les appareils utilisés au cours de cette étude sont : 

- le MEB FEG Philips XL30, pour les images sur les surfaces et les coupes transverses 

et pouƌ l͛EDX 

- le MEB FEG Philips Quanta, pour les images tiltées sur les surfaces 

II.2.4 Microscope électronique à Transmission (MET) 

Le ŵiĐƌosĐope EleĐtƌoŶiƋue à TƌaŶsŵissioŶ peƌŵet d͛oďseƌǀeƌ la répartition 

chimique des éléments dans la partie supérieure des couches nitrurées et carburées et de 

mettre en évidence la présence de précipités grâce au phénomène de diffraction des 

électrons. 

L͛A‘M-200F doŶt Ŷous disposoŶs à l͛IJL est un Microscope Electronique à 

TƌaŶsŵissioŶ ;METͿ de tƌoisiğŵe gĠŶĠƌatioŶ d͛appaƌeil ĐoƌƌigĠ. Cet équipement est 

associé au STEM (Scanning Transmission Electron Microscope) qui permet de balayer la 

suƌfaĐe de l͛ĠĐhaŶtilloŶ aǀeĐ uŶe soŶde tƌğs fiŶe de l͛ordre du dixième du nanomètre, et à 

des détecteurs ABF (champ clair), ADF et HAADF (champs sombres). Il dispose de 

différents portes-échantillons : simple tilt standard, simple tilt Be et un double tilt Be. Le 

système de microanalyse X Jeol DRY SD 30 GV permet d͛effeĐtueƌ des Đaƌtogƌaphies X et le 

GIF Quantum ER modèle 965 combine un filtre en énergie avec un spectromètre EELS. Le 

logiĐiel GataŶ DigitalMiĐƌoGƌaph peƌŵet l͛oďteŶtioŶ d͛iŵages filtƌĠes ;doŶt ĐalĐul de la 

transformée de Fourier).  

II.2.5 Profilométrie tactile, Microscope interférométique et Microscope à Force 

Atomique 

Le profilomètre tactile est un dispositif mécanique permettant de topographier la 

suƌfaĐe eŶ ŵesuƌaŶt les ǀaƌiatioŶs de hauteuƌ à l͛aide d͛uŶ « stylet » ou « palpeur ». 

L͛appaƌeil dispoŶible au laboratoire est le profilomètre SURFASCAN 3S de la société 
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Somitronic. Il possède un mode « profilométrie » pouƌ l͛aĐƋuisitioŶ des pƌofils eŶ deuǆ 

dimensions mais également un mode « surfométrie » peƌŵettaŶt l͛aĐƋuisitioŶ d͛uŶe sĠƌie 

de profils, espacés au minimum de 4 µm. Grâce au logiciel MountainsMap® de la société 

DigitalSurf, on reconstitue par extrapolation une image tridimensionnelle de la surface. 

Nous aǀoŶs utilisĠ le logiĐiel fouƌŶi aǀeĐ le pƌofiloŵğtƌe pouƌ l͛ĠǀaluatioŶ des paƌaŵğtƌes 

staŶdaƌds d͛Ġtat de suƌfaĐe et le logiĐiel MouŶtaiŶsMap®, plus Đoŵplet, pouƌ l͛eǆploitation 

des profils et des surfométries. En effet, il est nécessaire de retirer les écarts 

géométriques du 1er ordre (écart de forme) sur le profil brut avant de faire une mesure de 

hauteuƌ, Đaƌ le logiĐiel ƌeƋuieƌt la dĠfiŶitioŶ d͛uŶe ligŶe de ďase ;« hauteur 0 ») 

hoƌizoŶtale. Oƌ, Đoŵŵe Ŷous l͛aǀoŶs pƌĠĐĠdeŵŵeŶt sigŶalĠ, les échantillons présentent 

une courbure suite à la préparation de surface. La procédure de traitement des profils est 

donc la suivante : redressement du profil (équivalent numérique du dégauchissage), 

suppression de forme (par un polynôme de degrés 3 ou 4), mesure de hauteur de marche 

en mode manuel. L͛eƌƌeuƌ de ŵesuƌe suƌ la hauteuƌ des stƌuĐtuƌes est estiŵĠe à +/-50 nm 

car nos échantillons présentent généralement une rugosité importante après traitement 

(voir paragraphe IV.2).  

Les paramètres standards de rugosité sont définis par les normes ISO4287 et 

peƌŵetteŶt d͛estiŵeƌ l͛Ġtat de suƌfaĐe d͛uŶ échantillon. Initialement développées par et 

pour les industriels, ces grandeurs sont à interpréter avec précaution. Le logiciel définit 

autoŵatiƋueŵeŶt, d͛apƌğs la Ŷoƌŵe ϰϮϴϴ, la fƌĠƋueŶĐe de Đoupuƌe du filtƌe Ƌui sĠpaƌe les 

ĠĐaƌts d͛oŶdulatioŶ ;oƌdƌe ϮͿ des écarts de rugosité (ordre 1). Nous comparons, dans le 

paragraphe IV.2, la ƌugositĠ des suƌfaĐes ŶitƌuƌĠes et ĐaƌďuƌĠes à l͛aide des paƌaŵğtƌes 

standards de rugosité Ra, Rp, Rv et Rt définis ci-dessous : 

Ra est l͛ĠĐaƌt ŵoǇeŶ aƌithŵĠtiƋue de ĐhaƋue poiŶt du pƌofil paƌ ƌappoƌt à la ligŶe 

moyenne. 

           
    

Rv et Rp sont respectivement les valeurs extrêmes de profondeur de vallée et de hauteur 

de pic :                                 
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Rz est la hauteur totale du profil ou hauteur crête-à-Đƌġte, Đ͛est paƌ dĠfiŶitioŶ la soŵŵe de 

Rv et Rp.                              
 

 

Pour observer les variations de faible amplitude sur des petites surfaces (50 µm par 

ϱϬ µŵͿ, oŶ utilise le MiĐƌosĐope à FoƌĐe AtoŵiƋue Ƌui ŵesuƌe l͛iŶteƌaĐtioŶ eŶtƌe uŶe 

pointe et la surface via la déflexion du bras de levier sur lequel est fixée la pointe. Nous 

avons utilisé un AFM Nano-Observer de la marque Concept Scientific Instruments en 

mode contact. 

Pour obtenir des données sur des surfaces étendues (quelques centimètres carrés), 

l͛utilisatioŶ d͛uŶ ŵiĐƌosĐope iŶteƌfĠƌoŵĠtƌiƋue est plus iŶdiƋuĠe Ƌue la pƌofiloŵĠtƌie 

tactile de paƌ soŶ teŵps d͛aĐƋuisitioŶ ƌĠduit et sa pƌĠĐisioŶ ĐoŶseƌǀĠe ;eŶ X et YͿ. Nous 

avons utilisé le microscope interférométrique en lumière blanche TalySurf de Taylor-

HoďsoŶ du laďoƌatoiƌe Ppƌiŵe de l͛UŶiǀeƌsitĠ de Poitieƌs. 

II.2.6 Spectroscopie à Décharge Luminescente 

La Spectroscopie à DĠĐhaƌge LuŵiŶesĐeŶte, ou “DL, est uŶe teĐhŶiƋue d͛aŶalǇse 

destƌuĐtiǀe peƌŵettaŶt de ĐoŶŶaîtƌe la ĐoŵpositioŶ eŶ pƌofoŶdeuƌ de l͛ĠĐhaŶtilloŶ grâce à 

soŶ speĐtƌe d͛ĠŵissioŶ. L͛appaƌeil dispoŶiďle à l͛IŶstitut est uŶe “DL de tǇpe ‘FϭϬϬϬ de la 

marque Horiba Jobin Yvon. 

L͛ĠĐhaŶtilloŶ est plaĐĠ de façoŶ à feƌŵeƌ la Đhaŵďƌe d͛aŶalǇse ; l͛eŶseŵďle 

constitue une « lampe de Grimm », dont le schéma est présenté dans la Figure II-9. 

OŶ Ǉ effeĐtue uŶ ǀide pƌiŵaiƌe puis oŶ Ǉ iŶtƌoduit de l͛aƌgoŶ. OŶ polaƌise l͛ĠĐhaŶtilloŶ à 

l͛aide d͛uŶ gĠŶĠƌateuƌ radiofréquences, ce qui a pour conséquence la création d͛uŶ 

plasma, le reste du montage étant à la masse. Les atomes de la surface sont arrachées par 

la pulvérisation due au bombardement des ions et sont excités dans le plasma ; en 

retournant dans leur état fondamental, ils émettent un rayonnement qui est récupéré par 

un système optique.  
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Figure II-9 : schéma de la lampe de Grimm 

 

Un polychromateur sépare ce rayonnement en plusieurs loŶgueuƌs d͛oŶde 

correspondant à différents éléments chimiques : chaque faisceau est ainsi dirigé ǀeƌs l͛uŶ 

des 48 photomultipliĐateuƌs de l͛appaƌeil. L͛iŶteŶsitĠ luŵiŶeuse dĠteĐtĠe est 

proportionnelle au nombre de désexcitations, Đ͛est-à-diƌe à la ƋuaŶtitĠ d͛atoŵes de 

l͛ĠlĠŵeŶt ĐoŶsidĠƌĠ daŶs le plasŵa, elle-même directement proportionnelle au 

pourceŶtage ŵassiƋue de l͛ĠlĠŵeŶt du ŵatĠƌiau et à la vitesse de pulvérisation. La surface 

de l͛ĠĐhaŶtilloŶ est ĠƌodĠe au Đouƌs de l͛aŶalǇse et l͛ĠǀolutioŶ de l͛iŶteŶsitĠ luŵiŶeuse 

daŶs le teŵps peƌŵet d͛oďteŶiƌ des pƌofils de ĐoŶĐeŶtƌatioŶ eŶ pƌofoŶdeuƌ. 

D͛apƌğs Đette desĐƌiptioŶ du pƌiŶĐipe de l͛aŶalǇse “DL, il appaƌaît ĐlaiƌeŵeŶt Ƌue 

l͛ĠtaloŶŶage du sigŶal aiŶsi Ƌue l͛estiŵatioŶ de la ǀitesse de pulǀĠƌisatioŶ soŶt les poiŶts 

clĠs d͛uŶe ďoŶŶe ƋuaŶtifiĐatioŶ. Pouƌ l͛aŶalǇse des ĠĐhaŶtilloŶs eŶ aĐieƌ, des ĠtaloŶs à 

base fer couvrant les valeurs extrêmes et intermédiaires des teneurs attendues ont été 

utilisés. Il est diffiĐile d͛oďteŶiƌ des ĠtaloŶs pouƌ les ĠlĠŵeŶts lĠgeƌs, ŶotaŵŵeŶt l͛azote : 

nous utilisons entre autres du Fe4N, obtenu par nitruration gazeuse de fer pur. La 

ĐoŶǀeƌsioŶ teŵps/pƌofoŶdeuƌ pƌeŶd eŶ Đoŵpte l͛ĠǀolutioŶ de la ǀitesse de pulǀĠƌisatioŶ 

avec la concentration en azote. Malgré ces précautions, il subsiste diverses sources 

d͛iŶĐeƌtitude telles Ƌue l͛eŶĐƌasseŵeŶt de la leŶtille situĠe eŶtƌe la lampe de Grimm et le 

système optique et la dérive thermique du système optique. On estime que les 

incertitudes sont de +/-0,5 %at. sur la quantification des éléments et quelques dizaines de 

nanomètres sur la profondeur. Il faut noter que pour des échantilloŶs ƌugueuǆ, l͛iŶteŶsitĠ 

du sigŶal à uŶ teŵps doŶŶĠ pƌoǀieŶt de la dĠseǆĐitatioŶ d͛atoŵes issus de diffĠƌeŶtes 
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profondeurs, engendrant ainsi un moyennage de la concentration et une incertitude 

supplémentaire sur la profondeur. 

II.2.7 Diffraction des rayons X 

 Afin de déterminer la structure cristallographique des échantillons avant et après 

traitement, nous disposons de plusieurs diffractomètres à rayons X. Dans ce travail, nous 

avons principalement utilisé le diffractomètre D8 Advance de marque Bruker. Cet appareil 

est ĠƋuipĠ d͛uŶ ŵoŶoĐhƌoŵateuƌ Ge;ϭϭϭͿ peƌŵettaŶt de disĐƌiŵiŶeƌ la ƌaie Kα1 du cuivre 

;ʄ = ϭ,54056 Å) et est en configuration de type Bragg-Brentano. L͛ĠĐhaŶtilloŶ est 

positionné au centre du goniomètre sur un spinner par un passeur automatisé. Le 

ĐhaƌgeŵeŶt autoŵatiƋue des ĠĐhaŶtilloŶs ŶĠĐessite l͛utilisatioŶ de poƌte-substrat limitant 

l͛Ġpaisseuƌ des échantillons à 5 mm maximum. Nous avons utilisé la base de données 

DiffracPlus pour identifier les phases présentes et associer chaque pic à son plan 

diffractant et le logiciel EVA pour extraire les données caractéristiques des pics de 

diffraction. 
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Chapitre III  : Formation des couches nitrurées et carburées 

III.1 Introduction 

Les traitements de nitruration et de carburation visent à enrichir superficiellement 

uŶ ŵatĠƌiau eŶ atoŵes d͛azote et eŶ atoŵes de ĐaƌďoŶe ƌespeĐtiǀeŵeŶt, eŶ le ŵettaŶt 

au ĐoŶtaĐt d͛uŶe atŵosphğƌe ƌiĐhe eŶ espğĐes aĐtiǀes. L͛eŶƌiĐhisseŵeŶt ƌĠsulte de deux 

étapes : l͛iŶseƌtioŶ d͛atoŵes eŶ suƌfaĐe puis leuƌ diffusioŶ daŶs le ŵatĠƌiau. Le ƌĠsultat de 

tels traitements sur des aciers inoxydables austénitiques est uŶe ĐouĐhe d͛uŶe Ġpaisseuƌ 

allaŶt d͛uŶ à plusieuƌs dizaines de micromètres, présentant un gradient de concentration 

eŶ atoŵes d͛iŶseƌtioŶ. Les tƌaiteŵeŶts theƌŵoĐhiŵiƋues de ŶitƌuƌatioŶ et de ĐaƌďuƌatioŶ 

à basse température sur les aciers austénitiques sont étudiés depuis une trentaine 

d͛aŶŶĠes [60]. Ils trouvent de nombreuses applications industrielles notamment dans la 

ŵĠĐaŶiƋue où les eǆigeŶĐes eŶ ŵatiğƌe de pƌopƌiĠtĠs tƌiďologiƋues ;ƌĠsistaŶĐe à l͛usuƌe et 

à la fatigue) et de résistance à la corrosion sont sans cesse exacerbées. Les débats 

concernant la phase ou les phases formées durant ce type de procédé sont encore loin 

d͛ġtƌe Đlos. AiŶsi, suiǀaŶt les auteurs, la couche est monophasée et désignée sous le 

ǀoĐaďle d͛austĠŶite eǆpaŶsĠe ;à l͛azote ou au ĐaƌďoŶeͿ, phase “, phase M, phase N ou C. 

A l͛heuƌe aĐtuelle, uŶ ĐoŶseŶsus s͛est Ġtaďli pouƌ adŵettƌe Ƌue Đette phase est uŶe 

solution solide sursaturée en azote (ou en carbone), métastable et associée à une 

structure de type cubique à faces centrées (CFC) déformée. Par la suite, elle sera 

simplement nommée N ou C ( ĠtaŶt l͛austĠŶite de ďaseͿ. Cette phase est duƌe et tƌğs 

ƌĠsistaŶte. EŶ ŶitƌuƌatioŶ, les teŶeuƌs supeƌfiĐielles d͛azote peuǀeŶt atteiŶdƌe ϯϱ %at.. Il 

est Đlaiƌ Ƌue Đe haut Ŷiǀeau d͛iŶseƌtioŶ d͛atoŵes ĐoŶduit à la foƌŵatioŶ de ĐoŶtƌaiŶtes de 

compression très importantes qui confèrent au matériau traité de bonnes performances 

mécaniques. 

Nous présentons dans l͛Annexe 1 un état des connaissances sur le transfert de 

masse à la surface lors des traitements de nitruration et de carburation gazeux et assistés 

paƌ plasŵa et l͛ĠǀolutioŶ de la concentration de surface. Nous rappelons également 

ƋuelƋues ĠlĠŵeŶts thĠoƌiƋues suƌ l͛ĠǀolutioŶ de l͛Ġpaisseuƌ des ĐouĐhes. Nous ĠǀoƋuoŶs 

enfin les principaux modèles proposés pour expliquer la forme du profil de concentration 

d͛azote et de ĐaƌďoŶe. 
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L͛oďjeĐtif de ce chapitre est de présenter l͛ĠǀolutioŶ des grandeurs caractéristiques 

des couches nitrurées et carburés produites lors de nos traitements à basse température, 

telles que le paramètre de maille, la ĐoŶĐeŶtƌatioŶ ŵaǆiŵale et l͛Ġpaisseuƌ. L͛Ġtude du 

profil de concentration amènera une discussion sur la nature et le mécanisme de 

formation de l͛austĠŶite eǆpaŶsĠe, enrichie par des résultats récents de microscopie 

électronique à transmission. 

III.2 Tableau récapitulatif des résultats 

Le Tableau 11 pƌĠseŶte l͛eŶseŵďle des eǆpĠƌieŶĐes de ŶitƌuƌatioŶ et de 

carburation que nous avons réalisées avec les conditions de traitement ainsi que le nom 

synthétique des échantillons. En outre, il contieŶt uŶe sǇŶthğse de l͛eŶseŵďle des 

caractérisations que nous avons effectuées sur les couches. Ces caractérisations seront 

présentées ultérieurement dans ce chapitre. Nous ƌappeloŶs Ƌu͛uŶe Ġtape de 

décapage de 20 à 30 min. précède le traitement lors de la montée en température du 

système : il se déroule dans un mélange gazeuǆ ĐoŶstituĠ d͛aƌgoŶ et d͛hydrogène, sous 

une polarisation de -100 V dans le cas des nitrurations, sauf pour les traitements marqués 

d͛uŶe astĠƌisƋue (*) pour lesquels la polarisation était de -50 V et de -300 V dans le cas 

des carburations.  

La température de traitement est de 400 à 410°C pour les nitrurations, et autour 

de 415-420°C pour les carburations sauf pour le traitement marqué d͛uŶ double 

astérisque (**) pour lequel la température a varié entre 415°C et 437°C au cours du 

traitement. 

Nous avons fait face à des problèmes de reproductibilité, déjà rencontrés par Guo sur 

ces traitements [61], notamment sur les temps courts (15 min. à 1 h.). 
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Tableau 11 : Conditions expérimentales des traitements. Grandeurs caractéristiques des 

couches nitrurées et carburées 

Type 

d͛aĐieƌ 

Mélange 

gazeux 
Polar (V) Temps (h) EMétallo(µm) ESDL (µm) 

Nmax 

(%at.) 

Intégrale (at.µm) 
Désignation 

M1 M2 

Acier 1 Nitruration  

90 sccm N2 

10 sccm H2 

-100 

sauf (*) 
0,25 

- 1.5 12 - - N15a 

- 1.5 13 0 3 N15b 

0,5 
3 4 25 - - N30a 

- 2 18 0 12 N30b 

1 
2 3 18 - - N1a 

2 2 19 0 16 N1b 

2 
6 7,5 27 - - N2a 

5 4 26 47 11 N2b 

4 

7 8 27 - - N4a 

7 7 31 99 18 N4b 

5 8 27 - - N4c 

8 
11 12,5 28 - - N8a 

9 9 33 152 23 N8b 

Acier 2 2 3 4 26 - - N2e 

4 4 5 25 - - N4e 

8 7 7,5 28 - - N8e 

10 8 10,5 27 - - N10e 

1 4 4,5 23 - - N1h 

3 
7 7 28 - - N3h* (-50V) 

11-14 10,5 27 - - N3I* (-50V) 

10 sccm N2 

45 sccm H2 

45 sccm Ar 

 

-50 1 3 3 17 - - N1-10 

2 6 4 17 - - N2-10 

11 9 11,5 21 - - N11-10 

15 12-15 20,5 18 - - N15-10 (**) 

Carburation Cmax(%at.) C1 N1 C2  

0,77sccm C3H8 

20 sccm H2 

20 sccm Ar 

 

-70 0,5 - - 10,5 - - - C30a 

1 
7 9 11 27 4 42 C1a 

8 8 10 22 2 37 C1h 

2 9 8,5 11 23 10 35 C2a 

3 

 

13 13,5 10 28 10 59 C3a 

15 14 10 48 9 51 C3h 

4 

8 

18 18,5 10 38 4 86 C4a** 

15 14,5 10 34 8 58 C8a 

-200 32 28 34 11 43 4 195 C32d 

1.03sccm C3H8 

20 sccm H2 

20 sccm Ar 

-150 4 11 13 9 23 3 50 C4d 

9 14 - - - - - C9d 

16 17 21,5 9 35 4 87 C16d 
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III.3 Evolution du paramètre de maille de l’austénite expansée à l’azote ou 

au carbone 

III.3.1 Rappels et discussion sur la mesure de position des pics de diffraction 

Dans les matériaux cubiques, le paramètre de maille en fonction de la distance 

inter-réticulaire dhkl et des indices de Miller (h,k,l) est donné par la relation : 

                     (3.1) 

La loi de Bragg permet de déduire la distance inter-ƌĠtiĐulaiƌe d͛apƌğs la positioŶ aŶgulaiƌe 

du pic de diffraction (hkl) : 

                  (3.2) 

A l͛aide de Đes deuǆ ĠƋuatioŶs oŶ oďtieŶt : 

                            
(3.3) 

En théorie, le calcul du paramètre de maille à partir de la position angulaire de 

ĐhaƋue piĐ, Đ͛est-à-dire pour chaque direction cristallographique devrait donner la même 

valeur. En pratique, la mesure induit une incertitude sur la position des pics qui est 

d͛autaŶt plus gƌaŶde Ƌue les valeurs angulaires sont faibles. On peut utiliser la méthode 

dite « de Nelson Riley » afiŶ de ŵiŶiŵiseƌ l͛iŶĐeƌtitude expérimentale. Pour cela, nous 

traçons le paramètre de maille ahkl eŶ foŶĐtioŶ de Đos;θͿĐot;θͿ. Pouƌ oďteŶiƌ uŶe ǀaleuƌ 

corrigée unique du paramètre de maille aγ, on extrapole la valeur de ahkl eŶ Đos;θͿĐot;θͿ = 

0 par une régression linéaire. 

BieŶ Ƌue l͛iŶĐeƌtitude de la ŵesuƌe soit plus gƌaŶde auǆ petits aŶgles, les piĐs 

d͛iŶteŶsitĠ ŵaǆiŵale de l͛austĠŶite se situe eŶtƌe Ϯθ = ϯϱ° et Ϯθ = ϱϱ°. Lorsque le temps 

de traitement augmente, les pics situés aux grands angles ont une intensité faible à cause 

d͛un phénomène de rotation des plans de directions associés à ces pics, notamment ceux 

du piĐ ;ϮϮϬͿ, Ƌui Ŷe soŶt plus eŶ positioŶ de diffƌaĐtioŶ daŶs la gĠoŵĠtƌie θ-Ϯθ [62]. Les 

pics situés aux grands angles étant mal définis, il est alors difficile de déterminer leur 

position angulaire avec précision. Afin de limiter les incertitudes liĠes à l͛appƌĠĐiatioŶ de 

l͛opĠƌateuƌ, Ŷous aǀoŶs utilisĠ uŶ outil du logiĐiel EVA Ƌui ajuste uŶe paƌaďole à la Đouƌďe 

expérimentale sur une plage de valeurs donnée et calcule la position du milieu de corde 

de la parabole : Đ͛est Đe poiŶt Ƌui dĠfinit la position du pic. Cette méthode, en ne se  

ďasaŶt pas suƌ le ŵaǆiŵuŵ d͛iŶteŶsitĠ du piĐ, peƌŵet de s͛affƌaŶĐhiƌ des ĠǀeŶtuels effets 

d͛asymétrie. On détermine ensuite la valeur du paramètre de maille associée grâce à la 



58 
 

relation 3.3. Les valeurs calĐulĠes d͛apƌğs les piĐs (311), (220) et (222) ont été évincées 

lorsque les pics étaient mal définis. 

L͛iŶĐeƌtitude suƌ la ǀaleuƌ du paƌaŵğtƌe de ŵaille est faible : une variation de 0,01° 

sur la position du pic entraîne une variation de 0,0001 nm sur le paramètre calculé. 

III.3.2 Calcul et évolution du paramètre de maille 

a) Paramètre de maille de l’austénite des aciers non traités 

Les diffractogrammes des Rayons X des deux aciers non traités sont présentés dans 

l͛Annexe 2. Le paramètre de maille de l͛austĠŶite du substrat (i.e. non traitée), déterminé 

d͛apƌğs la ŵĠthode de NelsoŶ-Riley est :                       pouƌ l͛aĐieƌ ϭ                       pouƌ l͛aĐieƌ 2 

b) Paramètre de maille de l’austénite expansée à l’azote et au carbone 

Lors des traitements, l͛iŶĐoƌpoƌatioŶ eŶ gƌaŶde ƋuaŶtitĠ d͛atoŵes daŶs l͛aĐieƌ 

implique des modifications au niveau de la structure cristallographique du matériau. Nous 

présentons les diffractogrammes de l͛eŶseŵďle des échantillons carburés sur la Figure 

A2-2 et des échantillons nitrurés sur la Figure A2-3 situées en Annexe 2. Nous observons 

dans ces figures des pics larges, cohérents avec une structure cubique à faces centrées 

ŵais dĠĐalĠs ǀeƌs les petits aŶgles paƌ ƌappoƌt auǆ piĐs de l͛austĠnite non traitée.  Pour les 

ĐouĐhes doŶt l͛Ġpaisseuƌ est iŶfĠƌieuƌe à ϰ µŵ, les piĐs de l͛austĠŶite du suďstƌat soŶt 

également visibles puisque la profondeur de pénétration des ‘aǇoŶs X est d͛eŶǀiƌoŶ ϰ,ϱ 

µŵ daŶs les ĐoŶditioŶs d͛aŶalǇse ;ƌaie Kα du cuivre, gĠoŵĠtƌie θ-ϮθͿ. Le décalage de pics 

vers les petits angles indique une augmentation du paramètre de maille due à la mise en 

solutioŶ solide iŶteƌstitielle des atoŵes d͛azote ou de ĐaƌďoŶe daŶs l͛austĠŶite, d͛où 

l͛appellatioŶ ĐoŵŵuŶe d͛« austénite expansée ». Ce déplacement des pics est 

pƌopoƌtioŶŶel à la ĐoŶĐeŶtƌatioŶ d͛atoŵes d͛iŶseƌtioŶ Đoŵŵe Ŷous l͛aǀoŶs illustƌĠ sur la 

Figure III-1 dans le cas du déplacement du pic principal (111). Nous avons tracé une droite 

passaŶt paƌ l͛oƌigiŶe Đaƌ le dĠĐalage des piĐs est ĐalĐulĠ eŶ pƌeŶaŶt Đoŵŵe ƌĠfĠƌeŶĐe la 

positioŶ du piĐ pƌiŶĐipal de l͛austĠŶite ŶoŶ eŶƌiĐhie Đ͛est-à-dire avec une concentration 

nulle. Le déplacement angulaire peut être supérieur ou inférieur à l͛ĠǀolutioŶ atteŶdue car 
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il eǆiste d͛autƌes souƌĐes de déformation de la maille, notamment la présence de 

contraintes résiduelles. 
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Figure III-1 : dĠplaĐeŵeŶt aŶgulaiƌe du piĐ ;ϭϭϭͿ assoĐiĠ à l’austĠŶite eǆpaŶsĠe eŶ foŶĐtioŶ 
de la ĐoŶĐeŶtƌatioŶ eŶ atoŵes d’iŶseƌtioŶ 

Les pics sont également larges et asymétriques, ce qui traduit la pƌĠseŶĐe d͛uŶ 

gradient de concentration dans les couches. 

 

La méthode de Nelson-Riley est appliquée aux échantillons carburés sur la Figure 

III-2. OŶ ĐoŶstate Ƌue Đette ŵĠthode Ŷ͛est pas ǀƌaiŵeŶt appƌopƌiĠe pour analyser nos 

couches carburées. En effet, on devrait trouver une droite de pente positive reliant les 

paramètres correspondants aux différents plans diffractant, Đe Ƌui Ŷ͛est pas le Đas pouƌ ϱ 

des échantillons carburés.  

 

Figure III-2 : méthode de Nelson-Riley appliquée aux échantillons carburés. Une seule droite 

a été tracée (échantillon C3a) par souci de lisibilité 
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Dans le cas de l͛appliĐatioŶ de la ŵĠthode auǆ échantillons nitrurés, présentée sur 

la Figure III-3, oŶ ǀoit Ƌue, ďieŶ Ƌue Ŷous aǇoŶs l͛ĠǀolutioŶ atteŶdue ;peŶte positiǀeͿ, il y a 

des écarts importants de la valeur du paramètre de maille selon les différentes 

orientations.  On peut notamment constater sur la Figure III-2 et dans le Tableau 12 que la 

distaŶĐe ĐalĐulĠe d͛apƌğs la positioŶ du piĐ ;ϮϬϬͿ est sǇstĠŵatiƋueŵeŶt plus ĠleǀĠe Ƌue 

Đelle ĐalĐulĠe d͛apƌğs la positioŶ du piĐ ;ϭϭϭͿ. Ces écarts proviennent du fait que la 

réponse à l͛iŶtƌoduĐtioŶ des atoŵes est aŶisotƌope [63]. De plus, d͛apƌğs ChƌistiaŶseŶ et 

al., les fautes d͛eŵpileŵeŶt créées par les contraintes sont également une autre source de 

décalage systématique des pics de diffraction [64]. L͛utilisatioŶ de la ŵĠthode de Nelson-

‘ileǇ Ŷ͛est donc pas pertinente pouƌ le ĐalĐul du paƌaŵğtƌe de ŵaille de l͛austĠŶite 

eǆpaŶsĠe à l͛azote, Đaƌ l͛incertitude eǆpĠƌiŵeŶtale Ŷ͛est pas la pƌiŶĐipale source de 

décalage des pics dans le cas des nitrurations. Cette constatation avait déjà été faite par 

Guo [61], Ƌui pƌoposait de tƌaĐeƌ l͛ĠǀolutioŶ du paƌaŵğtƌe de ŵaille eŶ foŶĐtioŶ du  

faĐteuƌ d͛oƌieŶtatioŶ Ahkl.  

La ŵoǇeŶŶe des paƌaŵğtƌes ĐalĐulĠs d͛apƌğs la positioŶ des piĐs pƌiŶĐipauǆ ;ϯğŵe 

colonne du Tableau 12) correspond au paramètre de maille « effectif » des couches 

ĐaƌďuƌĠes et ŶitƌuƌĠes, Đ͛est-à-dire dans un état contraint et déformé. Cette estimation du 

paramètre de maille permet de ǀoiƌ l͛augŵeŶtatioŶ aǀeĐ le teŵps de tƌaiteŵeŶt. OŶ 

remarque également que le paramètre de maille des échantillons carburés évolue peu, ce 

Ƌui est ĐohĠƌeŶt aǀeĐ l͛ĠǀolutioŶ de la ĐoŶĐeŶtƌatioŶ maximale comme nous le verrons 

dans le prochain paragraphe. 

 

Figure III-3 : méthode de Nelson-Riley appliquée aux échantillons nitrurés. Une seule droite a 

été tracée (échantillon N4e) par souci de lisibilité 
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Tableau 12 : paramètre de ŵaille ĐalĐulĠ d’apƌğs les piĐs pƌiŶĐipauǆ 

Nom (111) (200) Moyenne 

N1a 0,374 0,378 0,376 

N2a 0,389 0,394 0,392 

N4a 0,391 0,394 0,392 

N8a 0,391 0,395 0,393 

N1b 0,371 0,373 0,372 

N2b 0,383 0,390 0,386 

N4b 0,389 0,394 0,391 

N8b 0,391 0,396 0,393 

N2e 0,380 0,385 0,383 

N4e 0,384 0,389 0,386 

N8e 0,385 0,391 0,388 

N10e 0,386 0,393 0,390 

N3h 0,388 0,392 0,390 

N3i 0,385 0,392 0,388 

N1-10 0,370 0,375 0,373 

N2-10 0,374 0,380 0,377 

N11-10 0,375 0,392 0,383 

N15-10 0,373 0,392 0,382 

C1a 0,367 0,370 0,368 

C2a 0,367 0,370 0,369 

C3a 0,366 0,368 0,367 

C4a 0,366 0,368 0,367 

C8a 0,369 0,372 0,370 

C4d 0,368 0,370 0,369 

C9d 0,368 0,370 0,369 

C16d 0,368 0,370 0,369 

C32d 0,369 0,371 0,370 

 

Czerwiec a développé dans son Habilitation à Diriger les Recherches [65], un 

ŵodğle ĠlastiƋue siŵple peƌŵettaŶt d͛Ġǀalueƌ les ĐoŶtƌaiŶtes gĠŶĠƌĠes paƌ l͛eǆpaŶsioŶ de 

la ŵaille, à l͛aide des ǀaleuƌs expérimentales α et β et d͛eŶ dĠduiƌe uŶ paƌaŵğtƌe de 

maille sans contraintes. Ce modèle prévoit un comportement linéaire du paramètre de 

maille  en fonction du faĐteuƌ d͛oƌieŶtatioŶ Ahkl :                 (3.4)      avec                             

Les contraintes résiduelles dans les échantillons nitrurés et carburés sont la 

conséquence de la dilatation de la maille austénitique. Ce phénomène est illustré sur 

la Figure III-4 : en imaginant que la couche traitée est séparée du substrat (a), la dilatation 

provoquerait une déformation (b). Or le substrat est massif et ne peut pas se déformer (c) 
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d͛où la gĠŶĠƌatioŶ de ĐoŶtƌaiŶtes de ĐoŵpƌessioŶ ;dͿ. Si la réponse mécanique du 

matériau aux contraintes est anisotrope, le décalage des pics sera différent selon  

l͛orientation du plan associé. 

 

Figure III-4 : représentation schématique de la formation de contraintes résiduelles dans les 

couches nitrurées et carburées 

Si la couche est virtuellement désolidarisée du substrat, la dilatation de la maille 

engendre une déformation que nous appellerons la déformation de composition İ0 et qui 

peut s͛eǆpƌiŵeƌ paƌ : 

                  
(3.5) 

Où     est le paƌaŵğtƌe de ŵaille de l͛austĠŶite saŶs azote/ĐaƌďoŶe et        le 

paƌaŵğtƌe de l͛austĠŶite eǆpaŶsĠe aǇaŶt uŶe ĐoŶĐeŶtƌatioŶ CX d͛atoŵes. Comme la 

couche est fixée au substrat, une contrainte σ se dĠǀeloppe afiŶ de ĐoŵpeŶseƌ l͛effet de la 

déformatioŶ. L͛eǆpƌessioŶ pƌĠĐĠdeŶte doit s͛eŶteŶdƌe aǀeĐ             le paramètre 

de maille sans contrainte. Le paramètre de maille en présence de contrainte          s͛eǆpƌiŵe, apƌğs ĐhaŶgeŵeŶt de ƌepğƌe, eŶ foŶĐtioŶ de la dĠfoƌŵatioŶ de 

composition İ0 et de la contrainte σ :  

                                       (3.6) 

avec les constantes élastiques de l͛aĐieƌ AI“I ϯϭϲL : S12 = -4,25.10-12 Pa-1 et S0 = 10,65.10-12 

Pa-1. Le leĐteuƌ dĠsiƌaŶt plus de dĠtails suƌ l͛oďteŶtioŶ de Đette relation pourra se reporter 

à l͛Habilitation à Diriger les Recherches de Czerwiec [65]. En comparant la relation 3.4 à la 

relation 3.6, on en déduit : 
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                   (3.7) et           
(3.8) 

Le paramètre de maille sans contrainte            est donc donné par : 

                     
(3.9) 

Nous avons tracé sur la Figure III-5 les paramètres de maille ahkl en fonction du 

faĐteuƌ d͛oƌieŶtatioŶ pour les échantillons carburés (en haut de la figure) et pour les 

échantillons nitrurés (en bas de la figure). Une régression linéaire permet de déterminer 

les valeurs de α et β et ainsi de calculer le paramètre de maille sans contrainte. Ces valeurs 

sont présentées dans le Tableau 13. 

 
Figure III-5 : paƌaŵğtƌe de ŵaille de l’austĠŶite eǆpaŶsĠe eŶ foŶĐtioŶ du faĐteuƌ 

d’oƌieŶtatioŶ Ahkl, seules les droites des échantillons (C9d et N11-10) ont été tracées à titre 

d’eǆeŵple paƌ souĐi de lisiďilitĠ 
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Tableau 13 : ǀaleuƌs des ĐoeffiĐieŶts eǆpĠƌiŵeŶtauǆ α et β, dĠteƌŵiŶĠs paƌ ƌĠgƌessioŶ 
liŶĠaiƌe et paƌaŵğtƌe de ŵaille ĐoƌƌigĠ ;saŶs ĐoŶtƌaiŶteͿ de l’austĠŶite eǆpaŶsĠe à l’azote et au 

carbone 

NOM Coefficients de la régression linéaire Paramètre de maille sans contrainte (nm) 

N1a 
α 0,37819 

0,3736 β -0,01162 

N2a 
α 0,39308 

0,3892 
β -0,00975 

N4a 
α 0,39397 

0,3820 β -0,03007 

N8a 
α 0,39496 

0,3818 
β -0,03308 

N1b 
α 0,37344 

0,3703 β -0,00789 

N2b 
α 0,383 

0,3763 β -0,01689 

N4b 
α 0,39386 

0,3785 
β -0,03857 

N8b 
α 3,96E-01 

0,3806 β -3,80E-02 

N2e 
α 0,38522 

0,3791 
β -0,01543 

N4e 
α 0,38313 

0,3782 β -0,01234 

N8e 
α 0,39122 

0,3763 β -0,03746 

N10e 
α 0,39263 

0,3765 
β -0,0405 

N3h 
α 0,38857 

0,3752 β -0,03355 

N3i 
α 0,39184 

0,3859 
β -0,01478 

N1-10 
α 0,37548 

0,3691 
β -0,01605 

N2-10 
α 0,3803 

0,3725 β -0,01961 

N11-10 
α 0,39155 

0,3713 
β -0,05078 

N15-10 
α 0,39157 

0,3690 β -0,05667 

C1a 
α 0,36995 

0,3661 β -0,00961 

C2a 
α 0,37008 

0,3670 
β -0,00777 

C3a 
α 0,36838 

0,3662 β -0,00546 

C4a 
 

α 0,36866 
0,3667 

β -0,0049 

C8a 
α 0,37143 

0,3676 β -0,00958 

C4d 
α 0,36957 

0,3674 β -0,00552 

C9d 
α 0,36953 

0,3679 
β -0,00412 

C16d 
α 0,37017 

0,3673 β -0,00714 

C32d 
α 0,37173 

0,3687 β -0,00756 
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Les paƌaŵğtƌes de ŵaille ĐalĐulĠs à l͛aide de Đe ŵodğle soŶt des paƌaŵğtƌes de 

maille sans contraintes, Đe Ƌui sigŶifie Ƌu͛oŶ eǆtƌapole la ǀaleuƌ du paƌaŵğtƌe de ŵaille 

dans un contexte non déformé. On note que ces valeurs sont comprises entre 0,37 et 0,38 

nm pour les échantillons nitrurés et restent inférieures à 0,37 nm pour les échantillons 

carburés. Ces valeurs seront utilisées ultérieurement pour des calculs de concentrations 

(paragraphe III.4.1) et pour une estimation des contraintes (paragraphe IV.3.2). 
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III.4 Evolution de la Concentration de surface  

III.4.1 Estimation de la concentration maximale 

a) Par SDL 

Après traitement, la plupart des échantillons ont un aspect brun, plus ou moins 

marqué selon les conditions expérimentales (partie gauche de la Figure III-6). Cette 

ĐoloƌatioŶ de la suƌfaĐe Ŷ͛est pas ĐoŵŵeŶtĠe daŶs la littĠƌatuƌe, ŵais oŶ peut l͛oďseƌǀeƌ 

sur une miĐƌogƌaphie de la suƌfaĐe d͛uŶ ĠĐhantillon carburé présentée dans la partie 

droite de la Figure III-6, issue des travaux de Molleja et al. [13].  Dans les cas des 

nitrurations, ce film brun est rayé par le palpeur du pƌofiloŵğtƌe et s͛estoŵpe eŶ fƌottaŶt 

la surface avec du papier absorbant. EŶ ƌegaƌdaŶt l͛eŶseŵďle des sigŶauǆ de l͛aŶalǇse SDL  

sur les premiers 140 nm de pƌofoŶdeuƌ d͛uŶ ĠĐhaŶtilloŶ ŶitƌuƌĠ ϭϬ h. (graphique de droite 

sur la Figure III-7Ϳ, oŶ ǀoit Ƌue l͛azote, le ĐaƌďoŶe, l͛oǆǇgğŶe et l͛hǇdƌogğŶe présentent des 

concentrations importantes en extrême surface (0-60 nm). Les hypothèses avancées sont 

soit un vide insuffisaŶt daŶs la Đhaŵďƌe d͛aŶalǇse soit une contamination au cours du 

traitement. Pour les échantillons carburés, l͛aspeĐt ďƌuŶ est ŵoiŶs ŵaƌƋuĠ. Il apparaît au-

delà de 2 h. de traitement et s͛estoŵpe peu en frottant. La polarisation semble jouer un 

rôle important sur sa formation. Ainsi, l͛ĠĐhaŶtilloŶ ĐaƌďuƌĠ ϯϮh aǀeĐ uŶe polaƌisatioŶ de -

200 V à un bel aspect gris métallique satiné. Le bombardement ionique occasionné par 

une forte polarisation empêcherait la foƌŵatioŶ d͛uŶ filŵ à la suƌfaĐe de l͛ĠĐhaŶtilloŶ. Il 

seƌait iŶtĠƌessaŶt d͛effeĐtueƌ des ŶitƌuƌatioŶs dans des conditions identiques de 

polarisation. L͛aŶalǇse paƌ Spectroscopie de masse des ions secondaires (SIMS) d͛uŶ 

échantillon carburé présentant uŶe ĐoloƌatioŶ ďƌuŶe Ŷ͛a pas peƌŵis de dĠteƌŵiŶeƌ la 

composition du film. 

  
Figure III-6 : suƌfaĐe d’uŶ ĠĐhaŶtilloŶ nitruré pendant 4 h. dans un mélange à 90% N2-10% H2 

dans notre réacteur ;NϰeͿ et suƌfaĐe d’uŶ ĠĐhaŶtilloŶ carburé pendant 30 min. dans un mélange 

(Ar 50%, H2 45%, CH4  5%) [13] vues au microscope optique 
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Les profils de concentration élémentaires de l͛ĠĐhaŶtilloŶ ĐaƌďuƌĠ peŶdaŶt ϯϮ h.  

sont présentés dans le graphique de droite de la Figure III-7. On voit que la concentration 

en carbone dépasse 40 %at.  dans les dix premiers nanomètres tandis que les signaux 

d͛oǆǇgğŶe et d͛hǇdƌogğŶe ƌesteŶt ďas sur la même plage de profondeur suggérant la 

pƌĠseŶĐe d͛uŶ filŵ de ĐaƌďoŶe. Ce filŵ Ŷe s͛ĠteŶdrait que sur une dizaine de nanomètre. 

Au-delà de cette profondeur les éléments fer, nickel et chrome de la matrice sont détectés 

aiŶsi Ƌue l͛azote et le ĐaƌďoŶe, oŶ a  donc une couche enrichie de façon « mixte » dont 

l͛Ġpaisseuƌ totale dépend du degré de « pollution » par l͛azote. On constate en effet que 

de l͛azote est souǀeŶt dĠteĐtĠ daŶs les ĐouĐhes ĐaƌďuƌĠes. En règle générale, cette 

pollutioŶ eŶ azote Ŷe s͛ĠteŶd pas au-delà de 3 µm, et on considère que la couche carburée 

à proprement parler Ŷe dĠďute Ƌu͛uŶe fois Ƌue l͛azote Ŷ͛est plus dĠteĐtĠ.  

Molleja et al.  ont réalisé des aŶalǇses paƌ “peĐtƌosĐopie d͛ĠleĐtƌons Auger (AES) et ont pu 

observer la présence de carbone « libre » de type graphite en surface, sur une profondeur 

de 20 à 120 nm selon les conditions de carburation des échantillons. Le carbone est 

ensuite lié chimiquement (donc sous forme de carbures) jusƋu͛à la pƌofoŶdeuƌ ŵaǆiŵuŵ 

de l͛aŶalǇse, Ƌui est de ϭϱϬ Ŷŵ [13].  

 

Figure III-7 : profils de concentration élémentaires sur un échantillon nitruré 10h dans un 

mélange à 90% d'azote (N10e) à gauche, et  sur un échantillon carburé 32h (C32d) à droite 

Le choix du critère pour la lecture de la concentration maximale en azote 

(nitrurations) et en carbone (carburations) est doŶĐ iŵpoƌtaŶt afiŶ d͛eǆĐluƌe Đette paƌtie 

du profil dont la nature reste incertaine. Pouƌ les aŶalǇses d͛ĠĐhantillons nitrurés, nous 

avons procédé graphiquement en traçant deux droites tangentes à la courbe, comme 

illustré sur la partie gauche de la Figure III-8; on définit la concentration maximale comme 

l͛oƌdoŶŶĠe du poiŶt d͛iŶteƌseĐtioŶ de Đes dƌoites. Dans le cas des carburations, on relève 
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graphiquement la concentration maximale de carbone à la profondeur où l͛azote Ŷ͛est 

plus détecté (< 0.5 %at.), comme illustré sur la partie droite de la Figure III-8. Les valeurs 

de ĐoŶĐeŶtƌatioŶ soŶt aƌƌoŶdies au pouƌĐeŶt pƌğs pouƌ teŶiƌ Đoŵpte de l͛incertitude de 

l͛aŶalǇse (discutée dans le Chapitre II). 

 
Figure III-8 : illustration du critère de lecture de la concentration maximale en azote et en 

carbone sur un échantillon nitruré 10h (N10e) à gauche, et un échantillon carburé pendant 32h 

(C32d) à droite 

 

b) Par DRX 

La concentration en carbone (respectivement azote) CC (respectivement CNͿ d͛uŶ 

échantillon peut être rapidement estimée à l͛aide des ƌaǇoŶs X saŶs le ƌeĐouƌs à des 

teĐhŶiƋues d͛aŶalǇse poussĠes telles Ƌue la ŵiĐƌosoŶde ou la “DL, à l͛aide de la ƌelatioŶ : 

                  (3.10) 

Où aγC/N est le paramètre de maille sans contrainte de l͛austĠŶite eǆpaŶsĠe au 

ĐaƌďoŶe ou à l͛azote, aγ0 est le paƌaŵğtƌe de ŵaille de l͛austĠŶite saŶs ĐaƌďoŶe/azote et 

αV est une constante pour un métalloïde donné dont les valeurs reportées dans la 

littérature sont : 0,00104 nm.%at-1 pour le carbone [66] et 0,0009 nm.%at-1
 pour l͛azote 

[61].  Nous avons comparé les valeurs calculées (CRX1) avec celles obtenues par lecture des 

analyses SDL (CSDL) dans le  

Tableau 14. On voit que les valeurs de concentration sont largement sous-estimées 

pour les échantillons nitrurés des séries b et la série de nitrurations à 10%. Nous 

choisissons pour la suite de ce paragƌaphe d͛utiliseƌ les ǀaleuƌs de ĐoŶĐeŶtƌatioŶ “DL.  En 

inversant la relation 3.10, nous pouvons recalculer un paramètre expérimental à partir des 

mesures de concentrations SDL : oŶ oďtieŶt uŶe ǀaleuƌ d͛eŶǀiƌoŶ Ϭ,ϬϬϬϳ Ŷŵ.%at-1 dans les 

deux cas. Nous avons pu recalculer des valeurs CRX2 présentées dans la dernière colonne 

0,0 0,5 1,0 1,5 2,0 2,5 3,0 3,5 4,0 4,5 5,0
20
21
22
23
24
25
26
27
28
29
30
31
32
33
34
35

C
o

n
c
e

n
tr

a
ti
o

n
 (

a
t%

)

Profondeur (µm)

Nitruration 10h (N10e)

 azote

lecture de N
max

0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15
0

2

4

6

8

10

12

14

16

18

20

  
C

o
n

c
e

n
tr

a
ti
o

n
 (

a
t%

)
Profondeur (µm)

Carburation 32h (C32d)

 carbone

 azote

0,5%at.
fin de la pollution d'azote

lecture de C
max



70 
 

du Tableau 14 : elles sont plus proches des ǀaleuƌs ŵesuƌĠes paƌ “DL, ďieŶ Ƌu͛uŶ ĠĐaƌt 

encore conséquent subsiste sur quelques échantillons.  

Il faut noter que nous utilisons le paramètre de maille sans contrainte de 

l͛austĠŶite pouƌ le ĐalĐul. “i le sǇstğŵe s͛avère ne pas être monophasé (comme nous en 

disĐuteƌoŶs à la fiŶ de Đe ĐhapitƌeͿ, la ĐoŶĐeŶtƌatioŶ d͛azote ĐalĐulĠe CRX1 correspond à la 

fƌaĐtioŶ d͛azote eŶ solutioŶ solide daŶs l͛austĠŶite et l͛ĠĐaƌt ƌeleǀĠ ĐoƌƌespoŶd à de l͛azote 

présent dans une autre phase.  

Dans le paragraphe suivant, nous utilisons donc les valeurs mesurées par SDL pour 

ĐoŵŵeŶteƌ l͛ĠǀolutioŶ de la ĐoŶĐeŶtƌatioŶ de suƌfaĐe, saŶs pƌĠsupposeƌ de soŶ oƌigiŶe.  

Tableau 14 : conceŶtƌatioŶs ĐalĐulĠes d’apƌğs la DRX et la SDL 

Nom CRX1 CSDL CRX2 
N1a 15,2 17,6 19,5 
N2a 32,5 27,1 41,8 
N4a 24,5 26,6 31,5 
N8a 24,3 27,8 31,2 
N1b 11,5 18,7 14,8 
N2b 18,2 26,1 23,4 
N4b 20,6 30,6 26,5 
N8b 23,0 32,5 29,6 
N2e 21,3 25,6 27,4 
N4e 20,3 24,9 26,2 
N8e 18,2 28,1 23,4 

N10e 18,4 27,4 23,7 
N1-10 10,2 16,7 13,1 
N2-10 14,0 16,6 18,0 

N11-10 12,7 21,4 16,3 
N15-10 10,1 18,2 12,9 

C1a 6,9 10,8 8,9 
C2a 7,9 10,8 10,1 
C3a 7,0 10,3 9,0 
C4a 7,6 10,4 9,7 
C8a 8,6 9,9 11,0 
C4d 8,3 8,9 10,7 

C16d 8,9 8,7 10,6 
C32d 9,8 11,3 12,6 

 

III.4.2 Discussion sur l’évolution de la concentration maximale 

Nous rassemblons les valeurs de concentration maximale obtenues sur nos 

échantillons en fonction du temps de traitement dans la Figure III-9. 
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Figure III-9 : Evolution de la concentration maximale en azote (respectivement carbone) en 

fonction du temps de nitruration (respectivement carburation) 

Sur la base des résultats bibliographiques exposés daŶs l͛Annexe 1, nous 

interprétons le graphique de la façon suivante : pour un mélange gazeux contenant 90% 

d͛azote, la ǀaleuƌ d͛ĠƋuiliďƌe NE varie de 28 at % à 32 %at.. L͛eǆisteŶĐe de plusieuƌs ǀaleuƌs 

de NE peut ġtƌe eǆpliƋuĠe paƌ l͛iŶflueŶĐe de petites ǀaƌiatioŶs de paƌaŵğtƌes 

expérimentaux tels que la pression ou la température. Pour un mélange gazeux moins 

ƌiĐhe eŶ azote ;ϭϬ%Ϳ, la ǀaleuƌ d͛ĠƋuiliďƌe est NE~21 %at.. comme le suggère le traitement 

de 11 h. On relève, pour une nitruration de 15 h. dans un mélange à 10%, une 

concentration maximale inférieure de 2%at. par rapport au traitement de 11 h. On 

s͛atteŶdƌait à ce que, toutes conditions étant égales, la valeur de saturation soit atteinte 

après 15 h. de traitement et soit donc supérieure ou égale à 21 %at. : ĐeĐi s͛eǆpliƋue paƌ le 

fait que la température lors du traitement de 15 h. Ġtait d͛eŶǀiƌoŶ ϯϵϬ°C ĐoŶtƌe ϰϬϬ°C 

pour les autres traitements. Renevier et al. ont observé une valeur de NS plus élevée à 410 

°C Ƌu͛à ϯϭϬ °C pouƌ uŶ ŵġŵe teŵps de tƌaiteŵeŶt, Đe Ƌui ƌĠǀğle Ƌue l͛ĠƋuiliďƌe de la 

suƌfaĐe ƌĠsulte d͛uŶ phĠŶoŵğŶe dĠpeŶdaŶt de la teŵpĠƌatuƌe, peut-être une compétition 

eŶtƌe la diffusioŶ des atoŵes d͛azote et leuƌ ƌeĐoŵďiŶaisoŶ [67]. Nous avons reporté sur 

la Figure III-10, l͛Ġvolution de NS en fonction du temps pour une sĠƌie d͛eǆpĠƌieŶĐes 

réalisées suƌ l͛aĐieƌ ϭ daŶs uŶ ŵĠlaŶge à ϵϬ % N2 et 10 % H2.  
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Figure III-10 : Evolution de la concentration maximale en azote en fonction du temps de 

nitruration pour la série b 

L͛ajusteŵeŶt paƌ uŶe foŶĐtioŶ eǆpoŶeŶtielle suƌ uŶe loi très classique en physique 

du type NS = NE (1 - e-t/) permet de trouver un temps caractéristique  = 1,87 h. L͛ĠƋuiliďƌe 

de concentration de surface en azote est atteint pour une valeur de 5., soit un peu plus 

de 9 h. OŶ Ŷoteƌa Ƌu͛il Ŷ͛est pas possiďle de faĐtoƌiseƌ NE, et Ƌu͛il est ŶĠĐessaiƌe d͛aǀoiƌ 

une concentration en azote au temps t = 0 h. de 10 à 11 % at. Ce fait est très intéressant 

Đaƌ uŶe telle ǀaleuƌ pouƌƌait ĐoƌƌespoŶdƌe à la ǀaleuƌ ŵaǆiŵale d͛ĠƋuiliďƌe dans la phase 

austénitique de cet alliage. On remarque que notre milieu est suffisamment réactif pour 

peƌŵettƌe d͛atteiŶdƌe des ĐoŶĐeŶtƌatioŶs supeƌfiĐielles eŶ azote supérieures à 10 % at dès 

les premiers instants du traitement. Nous rappelons que le temps de traitement est 

ĐoŵptĠ à paƌtiƌ de l͛iŶtƌoduĐtioŶ des gaz ƌĠaĐtifs daŶs l͛eŶĐeiŶte, ĐepeŶdaŶt l͛Ġtape 

préalable de décapage, durant laquelle une polarisation de quelques centaines de volts est 

appliquée, dure de 20 à 30 minutes. La température est inférieure à 400°C lors de cette 

étape, mais il est possible que des atomes provenant de la désorption des parois de 

l͛eŶĐeiŶte soieŶt iŶsĠƌĠs daŶs le ŵatĠƌiau. L͛aŶalǇse “DL d͛ĠĐhaŶtilloŶs aǇaŶt suďi 

uniquement un tƌaiteŵeŶt d͛uŶe heuƌe daŶs des ĐoŶditioŶs siŵilaiƌes à l͛Ġtape de 

décapage a en effet révélé la présence d͛environ 12 %at. d͛azote en surface alors que 

l͛atŵosphğƌe gazeuse Ġtait ĐoŵposĠe uniquement d͛aƌgoŶ et de dihǇdƌogğŶe, comme on 

peut le voir sur la Figure III-11.  
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Figure III-11 : profil de concentration en azote après uŶ tƌaiteŵeŶt d’uŶe heuƌe daŶs uŶe 
atmosphère non réactive Ar/H2 

Pour les carburations, une concentration maximale de CE~11 %at. est atteinte dès 

30min. de traitement, Đe Ƌui iŶdiƋue Ƌue la ǀaleuƌ d͛ĠƋuiliďre est atteinte très 

rapidement, conformément aux observations de Booth et al. [68], exception faite des 

deux échantillons traités dans un mélange contenant 1,03 sccm de propane et avec une 

polarisation de -150 V. Une polarisation élevée entraine une pulvérisation qui peut 

modifier la concentration de surface au cours du traitement, Đ͛est-à-dire les conditions 

auǆ liŵites. Ce phĠŶoŵğŶe, ĐouplĠ à uŶe pƌessioŶ paƌtielle d͛espğĐes ĐaƌďuƌaŶtes ĠleǀĠe, 

explique que la mise en équilibre de la suƌfaĐe s͛eŶ tƌouǀe ŵodifiĠe. 
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III.5 Evolution de l’Epaisseur de couche 

III.5.1 Mesure de l’épaisseur de couche 

Les ǀaleuƌs d͛Ġpaisseuƌ ŵesuƌĠes suƌ les coupes métallographiques (Emétallo) et 

celles évaluées sur les profils SDL (ESDL) sont présentées dans le Tableau 11.  

EtaŶt doŶŶĠe l͛incertitude de l͛aŶalǇse estiŵĠe à ϭ %at., on considère que la fin de 

la couche traitée sur le profil de concentration se situe au poiŶt d͛iŶteƌseĐtioŶ eŶtƌe la 

dƌoite d͛oƌdoŶŶĠe  C = 0,5 %at. et le profil de concentration, comme illustré sur la Figure 

III-12. Les valeurs ESDL sont arrondies au demi-micromètre près.  
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Figure III-12 : illustration de la lecture de profondeur sur le profil de concentration 

Après traitement, on  peut visualiser par métallographie la couche enrichie : celle-

ci est révélée grâce à une attaque chimique sur les coupes transverses des échantillons 

(voir paragraphe II.1.1Ϳ et oďseƌǀĠe à l͛aide du ŵiĐƌosĐope optiƋue. Sur la Figure III-13, on 

pƌĠseŶte la Đoupe tƌaŶsǀeƌse d͛uŶ ĠĐhaŶtilloŶ ŶitƌuƌĠ peŶdaŶt ϴ h. OŶ ǀoit Ƌue l͛attaƋue 

chimique a révélé la structure du substrat et mis en évidence la couche nitrurée, sans en 

révéler la stƌuĐtuƌe. Cette diffĠƌeŶĐe de ƌĠpoŶse à l͛attaƋue ĐhiŵiƋue est l͛iŶdiĐateuƌ 

d͛uŶe ďoŶŶe teŶue eŶ ĐoƌƌosioŶ de la ĐouĐhe. Les ǀaleuƌs ŵoǇeŶŶes des ŵesuƌes 

d͛Ġpaisseuƌ effeĐtuĠes suƌ les ŵiĐƌogƌaphies soŶt ƌepoƌtĠes daŶs le Tableau 11 en 

fonction des conditions de traitement. Les moyennes sont arrondies au micromètre 

supĠƌieuƌ. OŶ estiŵe l͛iŶĐeƌtitude de mesure à ± ϭ µŵ, d͛uŶe paƌt pouƌ teŶiƌ Đoŵpte du 

seuil de ƌĠǀĠlatioŶ de la ĐouĐhe paƌ l͛attaƋue chimique et d͛autƌe paƌt à Đause des 

ǀaƌiatioŶs d͛Ġpaisseuƌ de la ĐouĐhe eŶ foŶĐtioŶ de l͛oƌieŶtatioŶ ĐƌistallogƌaphiƋue des 

grains [69], [70]. Ces variations sont visibles sur la Figure III-13 : on remarque que 
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l͛iŶteƌfaĐe eŶtƌe la ĐouĐhe et le suďstƌat Ŷ͛est pas paƌallğle à la suƌfaĐe et Ƌue les 

ĐhaŶgeŵeŶts d͛Ġpaisseuƌ ĐoïŶĐideŶt aǀeĐ les joiŶts de gƌaiŶs du suďstƌat. “uƌ ĐeƌtaiŶs 

ĠĐhaŶtilloŶs, l͛ĠĐaƌt eŶtƌe les Ġpaisseuƌs de deuǆ grains diffĠƌeŶts peut alleƌ jusƋu͛à 

plusieurs micromètres : dans ce cas, deux valeurs moyennes ont été relevées. 

OŶ Ŷote Ƌue les ǀaleuƌs d͛Ġpaisseuƌ ĠǀaluĠes paƌ ŵĠtallogƌaphie et paƌ leĐtuƌe 

graphique des analyses SDL sont cohérentes sauf pour les valeurs supérieures à 10 µm où 

uŶ ĠĐaƌt allaŶt jusƋu͛à 6 µm est constaté. On suppose que les couches ayant une forte 

concentration de surface en azote ou en carbone ont une dureté plus importante et donc 

une vitesse de pulvérisation plus faible ; la méthode utilisée pour la conversion 

temps/profondeur a été étaďlie pouƌ des ĐoŶĐeŶtƌatioŶs ŵoiŶs ĠleǀĠes d͛azote ou de 

ĐaƌďoŶe, d͛où uŶe suƌestiŵatioŶ de l͛Ġpaisseuƌ de ĐouĐhe paƌ aŶalǇse “DL. OŶ utiliseƌa 

donc dans la suite  les ǀaleuƌs d͛Ġpaisseuƌ ĠǀaluĠes paƌ ŵĠtallogƌaphie. 

  

Figure III-13 : Coupe transverse d'un échantillon nitruré 8h après une attaque au Curran de 1 

min, microscopie optique (N8e) 

 

III.5.2 Evolution dans le temps 

Les ǀaleuƌs d͛Ġpaisseuƌ ŵesuƌĠes paƌ ŵĠtallogƌaphie sont reportées sur la Figure 

III-14 et la Figure III-15  en fonction de la racine carrée du temps de nitruration et de 

carburation ƌespeĐtiǀeŵeŶt, aǀeĐ d͛autƌes données issues de la littérature. On voit que 

l͛Ġpaisseuƌ des ĐouĐhes Ġǀolue liŶĠaiƌeŵeŶt aǀeĐ la ƌaĐiŶe du teŵps dans les deux cas et 

que nos résultats sont en bon accord avec les données issues de la littérature. Xu et al., 

qui ont réalisé une nitruration à 420°C sur un acier 304L obtiennent une épaisseur de 

couche nettement supérieure aux cinétiques générales des aciers 316L [71]. De plus, pour 

des conditions de nitrurations identiques, les couches obtenues suƌ l͛aĐieƌ Ϯ sont moins 

épaisses que Đelles oďteŶues suƌ l͛aĐieƌ ϭ ŵais l͛ĠǀolutioŶ daŶs le teŵps suit uŶe loi 

similaire (les droites sont parallèles). Ces deux observations suggèrent une influence de la 
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ŶuaŶĐe d͛aĐieƌ Đhoisie. Les travaux d͛AďƌasoŶis et al. et de Manova et al. ont mis en 

ĠǀideŶĐe l͛iŶflueŶĐe de l͛oƌieŶtatioŶ ĐƌistallogƌaphiƋue et de la taille de grain sur la 

diffusiǀitĠ de l͛azote [72], [73].  Les gƌaiŶs de l͛aĐieƌ Ϯ oŶt uŶe taille ŵoǇeŶŶe de ϰϬ à ϱϬ 

µŵ, ĐoŶtƌe ϭϬ à Ϯϱ µŵ pouƌ l͛aĐieƌ ϭ Đe Ƌui peut expliquer l͛eǆisteŶĐe de deuǆ ĐiŶĠtiƋues. 

La température joue également un rôle important sur la cinétique de croissance de 

couche [74], [75]. Ainsi, on remarque sur la Figure III-14 que les nitrurations de 4h 

effectuées par Li et al. à des températures de 350°C, 400°C et 480°C ont une épaisseur 

croissante avec la température et encadrent notre cinétique [76]. Ceci se retrouve 

également dans le cas des carburations (Figure III-15) où nous avons tracé deux 

ĐiŶĠtiƋues, l͛uŶe eŶ tƌait pleiŶ pouƌ ϰϰϬ°C et l͛autƌe en pointillés pour 470°C. Il semblerait 

que les conditions de carburations utilisées dans notre étude, comme dans celle de Guo 

[61], sont plus réactives que celles utilisées par les autres auteurs. En effet, les épaisseurs 

des couches carburées à 420°C sont similaires à celles de la cinétique à 440°C et celle de la 

couche carburée à 430°C est cohérente avec la cinétique de 470°C. 
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Figure III-14 : évolution de l'épaisseur des couches nitrurées en fonction de la racine carrée 

du temps de traitement 
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Figure III-15 : évolution de l'épaisseur des couches carburées en fonction de la racine carrée 

du temps de traitement 

Nous calculons une valeur du coefficient de diffusion « macroscopique » ou 

« effectif »  de l͛azote DN et du carbone DC daŶs l͛austĠŶite eŶ ĐoŶsidĠƌaŶt Ƌue l͛Ġpaisseuƌ 

évolue selon une loi en racine du temps       .  

DN = 3,5 ±0,1 10-12 cm2s-1 

DC = 3,8 ±0,1 10-12 cm2s-1 

La valeur de DN est en accord les valeurs calculées par Thiriet sur deux types de 

316L nitrurés par plasma diode [62] aiŶsi Ƌu͛aǀeĐ les valeurs de DN calculées à 400°C 

d͛apƌğs les ǀaleuƌs de D0 et Ea relevées dans la littérature (voir Annexe 1), bien que 

légèrement inférieure. La valeur de DC est cohérente avec celle calculée par Guo pour les 

carburations et avec les ǀaleuƌs oďteŶues à ϰϮϬ°C à l͛aide des ĐoeffiĐieŶts ƌasseŵďlĠs paƌ 

Marray, qui sont comprises entre 7,25*10-11 et 1,02*10-12 cm2.s-1 [77]. 

Malgré cette apparente simplicité, la formation des couches nitrurées et carburées 

est ďieŶ plus Đoŵpleǆe et Đ͛est l͛Ġtude de la ƌĠpaƌtitioŶ des atoŵes Ƌui ǀa Ŷous peƌŵettƌe, 

daŶs le pƌoĐhaiŶ paƌagƌaphe, de disĐuteƌ des ŵĠĐaŶisŵes de foƌŵatioŶ de l͛austĠŶite 

expansée. 
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III.6 Discussion sur la nature de l’austénite expansée 

III.6.1 Nitruration 

a) Exploitation des analyses SDL 

A l͛aide de la SDL, nous pouvons connaître la répartition en profondeur des atomes 

iŶtƌoduits gƌâĐe à l͛aĐƋuisitioŶ de pƌofils de ĐoŶĐeŶtƌatioŶ. L͛alluƌe de ces profils nous 

renseigne sur les mécanismes mis en jeu lors de la diffusion des atomes. La Figure III-16 

présente un profil de concentration d͛azote oďtenu sur un échantillon nitruré pendant 8 h.  

On relève deux zones distinctes :  

- Une partie initiale, allant de la suƌfaĐe ;ǆ = ϬͿ jusƋu͛à uŶe pƌofoŶdeuƌ ǆtrans = 5,5 

µm, sur laquelle la décroissance du profil de concentration en azote est quasi 

liŶĠaiƌe et où la ĐoŶĐeŶtƌatioŶ d͛azote est supĠƌieuƌe à Ntrans, 

- Une partie finale, allant de xtrans = 5,5 µm à x = 10 µm (fin de la couche) sur 

laquelle la décroissance du profil de concentration en azote est rapide et peut 

être décrite par une fonction erreur complémentaire « erfc », présentée à titre 

d͛illustƌatioŶ eŶ iŶseƌt suƌ la Figure III-16. 

Cette allure de « plateau » suiǀi d͛uŶe dĠĐƌoissaŶĐe eŶ eƌfĐ;ǆͿ est tǇpiƋue des pƌofils 

d͛azote oďteŶus apƌğs ŶitƌuƌatioŶ d͛uŶ aĐieƌ austĠŶitiƋue, Ƌuelle Ƌue soit la ŵĠthode de 

ŶitƌuƌatioŶ et la ŶuaŶĐe d͛aĐieƌ [71]–[73], [78]–[84]. UŶe telle ƌĠpaƌtitioŶ de l͛azote dans la 

couche nitrurée est bien mise en évidence sur la Figure III-17 sur laquelle on a représenté 

l͛ĠǀolutioŶ des pƌofils de ĐoŶĐeŶtƌatioŶ en azote en fonction de la profondeur (série 

d͛eǆpĠƌieŶĐe ƌĠalisĠe suƌ l͛aĐieƌ ϭ daŶs uŶ ŵĠlaŶge à ϵϬ % N2 et 10 % H2). Ce graphe 

permet de relever les valeurs de Ntrans et xtrans et de tracer leurs évolutions en fonction du 

temps de traitement sur la Figure III-19, évolution qui sera discutée plus loin. Comme le 

soulignent de nombreux auteurs, entre autres [79], [82], [85], le mécanisme de diffusion 

ne peut pas être « simple » puisque les profils entiers ne peuvent pas être décrits par une 

seule fonction erreur complémentaire.  

La ĐoŶĐlusioŶ Ƌue l͛oŶ peut tiƌeƌ de l͛Ġtude de la ďiďliogƌaphie (Annexe 1) est que la 

ƌĠpaƌtitioŶ de l͛azote daŶs la ĐouĐhe ŶitƌuƌĠe ƌĠǀğle Ƌue deuǆ phĠŶoŵğŶes eŶtƌeŶt eŶ jeu 

loƌs de la ŶitƌuƌatioŶ. Des ŵodğles ďasĠs suƌ l͛iŶteƌaĐtion de l͛azote aǀeĐ le Đhƌoŵe 

peƌŵetteŶt d͛eǆpliƋueƌ la foƌŵe de la pƌeŵiğƌe paƌtie du pƌofil de ĐoŶĐeŶtƌatioŶ taŶdis 

que la seconde partie du profil est cohérente avec une diffusion « classique » dans 

l͛austĠŶite. D͛apƌğs Oddeƌshede et al., l͛aŶalǇse Ƌualitatiǀe des résultats de spectroscopie 
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EXAFS sur un échantillon nitruré 18h à 445°C puis dénitruré peƌŵet de ĐoŶĐluƌe Ƌu͛il 

eǆiste uŶ oƌdƌe à Đouƌte distaŶĐe eŶtƌe les atoŵes de Đhƌoŵe et d͛azote [86]. Cet ordre à 

courte distance génère des distorsions distribuées dans toute la maille qui seraient 

ƌespoŶsaďles de l͛ĠlaƌgisseŵeŶt des piĐs assoĐiĠs à l͛austĠŶite eǆpaŶsĠe daŶs les 

diffractogrammes de rayons X.  

 

Figure III-16 : profil de concentration en azote en fonĐtioŶ de la pƌofoŶdeuƌ d’uŶ ĠĐhaŶtilloŶ 
nitruré pendant 8 h. daŶs uŶ ŵĠlaŶge à ϵϬ% d’azote, SDL ;NϴďͿ 

Le graphe de la Figure III-18 représente l͛ĠǀolutioŶ de la différence entre la 

concentration en azote et la concentration en chrome (N-CrͿ, Đ͛est-à-dire la concentration 

des atoŵes d͛azotes Ƌui Ŷe seƌaieŶt pas liĠs au Đhƌoŵe soit paƌ l͛iŶteƌŵĠdiaiƌe d͛uŶ 

Ŷitƌuƌe, soit paƌ l͛iŶteƌŵĠdiaiƌe d͛oƌdƌe à Đouƌte distaŶĐe ;“‘OͿ.  OŶ fait l͛hǇpothğse Ƌu͛oŶ 

s͛affƌaŶĐhit des atoŵes d͛azote Ƌui seƌaieŶt liĠs au Đhƌoŵe paƌ uŶe stœĐhioŵĠtƌie du tǇpe 

CƌN loƌsƋue l͛oŶ effeĐtue la diffĠƌeŶĐe de concentration N-Cr. On visualise ainsi l͛azote eŶ 

excès par rapport à un nitrure de chrome du type CrN. Il apparait clairement que 

l͛ĠǀolutioŶ de Đet azote eŶ eǆĐğs Ŷe suit pas uŶe loi de diffusioŶ eŶ eƌfĐ. OŶ est doŶĐ teŶtĠ 

d͛eŶ ĐoŶĐluƌe Ƌue Đet azote en excès ne semble pas se trouver en solution solide dans 

l͛austĠŶite. Il est plus ǀƌaiseŵďlaďle Ƌue l͛azote eŶ eǆĐğs soit également lié au chrome par 

de l͛oƌdƌe à Đouƌte distaŶĐe ou paƌ l͛iŶteƌŵĠdiaiƌe d͛uŶ Ŷitƌuƌe daŶs leƋuel le Đhƌoŵe 

serait substitué par du fer (du type MN avec M = Cr, Fe ou FexCr1-x).  

Une autre observation intéressante peut être faite à partir de la comparaison des deux 

figures : la profondeur pour laquelle la différence de concentration N-Cƌ s͛aŶŶule 

correspond très bien à la profondeur xtrans à laquelle la transition entre les deux parties du 

pƌofil est oďseƌǀĠe. L͛ĠǀolutioŶ de Ntrans en fonction du temps de traitement (partie 
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gauche de la Figure III-19) est bien décrite par une loi de type exponentielle : Ntrans = 19,9 -

11,8.e-t/ avec un temps caractéristique  = 1,45 h. Cette loi est identique à celle trouvée 

pour la concentration de surface en azote ; les valeurs identiques des temps 

caractéristiques montrent que les phénomènes mis en jeux sont les mêmes. Il convient de 

noter que nous surestimons les concentrations en azote de par notre définition de Ntrans 

(voir la Figure III-16). 

 
Figure III-17 : évolution des profils de concentration en azote pour la série b 

 

Figure III-18 : évolution de la différence entre les concentrations en azote et en chrome (N-Cr) 

en fonction de la profondeur pour la série b 

 

Il serait plus rigoureux, mais aussi plus délicat, de reporter la valeur de concentration 

en azote pouƌ laƋuelle oŶ tƌouǀe la ŵġŵe ĐoŶĐeŶtƌatioŶ eŶ Đhƌoŵe. Mġŵe s͛il Ŷe faut pas 

accorder trop de confiance aux valeurs absolues de concentration obtenues dans notre 

relation, pour t = 0 on trouve une valeur de 8 %at. qui pourrait correspondre à la valeur 

minimale au-delà de laquelle on observe deux parties dans la couche nitrurée.  La partie 

initiale du profil correspond donc à des zones de la couche nitrurée où on trouve au moins 
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uŶ atoŵe d͛azote liĠ à ĐhaƋue atoŵe de Đhƌoŵe. AutƌeŵeŶt dit, Đette paƌtie de la couche 

correspond à une zone où tous les atomes de chrome sont en interaction avec au moins 

uŶ atoŵe d͛azote ;ƌĠaĐtioŶ d͛assoĐiatioŶ pƌiŵaiƌeͿ. En terme cinétique, on peut aussi dire 

Ƌue daŶs Đette paƌtie de la ĐouĐhe, la ƌĠaĐtioŶ d͛assoĐiatioŶ primaire de l͛azote avec le 

chrome est complète. Dans nos conditions, il faut au moins une heure pour que la réaction 

primaire soit complète sur une profondeur que nous estimons à 300 ± 200 nm (Figure 

III-19).  La partie droite de la Figure III-19 montre Ƌu͛il est foƌt pƌoďaďle Ƌu͛il eǆiste deuǆ 

régimes cinétiƋues pouƌ l͛ĠtaďlisseŵeŶt de la paƌtie iŶitiale de la ĐouĐhe ;t < ϭ h. et t > ϭ 

h.). Dans ces deux régimes, la profondeur de transition xtrans suit une loi sensiblement 

pƌoĐhe d͛uŶe ƌaĐiŶe ĐaƌƌĠe du teŵps de tƌaiteŵeŶt. C͛est doŶĐ la diffusioŶ de l͛azote qui 

ĐoŶtƌôle la ĐiŶĠtiƋue de la ƌĠaĐtioŶ d͛assoĐiatioŶ pƌiŵaiƌe. Il est pouƌ l͛iŶstaŶt diffiĐile de 

paƌleƌ de la ĐiŶĠtiƋue de ƌĠaĐtioŶ d͛assoĐiatioŶ seĐoŶdaiƌe pouƌ les atoŵes d͛azote eŶ 

excès.  

 

Figure III-19 : à gauche : évolution de la concentration en azote à la transition Ntrans en 

fonction du temps de traitement et à droite : évolution de la profondeur de transition xtrans en 

fonction de la racine du temps pour la série b  

AfiŶ d͛estiŵeƌ la ƋuaŶtitĠ d͛atomes introduits dans chacune des deux zones, on 

ĐalĐule l͛aiƌe sous la Đouƌďe des pƌofils oďteŶus paƌ “DL :                      

Pour x1 = 0 et x2 = e (e étant l͛Ġpaisseuƌ de la ĐouĐhe), on a Mt la ƋuaŶtitĠ d͛azote 

totale introduite, pour x1 = 0 et x2 = xtrans, on a M1 la ƋuaŶtitĠ d͛azote iŶtƌoduite daŶs la 

partie initiale et pour x1 = xtrans et x2 = e , on a M2 la ƋuaŶtitĠ d͛azote iŶtƌoduite daŶs la 

partie finale de la couche. La Figure III-20 montre l͛ĠǀolutioŶ de la ƋuaŶtitĠ d͛azote Mi(t) 

introduite dans les différentes parties de la couche nitrurée : on constate que Mt et M1 
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suivent une loi linéaire en fonction du temps de traitement alors que M2 varie très peu au 

court du temps de traitement. Selon Crank [87], la valeur de la ƋuaŶtitĠ d͛azote iŶtƌoduit 

(Mi), dont le profil est décrit par une fonction erfc avec un coefficient de diffusion D, est 

donnée par la relation suivante daŶs le Đas d͛uŶe ĐoŶĐeŶtƌatioŶ de suƌfaĐe ;NE) constante : 

                

Pour une concentration de surface qui varie en racine de t dans le temps, on 

a         et : 

                

Dans notre cas, la variation de NE est donnée par une loi exponentielle dont les 

variations peuvent grossièrement se décrire par une loi en racine du temps, ce qui 

expliquerait les évolutions de Mt et M1. Cette eǆpliĐatioŶ, Ƌui Ŷ͛est Ƌue Ƌualitatiǀe, ŵoŶtƌe 

ĐepeŶdaŶt les ĐoŶsĠƋueŶĐes suƌ la diffusioŶ de l͛azote d͛une concentration de surface 

variable. Le fait que M2 soit relativement constant dans le temps traduit simplement que 

la partie finale de la couche constitue le front de la ƌĠaĐtioŶ d͛assoĐiatioŶ pƌiŵaiƌe du 

Đhƌoŵe et de l͛azote et Ƌue l͛aŵplitude de Đelle-ci est constante.   

Nous avons effectué une série de recuits à 400°C pour un temps cumulé de 8 h. suivi 

d͛uŶ ƌeĐuit à ϰϳϬ°C de ϱ h. dans un mélange Ar/H2 sur un échantillon nitruré 2 h.  à 410°C 

daŶs uŶ ŵĠlaŶge ĐoŶteŶaŶt ϭϱ% d͛azote. La ĐoŵpaƌaisoŶ des profils de concentration 

d͛azote aǀaŶt et apƌğs Đes ƌeĐuits ;pƌĠseŶtĠs daŶs la Figure III-21), montre que la 

concentration en tout point de la couche diminue et que l͛Ġpaisseuƌ de ĐouĐhe augŵeŶte 

grâce à la diffusion thermiquement activée de l͛azote. EŶ ƌegaƌdaŶt Đoŵŵe 

précédemment la différence entre les concentratioŶs d͛azote et de Đhƌoŵe ;Đouƌďes en 

insert dans la Figure III-21) Ƌui ƌepƌĠseŶte la fƌaĐtioŶ d͛azote ŶoŶ liĠe au Đhƌoŵe paƌ 

assoĐiatioŶ pƌiŵaiƌe, oŶ ƌeŵaƌƋue Ƌu͛apƌğs les ƌeĐuits, la ƋuaŶtitĠ d͛azote en excès est 

d͛eŶǀiƌoŶ Ϯ %at. au maximum, ce qui peut correspondre à de l͛azote eŶ solutioŶ solide 

daŶs l͛austĠŶite. Le ƌeste de l͛azote a diffusĠ, Đe Ƌui suggğƌe Ƌue la ƌĠaĐtioŶ d͛assoĐiatioŶ 

dite secondaire est réversible. Cette réversibilité est à la base des modèles de « piégeage-

dépiégeage » [88], [89]. 
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Figure III-20 : EǀolutioŶ de la ƋuaŶtitĠ d’azote iŶtƌoduite daŶs les diffĠƌeŶtes parties de la 

couche pour la série b 

 

Figure III-21 : pƌofil de ĐoŶĐeŶtƌatioŶ eŶ azote et diffĠƌeŶĐe eŶtƌe ĐoŶĐeŶtƌatioŶs d’azote et 
de chrome dans un échantillon nitruré 2 h. avant et après recuits 

 

L͛Ġtude appƌofoŶdie des pƌofils “DL Ŷous a doŶĐ peƌŵis de ŵoŶtƌeƌ Ƌue la 

ƌĠpaƌtitioŶ des atoŵes d͛azote eŶ foŶĐtioŶ de la pƌofoŶdeuƌ est ƌĠǀĠlatƌiĐe de l͛eǆisteŶĐe 

de deuǆ phĠŶoŵğŶes d͛iŶteƌaĐtioŶ eŶtƌe le Đhƌoŵe et l͛azote, Đe Ƌui est eŶ aĐĐoƌd aǀeĐ 

d͛autres modèles proposés dans la littérature. A basse température, la mobilité du 

chrome est très faible donc la précipitation de nitrures de type CrN est peu probable.  

Nous Ŷ͛aǀoŶs pas pu ŵettƌe eŶ ĠǀideŶĐe la pƌĠseŶĐe de pƌĠĐipitĠs eŶ ŵiĐƌosĐopie optiƋue 

et électronique à balayage, ni par diffraction des Rayons X. Il est possible que la longueur 

de corrélation du domaine soit trop faible (formule de Scherrer) : dans ce cas la largeur du 

pic est très importante et le pic est donc confondu avec le bruit de fond. 
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b) Observations en Microscopie Electronique à Transmission 

Les observations de microscopie électronique en transmission sur les lames minces 

de l͛ĠĐhaŶtilloŶ ŶitƌuƌĠ peŶdaŶt ϴ h. à 400°C dans un mélange à 90 % N2 (N8a) ont permis 

de mettre en évidence la présence de deux phases (deux réseaux dans le cliché de 

diffraction). Le réseau de taches de forte intensité est attribué à une structure CFC dont le 

paramètre de maille est de 0,38 nm, ce qui est cohérent avec l͛austénite expansée à 

l͛azote (voir Tableau 13). Les taches de plus faible intensité sont peu visibles sur la partie 

gauche de la Figure III-22, mais leur présence est confirmée par la transformée de Fourier 

de la micrographie (partie droite de la Figure III-22). Elles proviendraient ĠgaleŵeŶt d͛uŶe 

structure cubique, en relation « cube-cube » aǀeĐ la ŵatƌiĐe d͛austĠŶite. Les zones de 

l͛ĠĐhaŶtilloŶ à l͛oƌigiŶe de Đes taĐhes de diffraction sont visibles sur la micrographie en 

champ sombre présentée en bas à gauche de la Figure III-23 : les zones claires sont celles 

qui ont donné lieu au signal de la taĐhe eŶtouƌĠe eŶ ƌouge daŶs l͛iŶseƌt qui est une des 

taches du réseau de faible intensité. L͛iŵage filtƌĠe d͛uŶe micrographie (partie droite de la 

Figure III-24Ϳ peƌŵet d͛estiŵeƌ la taille des zones diffractantes : environ 3 nm. Ces 

particules sont bien délimitées par des interfaces, ce sont donc des précipités. Ces 

observations sont cohérentes avec celles de Martinavicius et al. qui ont mis en évidence à 

l͛aide de plusieuƌs teĐhŶiƋues d͛aŶalǇses « locales » (sonde atomique tomographique, 

EXAFS, XANES) des précipités nanométriques sphéroïdes irréguliers [90]. Ils proposent que 

ce soient des nitrures de chrome dans une matrice austénitique de type Fe4N après 

ŶitƌuƌatioŶ plasŵa d͛uŶ aĐieƌ ϯϬϰL à ϰϬϬ°C peŶdaŶt ϯϬ h. Cependant, les précipités ont pu 

ġtƌe ŵis eŶ ĠǀideŶĐe daŶs Ŷotƌe Đas paƌ la sĠleĐtioŶ d͛uŶe tache secondaire du cliché de 

diffraction des électrons, qui ne peut pas correspondre à un nitrure de chrome. En effet, si 

les taches secondaires proviennent d͛une structure cubique à faces centrées, le paramètre 

est très grand (8 nm) et  cela ne correspond à aucun nitrure connu. Il est possible que les 

taches de faible intensité soient dues en réalité à des réflexions interdites du réseau de 

taches principales qui seraient : 

- Soit attribuées à une surstructure de CrN, comme le suggère la conclusion de 

l͛Ġtude de MaƌtiŶaǀiĐius. CeĐi supposerait un arrangement non équiprobable 

du chrome dans la solution solide à la base ou un rassemblement des atomes 

qui est difficile à réaliser à 400°C sur des temps courts. 



86 
 

- soit attribuées à une surstructure de type Fe4N. Les taches de diffraction 

pƌiŶĐipales soŶt ĐoŶfoŶdues aǀeĐ Đelles de l͛austĠŶite eǆpaŶsĠe, le paƌaŵğtƌe 

de maille de Fe4N étant de 0,38 nŵ. D͛autƌes auteuƌs oŶt pƌoposĠ une 

explication similaire [71], [91]. 

- soit « autorisées » paƌ l͛alloŶgeŵeŶt des taĐhes dans le réseau réciproque à 

cause de la finesse des précipités. Celles-ci ont une plus forte probabilité de 

Đoupeƌ la sphğƌe d͛Eǁald et doŶĐ de doŶŶeƌ lieu à uŶe taĐhe de diffƌaĐtion. 

Cette hypothèse, qui Ŷe peƌŵet pas d͛eǆpliƋueƌ la pƌĠsence de toutes les 

taches, Ŷ͛est pas ƌeteŶue. 

La ŵiĐƌogƌaphie eŶ Đhaŵp soŵďƌe ƌĠalisĠe aǀeĐ l͛uŶe des taĐhes pƌiŶĐipales 

(image en bas à droite de la Figure III-23Ϳ ƌĠǀğle Ƌue le sigŶal pƌoǀieŶt de l͛eŶseŵďle de la 

zone observée puisque toute la zone est claiƌe ;à l͛eǆĐeptioŶ ďieŶ eŶteŶdu de la bande 

sombre qui possède une autre orientation et de la partie supérieure gauche de la zone qui 

Ŷ͛est pas eŶ positioŶ de diffƌaĐtioŶ Đoŵŵe le ŵoŶtƌe la ŵiĐƌogƌaphie eŶ Đhaŵp Đlaiƌ 

pƌĠseŶtĠe daŶs l͛iŵage du hautͿ. Ainsi, la « matrice » dans laquelle se trouvent les 

précipités est la structure CFC que nous avons associée à l͛austĠŶite eǆpaŶsĠe. Les 

pƌĠĐipitĠs ŵis eŶ ĠǀideŶĐe daŶs l͛autƌe ŵiĐƌogƌaphie eŶ Đhaŵp soŵďƌe ĠtaŶt ĠgaleŵeŶt 

« éclairé », ils participent au signal de la tache sélectionnée, ce qui ĐoŶfiƌŵe l͛hǇpothğse 

de la surstructure.  

 

Figure III-22 : cliché de diffraction axe de zone [001] et micrographie avec sa transformée de 

Fourier associée (en insert), échantillon N8a 
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Figure III-23 : micrographie en champ clair (image du haut) et micrographies en champ 

sombre associées (deux images du bas) suƌ l’ĠĐhaŶtilloŶ Nϴa ;l’iŶseƌt ŵoŶtƌe la taĐhe de 
diffraction utilisée pour son obtention) 

 

Figure III-24 : micrographie en champ sombre et image filtrée N8a 
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c) Calculs à l’équilibre  

Afin de déterminer la composition probable des précipités observés en 

microscopie électronique à transmission, nous avons fait des calĐuls à l͛ĠƋuiliďƌe 

thermodynamique6 à l͛aide d͛un modèle de diffusion-précipitation [92]. Le logiciel Dictra 

calcule la composition chimique en chaque point lors de la diffusioŶ de l͛azote, avec une 

concentration de surface constante donnée et uŶe ŵoďilitĠ MQ des atoŵes d͛azote Ƌue 

l͛oŶ peut faiƌe ǀaƌieƌ paƌ la suite, et fait appel à ThermoCalc pour réaliser le bilan 

theƌŵodǇŶaŵiƋue Đ͛est-à-dire déterminer les phases présentes à l͛ĠƋuiliďƌe eŶ ĐhaƋue 

point de la couche. Nous avons simulé le traitement de nitruration de 8 h. dans un 

mélange à 90 % d͛azote. La concentration de surface est fiǆĠe d͛apƌğs la ǀaleuƌ ƌeleǀĠe suƌ 

le profil expérimental (27 %at.). D͛apƌğs la siŵulatioŶ, à l͛ĠƋuiliďƌe, on a dans la couche 

nitrurée deux phases cubiques à faces centrées : une austénite et un nitrure. La 

coexistence de trois phases dont deux nitrures est même possible dans une plage de 

concentration comprise entre 7 et 14 %at. Đoŵŵe l͛illustƌe la Figure III-25. Nous avons 

exclu la ferrite des résultats possibles de l͛ĠƋuiliďƌe Đaƌ Ŷous Ŷe pouǀoŶs pas iŶtĠgƌeƌ daŶs 

les doŶŶĠes d͛eŶtƌĠe de TheƌŵoCalĐ le fait Ƌue l͛aĐieƌ a suďi uŶe hǇpeƌtƌeŵpe pouƌ figeƌ 

la stƌuĐtuƌe austĠŶitiƋue. EŶ effet, d͛apƌğs sa ĐoŵpositioŶ ĐhiŵiƋue, l͛aĐieƌ ŶoŶ tƌaitĠ est 

austénito-ferritique à 400°C avec une faible proportion de ferrite.  

Le pƌofil d͛azote eǆpĠƌiŵeŶtal et le pƌofil d͛azote siŵulĠ paƌ le ŵodğle de diffusioŶ-

précipitation sont présentés sur la Figure III-26. Nous avons également fait figurer la 

fraction molaire de précipité en fonction de la profondeur ainsi que la composition de 

l͛austĠŶite i.e. les ĐoŶĐeŶtƌatioŶs eŶ Đhƌoŵe et eŶ azote daŶs l͛austénite. On observe sur 

la Figure III-26 que l͛alluƌe gĠŶĠƌale des deuǆ pƌofils ;eǆpĠƌiŵeŶtal et siŵulĠͿ est siŵilaiƌe, 

notamment la transition entre le plateau décroissant et la décroissance selon une fonction 

erreur complémentaire, sauf pƌğs de la suƌfaĐe. L͛austĠŶite ĐoŶtieŶt peu d͛azote ;ŵoiŶs 

de 4 %at.Ϳ et pas de Đhƌoŵe de la suƌfaĐe jusƋu͛à ϴ µŵ, Ƌui se tƌouǀe ġtƌe le poiŶt de 

transition déterminé précédemment. EŶsuite, il Ŷ͛Ǉ a plus d͛azote eŶ solutioŶ daŶs 

l͛austĠŶite et la ĐoŶĐeŶtƌatioŶ eŶ Đhƌoŵe ƌĠ-augŵeŶte jusƋu͛à atteiŶdƌe la ǀaleuƌ de 

ĐoŶĐeŶtƌatioŶ iŶitiale daŶs l͛austĠŶite du suďstƌat à eŶǀiƌoŶ ϭϭ µŵ, Ƌui est la pƌofoŶdeuƌ 

de fin de la couche. 

                                                      
6 Cela signifie que les phases prédites sont formées au ďout d͛uŶ teŵps infiniment long tel que tous les 

atomes ont pu se déplacer. A 400°C, la mobilité des atomes est faible et on est dans un état de pseudo-
équilibre.   
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Figure III-25 : fraction molaire des phases en présence en fonction de la fraction atomique 

d’azote  

La paƌt ƌestaŶte de l͛azote et du chrome dans ces deux zones se trouve 

respectivement dans le(s) nitrure(s) dont la composition est donnée dans le Tableau 15. 

En présence de 1 %at. à 10 %at. d͛azote, le Ŷitƌuƌe foƌŵĠ est de tǇpe MxN1-x et contient 

également du fer. À 10 %at., nous sommes dans la plage de concentrations où deux 

nitrures coexistent : le nitrure de type MxN1-x et uŶ Ŷitƌuƌe CƌN. JusƋu͛à ϭϴ %at., le nitrure 

qui précipite est CrN puis la fraction molaire de chrome dans le précipité diminue car il est 

substitué par du fer : on a un nitrure de type MN où M = CrxFe(1-x). La concentration à 

laquelle la composition du nitrure change (CrN devient MN) correspond à la concentration 

de transition Ctrans relevée sur les profils SDL. 
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Figure III-26 : profils de concentration en azote expérimental et simulé, fraction molaire de 

précipités et composition en azote et Đhƌoŵe de l’austĠŶite 
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Tableau 15 : composition du/des nitrure(s) en fonction de la concentration en azote dans le 

système 

Concentration en 

azote (%at.) 

Composition du nitrure (fraction molaire) 

Cr Fe N 

1 0.50 0.30 0.13 

5 0.48 0.26 0.20 

10 
0.47 0.25 0.23 

0.50 ~10-6 0.50 

15 0.50 ~10-5 0.50 

16 0.50 ~10-3 0.50 

18 0.43 0.7 0.50 

20 0.39 0.11 0.50 

21 0.37 0.13 0.50 

23 0.33 0.17 0.50 

25 0.29 0.22 0.48 

27 0.25 0.28 0.46 

 

Il est intéressant de voir que la transition entre le nitrure de type MxN1-x et CrN se 

situe vers 10 %at. : à cette concentration, on observe une concavité de la courbe sur le 

pƌofil “DL de l͛ĠĐhaŶtilloŶ ŶitƌuƌĠ et ƌeĐuit ;Figure III-21). On peut iŶteƌpƌĠteƌ l͛alluƌe du 

pƌofil de l͛ĠĐhaŶtilloŶ ŶitƌuƌĠ puis ƌeĐuit comme résultant de la présence des deux types 

de nitrures prédits par les calculs. Loƌs du ƌeĐuit, oŶ doŶŶe le teŵps et l͛ĠŶeƌgie theƌŵiƋue 

ŶĠĐessaiƌe au sǇstğŵe pouƌ Ġǀolueƌ ǀeƌs l͛Ġquilibre. Il est plus délicat de tirer des 

ĐoŶĐlusioŶs d͛apƌğs Đes ĐalĐuls à l͛ĠƋuiliďƌe pouƌ les ĠĐhaŶtilloŶs ŶoŶ ƌeĐuits. Dans les 

ĐoŶditioŶs d͛ĠƋuiliďƌe theƌŵodǇŶaŵiƋue, la foƌŵatioŶ de Ŷitƌuƌes est plus faǀoƌaďle Ƌue 

la mise en solution solide.  Mais, le système se trouve a priori dans un état de pseudo-

équilibre dans lequel l͛austĠŶite peut aĐĐepteƌ uŶe ƋuaŶtitĠ iŵpoƌtaŶte d͛azote eŶ 

solutioŶ solide aǀaŶt Ƌue la pƌĠĐipitatioŶ Ŷ͛iŶteƌǀieŶŶe. Dans ce cas, la proportion de 

phase et la composition des nitruƌes eŶ ĐhaƋue poiŶt est ŵodifiĠe, ŵais oŶ s͛atteŶd à ce 

que les phases prédites soient déjà présentes ou leur formation amorcée à très petite 

échelle. AfiŶ de s͛approcher des conditions de pseudo-équilibre, il faudrait imposer dans 

le modèle une solubilitĠ plus ĠleǀĠe de l͛azote daŶs l͛austĠŶite. 

d) Discussion sur la nature de l’austénite expansée à l’azote 

Partant des résultats de la littérature, nous avons envisagé la phase formée lors de 

la ŶitƌuƌatioŶ Đoŵŵe uŶe austĠŶite eǆpaŶsĠe à l͛azote doŶt le paƌaŵètre de maille varie 
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avec la concentration entre 0,37 et 0,39 nm. Une exploitation pertinente des profils de 

ĐoŶĐeŶtƌatioŶ oďteŶus paƌ “DL ŵet eŶ ĠǀideŶĐe uŶe iŶteƌaĐtioŶ de l͛azote aǀeĐ le Đhƌoŵe. 

Cette hǇpothğse seŵďle ĐoŶfiƌŵĠe paƌ l͛aĐĐoƌd eŶtƌe le pƌofil expérimental et le profil 

simulé par un modèle de diffusion-précipitation prévoyant la formation de nitrures de 

Đhƌoŵe. Les ƌĠsultats de ŵiĐƌosĐopie ĠleĐtƌoŶiƋue seŵďleŶt alleƌ à l͛eŶĐoŶtƌe de Đette 

hypothèse puisƋue l͛iŶdeǆatioŶ du ĐliĐhĠ de diffƌaĐtion suggère plutôt la présence de 

nitrure Fe4N sous la forme de précipités nanométriques, mis en évidence par une 

micrographie en champ sombre. DaŶs uŶe Ġtude suƌ l͛aŶisotƌopie de la duƌetĠ et du 

ŵodule d͛YouŶg de suƌfaĐes ŶitƌuƌĠes, “tiŶǀille et al. tƌouǀent des valeurs comparables à 

celle de Fe4N [93], ce qui semble aller dans le sens de cette hypothèse. Or, le calcul à 

l͛ĠƋuiliďƌe Ŷe pƌĠǀoit pas la pƌĠseŶĐe de Fe4N car il est thermodynamiquement plus 

probable que des nitrures de type CrN se forment. Compte tenu de la quantité de chrome 

daŶs l͛alliage et de sa faible mobilité à 400°C, il est possible que les précipités soient de 

type M4N (où M = CrxFe(1-x)). Ils se forment lorsque la concentration en azote dans 

l͛austénite induit un paramètre de maille d͛eŶǀiƌoŶ Ϭ,ϯϴ Ŷŵ, paƌ démixtion entre des 

zones ordonnées (nitrures) et désordonnées (austénite). Ces précipités se trouvent dans 

uŶe ŵatƌiĐe d͛austĠŶite eǆpaŶsĠe ĐoŶteŶaŶt également de l͛azote et doŶt les taĐhes de 

diffraction sont confondues avec celles du nitrure, le paramètre de maille étant du même 

ordre de grandeur. Il existe une interaction foƌte eŶtƌe le Đhƌoŵe et l͛azote, qui tendrait 

pour des temps de traitement plus longs ou lors de recuits à la formation de nitrures de 

chrome. Les précipités M4N seraient ainsi une phase transitoire due aux conditions de 

pseudo-équilibre du traitement : l͛iŶteƌaĐtioŶ seĐoŶdaiƌe ƌĠǀeƌsiďle pƌoposĠe loƌs de 

l͛Ġtude des pƌofils “DL pouƌƌait ġtƌe liĠe à la formation et à la dissolution des précipités 

Fe4N. 

III.6.2 Carburation 

La partie gauche de la Figure III-27 présente un profil de concentration de carbone 

obtenu sur un échantillon carburé pendant 32 h.  Nous voyons que, comme pour le profil 

d͛azote, oŶ distiŶgue deuǆ paƌties : un plateau (de x = 1 µm à x = 5 µŵͿ suiǀi d͛uŶe 

décroissance (de x = 5 µm à x = 40 µm). Si on compare les traitements de carburation à 

ceux de nitruration, on constate que le plateau est plus marqué, Đe Ƌui suggğƌe l͛eǆisteŶĐe 

d͛uŶ phĠŶoŵğŶe de satuƌatioŶ. La zoŶe de dĠĐƌoissaŶĐe est plus étalée en profondeur, ce 

qui peut s͛eǆpliƋuer paƌ uŶ ĐoeffiĐieŶt de diffusioŶ du ĐaƌďoŶe daŶs l͛austĠŶite plus ĠleǀĠ 
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Ƌue Đelui de l͛azote. On présente dans la partie droite de la Figure III-27 un deuxième type 

de profil obtenu dans le cas des carburations : une incorporation non intentionnelle 

d͛azote supérieure à 3 %at. (courbe rouge) modifie la forme du profil de carbone (courbe 

ŶoiƌeͿ. L͛oƌigiŶe de Đette pollutioŶ est eŶĐoƌe iŶĐoŶŶue ŵais pouƌƌait pƌoǀeŶiƌ de la 

désorption des parois de la chambre de traitement. Il a été montré dans le cadre de 

traitement séquencé de carburation/nitruration [61] Ƌu͛il eǆiste uŶ phĠŶoŵğŶe de 

répulsioŶ du ĐaƌďoŶe paƌ l͛azote.  Le profil de la somme des concentrations en carbone et 

en azote (courbe bleue) a une allure de profil similaire à celle du profil de carbone seul en 

l͛aďseŶĐe de pollutioŶ, aǀeĐ uŶ plateau de ǆ = 0,5 µm à x = 2 µm suivi par une 

décroissance.  

 

Figure III-27 : concentration atomique de carbone en fonction de la profondeur de 

l’ĠĐhaŶtilloŶ ĐaƌďuƌĠ C32d et de l’ĠĐhaŶtilloŶ CϮa, illustƌatioŶ de la pollution en azote 

Afin de comparer aisément la taille du plateau et de la décroissance, nous avons 

calculé des intégrales sous la courbe de concentrations. Nous choisissons deux zones 

d͛iŶtĠgƌatioŶ : la pƌeŵiğƌe ĐoƌƌespoŶd à la zoŶe ĐoŶteŶaŶt à la fois de l͛azote et du 

carbone (calĐul sous les Đouƌďes d͛azote et ĐaƌďoŶeͿ et la seĐoŶde ĐoƌƌespoŶd 

uniquement à la partie carburée (calcul sous la courbe de carbone). Les bornes 

d͛iŶtĠgƌatioŶ soŶt :  

- pour la zone 1, le pƌeŵieƌ poiŶt de l͛aŶalǇse et le poiŶt Đhoisi pouƌ ƌeleǀeƌ la 

valeur de concentration maximale Đ͛est-à-dire le point ayant la même abscisse 

Ƌue le poiŶt d͛oƌdoŶŶĠe CN = 0,5 %at. (voir Figure III-28). OŶ Ŷ͛eǆĐlut pas 

l͛eǆtƌġŵe suƌfaĐe Đaƌ il Ǉ a tƌğs peu de poiŶts de ŵesuƌe et la ǀaleuƌ de 

l͛iŶtĠgƌale sera donc peu modifiée (~2%at.µm).  

- pour la zone 2, les bornes sont la borne supérieure d͛iŶtĠgƌatioŶ de la pƌeŵiğƌe 

zone et la fin du profil. 
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Figure III-28 : illustƌatioŶ des zoŶes d’iŶtĠgƌatioŶ suƌ l’aŶalǇse SDL de l’ĠĐhaŶtilloŶ CϯϮd 

Nous avons rassemblé les valeurs obtenues en fonction de la racine carrée du 

temps de traitement dans le graphique présenté dans la Figure III-29. La zone 1 

mentionnée dans la légende correspond au plateau et la zone 2 à la partie décroissante du 

profil. 
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Figure III-29 : ĠǀolutioŶ de la ƋuaŶtitĠ d’atoŵes iŶtƌoduits ;ǀaleuƌ de l’iŶtégrale sous la 

courbe de concentration) en fonction de la racine carrée du temps de traitement 

Les ǀaleuƌs de l͛iŶtĠgƌale daŶs la zoŶe ϭ sous la Đouƌďe d͛azote (en rouge) 

représentent la pollution en azote lors du traitement : elle ne dépend pas du temps de 

traitement et reste faible (inférieure ou égale à 10 %at.µm). AiŶsi, l͛ĠǀolutioŶ de la 

ƋuaŶtitĠ d͛atoŵes de ĐaƌďoŶe daŶs la zoŶe ϭ ;eŶ ŶoiƌͿ est siŵilaiƌe ;ďieŶ Ƌue la ǀaleuƌ soit 

légèrement inférieure) à celle de carbone + azote (en bleu). Nous regardons donc 

iŶdiffĠƌeŵŵeŶt l͛uŶe ou l͛autƌe. Nous ĐoŶstatoŶs Ƌue la ƋuaŶtitĠ d͛atoŵes iŶtƌoduits 

dans la zone du plateau passe d͛eŶǀiƌoŶ ϯϬ%at.µŵ pour un traiteŵeŶt d͛uŶe heuƌe à 

40%at.µm pour un traitement de 32 h., Đ͛est-à-dire évolue peu. En conséquence la 
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quantité de carbone totale (en vert) suit la même évolution de la quantité de carbone 

introduite dans la zone 2  (en rose) : les droites verte et rose sont parallèles. Il est possible 

que l͛aliŵeŶtatioŶ eŶ ĐaƌďoŶe du foŶd de ĐouĐhe ait uŶe ĐiŶĠtiƋue siŵilaire au transfert 

de masse eŶ suƌfaĐe et Ƌu͛aiŶsi le « gain » d͛atoŵes eŶ suƌfaĐe de la zoŶe ϭ soit ĐoŵpeŶsĠ 

par la diffusion des atomes vers la zone 2. 

On trouve peu de travaux dans la littérature discutant de la forme du profil de 

concentration en carbone. On peut tout de même citer les travaux intéressants d͛EƌŶst et 

al. qui concluent que le système est dans un état de pseudo-équilibre (i.e. forte 

concentration de carbone en solution solide sans précipitation) jusƋu͛à Đe Ƌue la 

concentration atteigne 12 %at. : il y alors précipitation de carbures en surface. Il est 

principalement fait mention de deux types de carbures : Fe5C2 et M7C3.  L͛alluƌe du pƌofil 

serait donc attribuée à un phénomène de précipitation dans la première zone puis à une 

diffusion. OŶ souligŶe toutefois Ƌu͛uŶe foŶĐtioŶ eƌƌeuƌ ĐoŵplĠŵeŶtaiƌe Ŷe s͛ajuste pas au 

profil dans la zone 2 suggérant un mécanisme de diffusion non trivial. 

a) Calculs thermodynamiques à l’équilibre 

Nous aǀoŶs ƌĠalisĠ des ĐalĐuls d͛ĠƋuiliďƌe theƌŵodǇŶaŵiƋue à l͛aide du logiciel 

Thermocalc. Nous considérons un système constitué de Fer, de 17 %massique de Chrome, 

de 10,5 % ŵassiƋue de NiĐkel et d͛uŶe ƋuaŶtitĠ ǀaƌiaďle de CaƌďoŶe, à uŶe teŵpĠƌatuƌe 

comprise entre 300°C et 600°C. Les résultats du calcul permettent de connaître la nature 

des phases, leurs proportions ainsi que leurs compositions. Nous avons rassemblé les 

ƌĠsultats du ĐalĐul d͛ĠƋuiliďƌe pouƌ plusieuƌs teŵpĠƌatuƌes et ƋuaŶtitĠ de ĐaƌďoŶe dans le 

Tableau 16. Les deuǆ pƌeŵiğƌes ĐoloŶŶes iŶdiƋueŶt les ǀaleuƌs des doŶŶĠes d͛eŶtƌĠe Ƌui 

sont la quantité de carbone et la température. La 3ème et la 5ème colonne indiquent la 

pƌopoƌtioŶ des phases pƌĠseŶtes à l͛ĠƋuiliďƌe ;austĠnite et carbures de type MxCy où M est 

un métal). La 4ème ĐoloŶŶe iŶdiƋue la ƋuaŶtitĠ de ĐaƌďoŶe ĐoŶteŶu daŶs l͛austĠŶite. Les 

colonnes de 6 à 9 indiquent respectivement la quantité de carbone, chrome, fer et nickel, 

Đ͛est-à-dire la composition de chaque type de carbure. Ces résultats sont synthétisés sous 

la foƌŵe d͛uŶe Đoupe pseudo-ďiŶaiƌe du diagƌaŵŵe d͛ĠƋuiliďƌe, pƌĠseŶtĠe sur la Figure 

III-30. Lors de nos traitements de carbuƌatioŶ, la teŵpĠƌatuƌe Ġtait d͛eŶǀiƌoŶ 420°C et 

l͛eŶƌiĐhisseŵeŶt ŵesuƌĠ paƌ “DL Ġtait de ϭϬ à ϭϮ %at. au ŵaǆiŵuŵ. Le ĐalĐul à l͛ĠƋuiliďƌe 

prédit pour ces conditions la présence de carbures de type M7C3 et M3C2 et moins de 1 

%at. de ĐaƌďoŶe daŶs l͛austĠŶite. Si lors des carburations à basse température nous 
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sommes dans un état de pseudo-équilibre, il y a une forte quantité de carbone en solution 

solide daŶs l͛austĠŶite ; il y a donc moins de carbone « disponible » pour la précipitation 

des carbures. On suppose que la nature des carbures pouvant se  former reste la même 

car, lors de la précipitation, le carbure capte le carbone environnant et appauvrit 

localeŵeŶt l͛austĠŶite en carbone et une fois le carbure formé, le système carbure-

austénite est en équilibre. 

Tableau 16 : composition à l’ĠƋuiliďƌe  en carbures/austénite  arrondi au pourcent près 

C (%at.) T (°C)  C;γͿ  C(MxCy) Cr(MxCy) Fe(MxCy) Ni(MxCy) 

1 420 95% γ <10-3% 5% M23C6 21% 75% 4% 0.037% 

5 77% γ <10-3% 20% M23C6 21% 67% 13% 0.18% 

3% M7C3 30% 68% 2% 0.003% 

7 76% γ 2*10-3% 21% M7C3 30% 67% 3% 0.005% 

10 72% γ 0.05% 15% M3C2 40% 60% - - 

13% M7C3 30% 56% 14% 0.03% 

11 73% γ 0.09% 27% M3C2 40% 60% - - 

12 69% γ 0.6% 24% M3C2 40% 60% - - 

7% M7C3 30% 31% 38% 0.12% 

12 320 69% γ 0.56% 27% M3C2 40% 60% - - 

4% M23C6 21% 8% 70% 0.7% 

15 340 54% γ 0.55% 19% M3C2 40% 60% - - 

14% M7C3 30% 2% 47% 0.12% 

13% M23C6 21% 8% 70% 0.8% 

 

 

Figure III-30 : Coupe pseudo-binaire du diagramme (Fe-17%Cr-10.5%Ni)-C 
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b) Mise en évidence de carbures par diffraction des Rayons X 

La sursaturation de carbone  eŶ solutioŶ solide daŶs l͛austĠŶite, se tƌaduit dans le 

diffractogramme par la présence de pics caractéƌistiƋues d͛uŶe stƌuĐtuƌe CFC. En cas de 

précipitation de carbures de fer ou de chrome, ceux-ci seront visibles sous la forme de pics 

supplémentaires dans les diffractogrammes, à ĐoŶditioŶ Ƌu͛ils aieŶt une taille suffisante et 

une bonne cristallinité. Nous pƌĠseŶtoŶs daŶs l͛AŶŶeǆe Ϯ les diffractogrammes des 

échantillons carburés présentant des pics supplémentaires (C4a, C4d, C9d, C16d, C32d) : 

ils soŶt situĠs à Ϯθ = 41,2°, 43,7°, 44,2°,  44,8°, 45,2° et 47,4°. Tous les pics ne sont pas 

pƌĠseŶts siŵultaŶĠŵeŶt suƌ l͛eŶseŵďle des diffƌaĐtogƌaŵŵes. L͛ideŶtifiĐatioŶ de ces pics 

supplémentaires est difficile à cause de leur faible intensité ; nous avons choisi le 

diffƌaĐtogƌaŵŵe de l͛ĠĐhaŶtilloŶ ĐaƌďuƌĠ ϯϮ h. qui présente un bon rapport signal sur 

bruit. Sur la Figure III-31, nous avons superposé ce diffractogramme et les positions des 

pics théoriques des carbures Cr7C3, Cr3C2, Cr23C6 et Fe5C2.  

 

Figure III-31 : Diffractogramme de l'échantillon carburé 32 h et position des pics de carbures 

Comme nous le voyons sur la Figure III-31, les deux pics supplémentaires les plus 

iŶteŶses peuǀeŶt ġtƌe attƌiďuĠs à diffĠƌeŶts Đaƌďuƌes : le piĐ situĠ à Ϯθ = 44,2° peut être 

attribué à Cr7C3, Fe5C2 ou Cr23C6 et le pic situĠ à Ϯθ = ϰϯ,7° pourrait correspondre à Cr3C2 

substitué. En effet un carbure de type M3C2, Đ͛est-à-dire un carbure Cr3C2 où il y a 

substitution de certains atomes de chrome par des atomes de fer, a un paramètre de 

maille plus petit et donc un pic principal décalé vers les grands angles, ce qui coïnciderait 

alors avec le maximum d͛iŶteŶsitĠ du piĐ eǆpĠƌiŵeŶtal. Nous pƌoposoŶs l͛ideŶtifiĐatioŶ 

suiǀaŶte pouƌ les piĐs d͛iŶteŶsitĠ plus faiďle : Fe5C2 pouƌ Ϯθ = ϰϭ,Ϯ° et Ϯθ = 47,4°, Fe5C2 ou 

Cr3C2 pouƌ Ϯθ = 45,2°. 
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Une seconde hypothèse est Ƌue le piĐ situĠ à Ϯθ=ϰϯ,7° correspond au pic (111) 

d͛uŶe austĠŶite ŶoŶ eǆpaŶsĠe. Les autres pics supplémentaires peuvent être attribués au 

carbure Fe5C2, comme on le voit sur la Figure III-32. Nous y avons fait figurer le 

diffractrogƌaŵŵe de l͛ĠĐhaŶtilloŶ CϯϮd et  le diffƌaĐtogƌaŵŵe de l͛ĠĐhaŶtilloŶ ŶoŶ tƌaitĠ 

(en bleu) afin de repérer la position du pic associé à  l͛austĠŶite ŶoŶ expansée, ainsi que la 

position des pics théoriques du carbure Fe5C2. Coŵpte teŶu de l͛Ġpaisseuƌ de la ĐouĐhe 

carburée (environ 30 µm) et de la profondeur de pénétration des Rayons X, le pic situé à 

43,7° ne peut pas pƌoǀeŶiƌ de l͛austénite du substrat. La précipitation de carbures doit 

entraîner un appauvrissement en carbone, partiel ou total, de l͛austĠŶite expansée autour 

du carbure. On peut donc envisager que cette austénite appauvrie et donc non expansée 

soit à l͛oƌigiŶe du sigŶal. 

 

Figure III-32 : diffractogramme de l'échantillon C32d et non traité, position des pics du 

carbure Fe5C2 

Nous aǀoŶs ƌĠalisĠ deuǆ dĠĐapages suĐĐessifs paƌ plasŵa d͛aƌgoŶ peŶdaŶt ϯϬ ŵiŶutes 

suƌ l͛ĠĐhaŶtilloŶ ĐaƌďuƌĠ peŶdant 9 heures dont le diffractogramme avant post-traitement 

présente deux pics supplémentaires situés à  Ϯθ = ϰϭ,Ϯ° et ϰϰ,ϴ° Ƌue l͛oŶ attƌiďue 

respectivement à Fe5C2 et M7C3 (M étant Cr ou Fe ou FexCr1-x). Les diffractogrammes avant 

et après 30 min. et 1 h. de post-traitement sont présentés sur la Figure III-33. On voit que 

le pic de Fe5C2 disparaît dès 30 min. tandis que le pic de M7C3 est visible même après 1 h. 

de post-traitement. A cause du fort bombardement ionique, la surface est pulvérisé : en 

plaçant un cache de ǀeƌƌe suƌ l͛ĠĐhaŶtilloŶ, nous avons estimé par profilométrie à 200 +/-

50 Ŷŵ l͛Ġpaisseuƌ de ŵatiğƌe ƌetiƌĠe paƌ le post-traitement. Les carbures Fe5C2 seraient 
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donc proches de la surface, conformément aux observations d͛EƌŶst et al. [94]. Les 

carbures M7C3 seraient situés plus profondément, à plus de 400 nm sous la surface.  

 

Figure III-33 : Diffractogrammes de l'échantillon C9d sans et avec post-traitements 

c) Mise en évidence des carbures par microscopie électronique à transmission 

On ne peut pas conclure quant à la nature des carbures présents dans la couche 

carburée à l͛aide de la diffƌaĐtion des rayons X uniquement. Des analyses par MET de 

l͛ĠĐhaŶtilloŶ CϯϮd oŶt donc été effectuées afin de faire la lumière sur la nature et la 

localisation des carbures. On voit sur les micrographies en champ sombre présentées dans 

la Figure III-34 des structures lamellaires de 20 à 50 nm de largeur et de quelques 

micromètres de longueur à la surface (à gauche de la figure) et à 600 nm de profondeur (à 

droite de la figure). Les cartographies EDX présentées sur la même figure indiquent que le  

nickel est ségrégé autour de ces lamelles.  Les micrographies EFTEM (images filtrées) avec 

la raie K du carbone (image de droite de la Figure III-35) et la raie L23 du nickel (image du 

milieu de la Figure III-35) réalisées sous la surface permettent de conclure que ces lamelles 

sont constituées de carbures puisque le signal de carbone y est plus intense (zones 

claires). A des pƌofoŶdeuƌs plus gƌaŶdes, Ŷous Ŷ͛aǀoŶs pas oďseƌǀĠ d͛ĠlĠŵeŶts ƌĠǀĠlateuƌs 

de la présence de carbures. 

Les distances inter-ƌĠtiĐulaiƌes dĠduites de l͛espaĐeŵeŶt eŶtƌe les taĐhes de 

diffraction du cliché ;pƌĠseŶtĠ daŶs l͛AŶŶeǆe ϯͿ sont comparées avec les distances inter-

réticulaires  des carbures Fe7C3, Cr7C3 et Cr3C2, qui ont tous les trois une structure 

orthorhombique. Aucun accord satisfaisaŶt Ŷ͛a pu ġtƌe tƌouǀĠ. Le carbure Fe5C2 de 

structure triclinique correspond tant aux niveaux des distances inter-réticulaires que des 

angles mesurés. Le dĠtail de l͛iŶdeǆatioŶ du ĐliĐhĠ est pƌĠseŶtĠ daŶs l͛aŶŶeǆe ϯ. Ces 
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résultats de microscopie aǇaŶt ĠtĠ oďteŶu à la fiŶ de Ŷotƌe Ġtude, Ŷous Ŷ͛aǀoŶs pas de 

clichés de diffraction complémentaires Ŷous peƌŵettaŶt d͛affiƌŵeƌ aǀeĐ Đeƌtitude Ƌue 

nous avons bien un carbure de ce type, cependant ce résultat est cohérent avec les 

observations de Ernst et al [94]. Les clichés obtenus à d͛autƌes eŶdƌoits de la laŵe ne 

ŵoŶtƌait Ƌu͛uŶ ƌĠseau de taĐhes assoĐiĠes à uŶe stƌuĐtuƌe CFC doŶĐ à l͛austĠŶite, 

cependant on ne peut pas exclure totalement la présence possible de carbures de type 

M7C3 ou M3C2 au sein de la couche carburée.  

 

 

Figure III-34 : Đaƌtogƌaphies EDS de la pƌoĐhe suƌfaĐe et d’uŶe zoŶe à 6ϬϬ nm de profondeur 

(échantillon C32d) 

 

Figure III-35 : micrographies EFTEM avec la raie CK et la raie NIL23 de la proche surface de 

l’Ġchantillon C32d 
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III.7 Conclusion du Chapitre III  

Dans ce chapitre, nous nous sommes intéressés aux conséquences des traitements 

thermochimiques sur les caractéristiques physico-chimiques du matériau. Les premières 

aŶalǇses paƌ diffƌaĐtioŶ des ‘aǇoŶs X ŵoŶtƌeŶt Ƌue l͛oŶ oďtieŶt uŶe phase d͛austĠŶite 

eǆpaŶsĠe doŶt le paƌaŵğtƌe de ŵaille augŵeŶte sous l͛effet de l͛iŶseƌtioŶ des atoŵes 

d͛azote ou de carbone. AfiŶ de s͛affƌaŶĐhiƌ de l͛iŶĐeƌtitude instrumentale, des effets 

d͛aŶisotƌopie de ƌĠpoŶse à la dilatatioŶ et à la diffusion, et de la présence de défauts qui 

dĠĐaleŶt les piĐs seloŶ l͛oƌieŶtatioŶ du plaŶ diffƌaĐtaŶt assoĐiĠ, Ŷous aǀoŶs ĐalĐulĠ à l͛aide 

d͛uŶ ŵodğle ĠlastiƋue le paƌaŵğtƌe de ŵaille saŶs ĐoŶtƌaiŶte. L͛austĠŶite eǆpaŶsĠe au 

ĐaƌďoŶe a uŶ paƌaŵğtƌe de ŵaille iŶfĠƌieuƌ à Ϭ,ϯϳ Ŷŵ taŶdis Ƌue l͛austĠŶite eǆpaŶsĠe à 

l͛azote a uŶ paƌaŵğtƌe Đoŵpƌis eŶtƌe Ϭ,ϯϳ et Ϭ,ϯϵ Ŷŵ. L͛ĠǀolutioŶ du paƌaŵğtƌe de maille 

est directement liée à l͛ĠǀolutioŶ de la ĐoŶĐeŶtƌatioŶ ŵaǆiŵale d͛atoŵes iŶtƌoduits, ce 

que nous avons montré dans le paragraphe III.4. Nous avons mis en évidence le 

phénomène de saturation de concentration en métalloïde (N ou C) de la surface, résultant 

de la ŵise eŶ ĠƋuiliďƌe aǀeĐ l͛atŵosphğƌe et doŶt la ǀaleuƌ dĠpeŶd doŶĐ des Đonditions de 

traitements. Une valeur de saturation de surface est atteinte quasi-immédiatement dans 

le Đas des ĐaƌďuƌatioŶs et au ďout d͛uŶe pĠƌiode tƌaŶsitoiƌe d͛eŶǀiƌoŶ ϵ h. dans le cas des 

nitrurations. 

BieŶ Ƌue l͛ĠǀolutioŶ de l͛Ġpaisseuƌ de ĐouĐhe, ŵesuƌĠe paƌ ŵĠtallogƌaphie suiǀe 

une loi de type diffusionnelle, la formation des couches nitrurées et carburées relève de 

mécanismes bien moins triviaux qui restent encore sujets à discussion. L͛eǆploitatioŶ des 

analyses SDL suggère une interaction entre un atome de chrome et uŶ atoŵe d͛azote daŶs 

uŶe ƌĠaĐtioŶ d͛assoĐiatioŶ pƌiŵaiƌe (interaction à courte distance) qui pourrait être la 

pƌĠĐipitatioŶ d͛uŶ Ŷitƌuƌe ou la foƌŵatioŶ d͛uŶ Đlusteƌ Cƌ-N. L͛iŶteƌaĐtioŶ aǀeĐ uŶ atoŵe 

d͛azote supplĠŵeŶtaiƌe paƌ uŶe ƌĠaĐtioŶ d͛assoĐiatioŶ seĐoŶdaiƌe sous la foƌŵe d͛uŶ 

piégeage réversible a été proposée. En cherchant à mettre en évidence ces précipités ou 

clusters de chrome par microscopie électronique à transmission, nous avons dû revoir 

cette interprétation. Les clichés de diffraction montrent en effet un réseau de taches 

intenses associé à une, voire deux stƌuĐtuƌe CFC aiŶsi Ƌu͛uŶ sous-réseau de taches de 

moindre intensité qui peuvent être associées à des ƌĠfleǆioŶs iŶteƌdites d͛uŶe de Đes 

structures CFC, ce qui est révélateur de la pƌĠseŶĐe d͛uŶe suƌstƌuĐtuƌe de tǇpe M4N. Sur la 

base de calculs à l͛ĠƋuiliďƌe theƌŵodǇŶaŵiƋue, Ŷous pƌoposoŶs Ƌue Đes pƌĠĐipitĠs se 
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foƌŵeŶt daŶs uŶe ŵatƌiĐe d͛austĠŶite eǆpaŶsĠe doŶt le paramètre de maille atteint 0,38 

nm et que, lors de recuits ou en cas de traitements longs, ils sont remplacés au profit de 

nitrure de chrome de type MN, dont la formation est thermodynamiquement plus 

favorable et pƌoďaďleŵeŶt dĠjà aŵoƌĐĠe paƌ l͛iŶteƌŵĠdiaiƌe d͛uŶe iŶteƌaĐtioŶ foƌte eŶtƌe 

les atoŵes d͛azote et de Đhƌoŵe. Ces ƌĠsultats ƌeŵetteŶt eŶ Đause l͛idĠe seloŶ laƋuelle le 

système est monophasé après nitruration : Ŷous pƌoposoŶs Ƌue l͛azote iŶtƌoduit est eŶ 

solutioŶ solide daŶs l͛austĠŶite ŵais ŵoďilisĠ paƌ le Đhƌoŵe, jusƋu͛à Đe Ƌue le paramètre 

de ŵaille de l͛austénite atteigne une valeur proche de 0,38 nm : il y a alors la précipitation 

de nitrures de type M4N. 

Un phénomène de précipitation intervient également pendant certains traitements 

de carburation : des précipités de Fe5C2 ont pu être mis en évidence par microscopie 

électronique à transmission suƌ l͛ĠĐhaŶtilloŶ C32d, carburé 32 heures. La présence 

d͛autƌes Đaƌďuƌes est suggĠƌĠe paƌ les diffƌaĐtogƌaŵmes de ‘aǇoŶs X saŶs Ƌu͛ils puisseŶt 

être identifiés avec certitude. Cette pƌĠĐipitatioŶ Ŷ͛iŶteƌǀieŶdƌait Ƌu͛eŶ pƌoĐhe suƌfaĐe où 

la concentration de carbone atteint 12 %at. Une procédure de décapage ionique a permis 

de retirer des épaisseurs contrôlées et de faire disparaître le pic associé au carbure Fe5C2 : 

cette procédure pourrait être appliquée en tant que post-traitement pour assurer la tenue 

à la corrosion des échantillons carburés. 
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Chapitre IV : Gonflement libre et contrôlé en vue de la structuration 

 

L͛oďjeĐtif de Đe Đhapitƌe est d͛eǆposeƌ les ƌĠsultats oďteŶus loƌs de l͛Ġtude de la 

déformation de la surface qui intervient lors du traitement en conséquence des 

contraintes générées par l͛augŵeŶtatioŶ du paƌaŵğtƌe de ŵaille de l͛austĠŶite.  

IV.1 Contraintes 

A l͛aide du ŵodğle eǆposĠ daŶs le Chapitre III, oŶ peut estiŵeƌ l͛oƌdƌe de 

grandeurs des contraintes dues à la déformation de composition, Đ͛est-à-dire à la 

dilatatioŶ de la ŵaille d͛austĠŶite sous l͛effet de l͛iŶseƌtioŶ d͛azote ou de Đaƌbone. Les 

valeurs de la ĐoŶtƌaiŶte, ĐalĐulĠes d͛apƌğs la ƌelatioŶ ϯ.ϴ, pouƌ les échantillons nitrurés des 

séries a, b et e et les échantillons carburés des série a et d sont reportées dans le Tableau 

17. On voit que la contrainte générée par la déformation de composition est une 

contrainte de compression (valeurs négatives) élevées, de -0,5 à -1 GPa dans les 

échantillons carburés et de -1 à -5 GPa pour les échantillons nitrurés. Pour de telles 

valeurs, la limite élastique du matériau est largement dépassée et des déformations 

irréversibles se produisent. 

Tableau 17 : estimation des contraintes résiduelles 

Nom de l’échantillon Contrainte σ (GPa) 

N1a -1,5 

N2a -1,3 

N4a -3,9 

N8a -4,3 

N1b -1,0 

N2b -2,2 

N4b -5,0 

N8b -5,0 

N2e -2,0 

N4e -1,6 

N8e -4,9 

N10e -5,3 

C1a -1,3 

C2a -1,0 

C3a -0,7 

C4a -0,6 

C8a -1,3 

C4d -0,7 

C9d -0,5 

C16d -0,9 

C32d -1,0 
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IV.2 Rugosité  

Après traitement, les échantillons ne présentent plus un aspect poli ŵiƌoiƌ à l͛œil 

nu ; ils présentent une modification de la rugosité de surface. La Figure IV-1 illustre le 

ĐhaŶgeŵeŶt d͛aspeĐt : la partie droite, masquée durant le traitement par un morceau de 

silicium, a conservé son aspect poli miroir tandis que la partie exposée présente des reliefs 

et une coloration. Nous présentons sur la Figure IV-2, une image de microscopie à force 

atoŵiƋue de la suƌfaĐe d͛uŶ ĠĐhaŶtilloŶ ŶitƌuƌĠ pendant 8 h. et une vue en 3 dimensions. 

OŶ peut distiŶgueƌ suƌ Đes iŵages les joiŶts de gƌaiŶs et à l͛iŶtĠƌieur des grains des reliefs 

correspondant à des bandes de glissement (droites parallèles). La ligne noire (b) indique la 

direction suivant laquelle est extrait le profil (c) de la Figure IV-2. Sur ce profil, on voit que 

le ƌelief au joiŶt de gƌaiŶ atteiŶt jusƋu͛à ϰϬϬ nm tandis que le relief associé aux bandes de 

glissement atteint 100 nm.  

 

Figure IV-1 : image au ŵiĐƌosĐope optiƋue de la ŵaƌĐhe suƌ l’ĠĐhaŶtilloŶ NϮe 

Ces caractéristiques ont été observées par de nombreux auteurs sur les échantillons 

nitrurés [71], [78], [95]. Il est eŶ ƌeǀaŶĐhe tƌğs peu fait ŵeŶtioŶ de l͛Ġtat des suƌfaĐes 

carburées dans la littérature [96]. D͛apƌğs l͛eǆaŵeŶ de la littérature (voir Annexe 4), à 

paƌtiƌ d͛uŶ ĐeƌtaiŶ seuil de ĐoŶtƌaiŶte, des sǇstğŵes de glisseŵeŶt peuǀeŶt ġtƌe aĐtiǀĠs. La 

pƌĠseŶĐe de ďaŶdes de glisseŵeŶt à l͛iŶtĠƌieuƌ des gƌaiŶs tƌaduit l͛appaƌition de 

phénomènes plastique en réponse à la déformation de composition et à la contrainte 

interne, qui induisent une sollicitation mécanique de type uni axiale ;d͛apƌğs “tiŶǀille 

[69]). La différence de réponse des grains selon leur orientation cristallographique 

(anisotropie des constantes élastiques), entraîne une augmentation de rugosité aux joints 

de grains par extrusion. 

 



105 
 

 

Figure IV-2 : ǀue ϯD AFM d’uŶe suƌfaĐe ŶitƌuƌĠe peŶdaŶt ϴh ;NϴaͿ ;aͿ et pƌofil de hauteur 

extrait (b) (c) 

 

Les paramètres ISO Ra, Rz, Rp et Rv ont été mesurés par profilométrie sur les 

échantillons carburés et nitrurés. Nous présentons les valeurs obtenues pour les séries a 

et b de nitruration et la série a de carburation en fonction du temps de traitement dans la 

partie gauche et la partie droite de Figure IV-3 respectivement. Nous constatons une 

augmentation de la rugosité avec le temps de traitement pour les nitrurations. Les 

paramètres de rugosité sont plus élevés pour la carburation que pour la nitruration après 

uŶe heuƌe de tƌaiteŵeŶt ŵais la teŶdaŶĐe s͛iŶǀeƌse pouƌ les tƌaitements plus longs : à 

partir de 2 heures de traitement, tous les paramètres sont au moins deux fois plus élevés 

pour la nitruration que pour la carburation, et correspondent au bout de 8 heures à 10 fois 

la ǀaleuƌ iŶitiale ƌeleǀĠe suƌ l͛ĠĐhaŶtilloŶ ŶoŶ traité. Nous ne pouvons pas dégager de loi 

d͛ĠǀolutioŶ des paƌaŵğtƌes de ƌugositĠ eŶ foŶĐtioŶ du teŵps d͛apƌğs la Figure IV-3. Nous 

voyons que tous les paramètres augmentent lors de la première heure de carburation puis 

se staďiliseŶt. Cette ĠǀolutioŶ seŵďle ĐohĠƌeŶte aǀeĐ l͛ĠǀolutioŶ de la ĐoŶĐeŶtƌatioŶ 

maximale en carbone. 

 

a)

c)

b)
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Figure IV-3 : à gauche : évolution des paramètres de rugosité de surface des échantillons 

nitrurés en fonction du temps de traitement (90% N2, -150 V, 400°C, acier 1, série a et b) 

 à droite : évolution des paramètres de rugosité de surface des échantillons carburés en 

fonction du temps de traitement (0,77sccm C3H8, -70 V, 415°C, série a) 

Les différences entre les paramètres des échantillons des séries a et b de nitruration 

traités 2 h. et 8 h. pƌoǀieŶŶeŶt pƌoďaďleŵeŶt des diffĠƌeŶĐes d͛eŶƌiĐhisseŵeŶt. La valeur 

de Rz ĐoƌƌespoŶd à l͛ĠĐaƌt ŵaǆiŵuŵ pouǀaŶt ġtƌe ƌeleǀĠ eŶtre deux points de la surface, 

Rz Ŷ͛est doŶĐ pas ƌepƌĠseŶtatif de la majorité du relief présent. Nous rappelons que le 

paramètre Rp est représentatif de la hauteur maximale des pics et Rv de la profondeur des 

creux du relief. Ainsi, la valeur de Rp étant supérieure à celle de Rv pour toutes les 

ĐoŶditioŶs, oŶ eŶ ĐoŶĐlue Ƌue l͛augŵeŶtatioŶ de ƌugositĠ est pƌiŶĐipaleŵeŶt due à la 

création de piĐs, Đ͛est-à-dire de relief plus haut que la hauteur moyenne de la surface. 

Coŵpte teŶu de l͛oƌigiŶe et de la spĠĐifiĐitĠ de la ƌugositĠ iŶduite paƌ le tƌaiteŵeŶt, oŶ 

peut s͛iŶteƌƌogeƌ suƌ la peƌtiŶeŶĐe des paƌaŵğtƌes de ƌugositĠ staŶdaƌd de la Ŷoƌŵe I“O 

pouƌ dĠfiŶiƌ l͛Ġtat de suƌfaĐe des ĠĐhaŶtilloŶs ŶitƌuƌĠs et ĐaƌďuƌĠs : nous pensons que ces 

paƌaŵğtƌes soŶt iŶadaptĠs à dĠĐƌiƌe l͛Ġtat de suƌfaĐe de l͛aĐieƌ apƌğs tƌaiteŵeŶt 

thermochimique. En effet, le relief est créé aux joints de grains dont la taille varie autour 

d͛uŶe taille ŵoǇeŶŶe ĐoŶŶue. AiŶsi la ƌugositĠ est à la fois non périodique et non 

aléatoire. Les gƌaŶdeuƌs I“O peƌŵetteŶt ŶĠaŶŵoiŶs d͛appƌĠĐieƌ la hauteuƌ des piĐs ĐƌĠĠs 

par l͛iŶteƌŵĠdiaiƌe du paƌaŵğtƌe ‘p et doŶĐ de Ƌualifieƌ l͛Ġtat de suƌfaĐes apƌğs 

nitruration en vue des test tribologiques : nous rappelons que le film de lubrifiant doit 

aǀoiƌ uŶe Ġpaisseuƌ d͛eŶǀiƌoŶ le tƌiple de la ƌugositĠ de suƌfaĐe afiŶ de s͛assuƌeƌ Ƌu͛il Ŷ͛Ǉ 

ait pas de contact entre les surfaces, ce qui engendrerait la création de débris et donc une 

usuƌe sĠǀğƌe paƌ la pƌĠseŶĐe d͛uŶ tƌoisième corps. 

0 1 2 3 4 5 6 7 8
0,0

0,1

0,2

0,3

0,4

0,5

0,6

0,7

0,8

0,9 Ra  série a  série b

Rz  série a  série b

Rp  série a  série b

Rv  série a  série b

V
a
le

u
r 
d
u
 p

a
ra

m
è
tr
e
 (
µ
m

)

Temps de traitement (h)

Nitrurations (90%N
2
, -150V, 400°C, acier 1)

0 1 2 3 4 5 6 7 8
0,0

0,1

0,2

0,3

0,4

0,5

0,6

0,7

0,8

0,9

 

 Ra

 Rz

 Rp

 Rv

Temps de traitement (h)

Carburations (0,77scccm, -70V, 415°C, acier 2, série a)



107 
 

IV.3 Gonflement « libre »  

IV.3.1 Résultats 

Le dĠplaĐeŵeŶt de l͛eŶseŵďle de la suƌfaĐe, Ƌu͛oŶ appelle « gonflement » 

(« swelling » en anglais) ou encore « surrection », peut être observé grâce à l͛appliĐatioŶ 

d͛uŶ ŵasƋue suƌ l͛ĠĐhaŶtilloŶ duƌaŶt le traitement, typiquement un morceau de verre ou 

de silicium. Apƌğs tƌaiteŵeŶt, oŶ distiŶgue optiƋueŵeŶt l͛eŵplaĐeŵeŶt du ŵasƋue gƌâĐe 

au changement de rugosité (Figure IV-1). En réalisant une mesure de microscopie 

iŶteƌfĠƌoŵĠtƌiƋue ;plus adaptĠe Ƌue la pƌofiloŵĠtƌie taĐtile pouƌ l͛Ġtude de suƌfaĐe de 

l͛oƌdƌe du ŵilliŵğtƌe ĐaƌƌĠͿ, oŶ peut ǀisualiseƌ la diffĠƌeŶĐe de hauteuƌ eŶtƌe la zoŶe 

traitée et la zone non traitée : la Figure IV-4 montre la reconstruction en 3 dimensions 

d͛uŶe suƌfaĐe paƌtielleŵeŶt ŶitƌuƌĠe peŶdaŶt Ϯ h. (N2a). La zone bleue est la partie non 

nitrurée, car située sous le masque de verre pendant le traitement, et la zone jaune et 

rouge est la partie traitée. On peut estimer sur un profil de hauteur extrait de cette 

mesure surfométrique (Figure IV-5) la hauteur de marche entre les deux zones, Đ͛est-à-

dire quantifier le gonflement de la surface, en supposant que la partie cachée se situe la 

même cote avant et après le traitement. 

 

Figure IV-4 : reconstruction en 3 dimensions d'après la mesure interférométrique de la 

surface partiellement nitrurée pendant 2h (échantillon N2a) 
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Figure IV-5 : profil extrait pour la mesure de la hauteur de marche 

On trouve dans la littérature peu de résultat concernant le gonflement de la 

surface des échantillons nitrurés [97], [98]. Cholet et al. ont observé le phénomène de 

gonflement sur les super-alliages à base nickel nitrurés, qui présentent également une 

structure cubique faces centrées [99]. On ne trouve pas de référence au phénomène de 

gonflement lors de la carburation des aciers austénitiques, cependant, par un phénomène 

siŵilaiƌe, l͛iŶĐoƌpoƌatioŶ d͛atoŵes de ĐaƌďoŶe gĠŶğƌe uŶ goŶfleŵeŶt de l͛eŶseŵďle de la 

surface, comme nous le montrerons par la suite. 

“tiŶǀille souligŶe Ƌue la ŵaƌĐhe oďteŶue paƌ l͛appositioŶ du ŵasƋue Ŷ͛est pas ǀeƌtiĐale 

ŵais Ƌu͛il eǆiste uŶe zoŶe iŶteƌŵĠdiaiƌe pƌĠseŶtaŶt uŶ gƌadieŶt de hauteuƌ ;Đe Ƌui est peu 

visible sur la Figure IV-5 à Đause de la dilatatioŶ de l͛ĠĐhelleͿ Ƌu͛il attƌiďue à uŶe 

nitruration partielle causée par la géométrie des arêtes du masque. Nous proposons 

d͛eǆpliƋueƌ l͛eǆisteŶĐe de Đette zoŶe de tƌaŶsitioŶ de deuǆ ŵaŶiğƌes. Tout d͛aďoƌd, la 

diffusion des espèces ne se fait pas uniquement dans le sens perpendiculaire à la surface 

mais dans toutes les directions, et notamment sous le cache. Nous appellerons ce 

phénomène la « diffusion latérale ». Nous avons pu visualiser la diffusion latérale grâce à 

des échantillons sur lesquels nous avions déposé un masque fixe constitué de plots de 

poudre métallique fusionnés par laser (SLM, technique décrite dans le paragraphe V.2.1). 

Après un traitement de nitruration de 4 h. daŶs uŶ ŵĠlaŶge à ϵϬ% d͛azote, nous avons 

observé sur la coupe transverse par microscopie électronique, la couche de diffusion qui 

s͛ĠteŶd sous la paƌtie ŵasƋuĠe paƌ le cache (Figure IV-6). Cette partie enrichie subit 

ĠgaleŵeŶt l͛eǆpaŶsioŶ de la ŵaille et est doŶĐ susĐeptiďle de se dĠfoƌŵeƌ au ŵġŵe titƌe 

Ƌu͛uŶe paƌtie eǆposĠe au plasŵa ŵais daŶs une moindre proportion à cause de la 

diŵiŶutioŶ d͛Ġpaisseuƌ eŶ s͛ĠloigŶaŶt du ďoƌd du ŵasƋue. Une seconde hypothèse 

consiste à considérer que la surface exposée qui subit le gonflement entraîne par 

ĐoŶtiŶuitĠ uŶe paƌtie de la suƌfaĐe pƌotĠgĠe ou Ƌu͛à l͛iŶǀerse la partie non exposée exerce 
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une force qui limite le gonflement de la zone exposée proche du masque. Pour obtenir 

une mesure pertinente de hauteur de marche, il faut donc réaliser la mesure à une 

distance suffisamment grande à partir de l͛iŶteƌfaĐe, hors du gradient (au moins deux fois 

la profondeur de la couche traitée). 

 

Figure IV-6 : image MEB de la coupe transverse réalisée sur un échantillon nitruré pendant  

4 h. ƌeĐouǀeƌt d’uŶ ŵasƋue fiǆe réalisé par SLM 

AfiŶ d͛explorer les valeurs maximales de gonflement pouvant être atteintes, nous 

avons choisi de mesurer la hauteur de marche sur des échantillons ayant été traités dans 

une atmosphère contenant 90% d͛azote. La tension de polarisation appliquée est de -50 V, 

de façon à limiter la pulvérisation due au bombardement ionique qui pourrait entrer en 

compétition avec le phénomène de gonflement et conduire à une sous-estimation du 

phénomène. Nous avons également mesuré les hauteurs de marche sur des échantillons 

carburés dans un mélange contenant 0,77 sccm de propane, la polarisation étant de -70 V. 

Les ĠĐhaŶtilloŶs ĠtaieŶt paƌtielleŵeŶt ŵasƋuĠs à l͛aide d͛uŶ ŵoƌĐeau de ǀeƌƌe de taille 

variable, recouvrant en moyenne quelques mm2. Les hauteurs de marche mesurées sur les 

échantillons nitrurés et carburés sont présentées en fonction du temps de traitement sur 

la Figure IV-7. L͛incertitude est de ± 0,1 µm afin de prendre en compte la rugosité 

constatée après traitement. 

Le gonflement étant dû à la fois aux contraintes et à la déformation de 

composition, qui dépend elle-ŵġŵe de la ĐoŶĐeŶtƌatioŶ et à l͛Ġpaisseuƌ, oŶ ǀoit 

logiquement une augmentation de la hauteur de marche avec le temps de traitement. 

L͛utilisatioŶ d͛uŶ ĐaĐhe ;morceau de silicium) pendant le traitement de l͛ĠĐhaŶtilloŶ 
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C32d a permis de montrer Ƌu͛oŶ oďtieŶt une hauteur de marche de 1 µm en moyenne et 

de 1,4 µm au maximum : il semble donc y avoir une stabilisation du gonflement, ce qui est 

ĐohĠƌeŶt aǀeĐ l͛ĠǀolutioŶ de la ĐoŶĐeŶtƌatioŶ de suƌfaĐe. Les ǀaleuƌs oďteŶues pouƌ les 

échantillons nitrurés sont du même ordre de grandeur que celles relevées par Stinville 

dans sa thèse pour des temps de traitement similaires [69]. D͛apƌğs “tiŶǀille, l͛ĠǀolutioŶ 

du gonflement est linéaire en fonction de la racine carrée du temps de traitement et 

atteint au maximum 3,5 µm sur les temps testés dans ses travaux [97]. On peut 

effectivement observer une évolution linéaire (avec une pente de 0,8) sur la Figure IV-8 où 

le gonflement des échantillons de la série b de nitruration est représenté en fonction du 

temps en échelle logarithmique. Une évolution de la hauteur de marche en puissance 0,5 

du teŵps deǀƌait tƌaduiƌe uŶe iŶflueŶĐe ŵajeuƌe de l͛Ġpaisseuƌ de ĐouĐhe. Notƌe 

ĠǀolutioŶ eŶ puissaŶĐe Ϭ,ϴ s͛eǆpliƋue paƌ l͛iŶflueŶĐe de ǀaƌiatioŶ de ĐoŶĐeŶtƌatioŶ au 

cours du temps de traitement (paragraphe III.4.2). 
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Figure IV-7 : évolution de la hauteur de marche en fonction du temps de traitement (cache de 

verre) pour des traitements de nitruration et de carburation 

Nous avons dans un premier temps été étonnés que les valeurs de gonflement des 

échantillons carburés atteignent au maximum des valeurs similaires à celles obtenues 

après 4 h. de nitruration, étant donné que la concentration maximale de carbone est 

limitée à 12 %at.. OŶ ƌappelle Ƌu͛uŶe ĐeƌtaiŶe ƋuaŶtitĠ d͛azote est iŶtƌoduite loƌs des 

tƌaiteŵeŶts poƌtaŶt la ĐoŶĐeŶtƌatioŶ d͛atoŵes eŶ solutioŶ solide à environ 15 %at. en 

surface. Paƌ ailleuƌs, l͛Ġpaisseuƌ des ĐouĐhes ĐaƌďuƌĠes est plus iŵpoƌtaŶte à teŵps Ġgal 

que celle des couches nitrurées.  
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Figure IV-8 : évolution du gonflement de la série b en fonction du temps en échelle 

logarithmique 

 

IV.3.2 Modèle de gonflement (cas d’un comportement élastique linéaire) 

Le ŵodğle ǀise à ĐaƌaĐtĠƌiseƌ ƋuaŶtitatiǀeŵeŶt le goŶfleŵeŶt assoĐiĠ à l͛eǆpaŶsioŶ 

de la ŵaille d͛austĠŶite ƌĠsultaŶt de l͛iŶĐoƌpoƌatioŶ d͛azote ou de ĐaƌďoŶe. L͛eǆpaŶsioŶ de 

la maille peut être décrite quantitativement comme la déformation que la nitruration (ou 

la ĐaƌďuƌatioŶͿ iŶduiƌait daŶs le ŵatĠƌiau eŶ l͛aďseŶĐe de toute ĐoŶtƌaiŶte ŵĠĐaŶiƋue 

extérieure. Cette déformation dite « de composition » est ŶotĠe ε0 ; elle possède a priori 

les mêmes pƌopƌiĠtĠs d͛hoŵogĠŶĠitĠ et d͛isotƌopie que le matériau lui-même. On 

ĐoŶsidğƌe uŶe ĐouĐhe d͛Ġpaisseuƌ hc suƌ uŶ suďstƌat d͛Ġpaisseuƌ hs. Sur la Figure IV-9, 

l͛oƌigiŶe O du ƌepğƌe est positioŶŶĠe à l͛iŶteƌfaĐe eŶtƌe la ĐouĐhe et le suďstƌat, l͛aǆe Oz 

désignant la direction perpendiculaire à la surface. La couche est le siğge d͛uŶe ĐoŶtrainte 

de ĐoŵpƌessioŶ σc, paƌallğle à l͛iŶteƌfaĐe ;i.e. daŶs le plaŶ ǆOǇͿ, due à l͛eǆpaŶsion de la 

ŵaille d͛austĠŶite.  

 

Figure IV-9 CouĐhe hoŵogğŶe d’Ġpaisseuƌ hc sur un substrat épais. 
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La condition d͛ĠƋuiliďƌe ŵĠĐaŶiƋue daŶs la diƌeĐtioŶ Oǆ ;ou OǇ de façoŶ 

ĠƋuiǀaleŶteͿ s͛ĠĐƌit : 

               

Le substrat se trouve donc soumis à une faible contrainte de traction, mais cette 

contrainte    , peut être considérée comme négligeable daŶs le Đas d͛uŶ suďstƌat Ġpais, 

daŶs la ŵesuƌe où l͛Ġpaisseuƌ hc de la couche est très faible devant celle du substrat. Ainsi, 

pour le cas présent        , on admet que les contraintes sont nulles dans le substrat 

(                    ) et que le substrat bloque totalement tout déplacement de 

la couche dans le plan xOy. 

Le gonflement peut être caractérisé quantitativement par la hauteur de la marche 

seloŶ Oz Ƌue l͛oŶ ŵesuƌe eŶtƌe les paƌties tƌaitĠe et ŶoŶ tƌaitĠe ;supposĠes ġtƌe à la 

même hauteur avant et après traitement). Cette hauteur de marche, notée Δz, est le 

déplacement de la surface dû à la déformation de la couche nitrurée. Nous décomposons 

la ĐouĐhe tƌaitĠe eŶ uŶ Ŷoŵďƌe fiŶi de ĐouĐhes d͛Ġpaisseuƌ hc. La hauteur de marche 

théorique sera obtenue en sommant les contributions de chaque couche : 

          (4.0) 

Les matériaux étant supposés homogènes et isotropes, la déformation et la 

contrainte sont identiques dans tous les plans xOy de la couche, si bien que : 

           (4.1) 

où İt est la déformation selon Oz. . 

Il faut noter que cette déformation İt est la somme de deux déformations : la 

déformation dite de composition İ0, due à l͛eǆpaŶsioŶ de la maille dans la direction Oz et 

la déformation İz dans la direction Oz liée à la contrainte σc générée dans le plan (xOy), 

soit : 

          (4.2) 

 

Il reste à exprimer la déformation İz en fonction de la déformation de composition 

İ0. Tout d͛aďoƌd, ƌappeloŶs Ƌue, daŶs le Đas d͛uŶ ĐoŵpoƌteŵeŶt ĠlastiƋue linéaire d͛uŶ 

matériau homogène, les relations liant contraintes et déformations sont données par la loi 

de Hooke généralisée. Chaque élément σij du tenseur des contraintes s͛eǆpƌiŵe eŶ 

fonction des éléments du tenseur İij des déformations :   
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(4.3) 

Où įij est le symbole de Kronecker (vaut 1 si i≠j, vaut 0 si i=j) 

Coŵŵe dĠjà ĠǀoƋuĠ, la ĐoŶtƌaiŶte σc présente dans la couche résulte des 

ĐoŶditioŶs auǆ liŵites iŵposĠes paƌ le suďstƌat. AuĐuŶ dĠplaĐeŵeŶt Ŷ͛ĠtaŶt possiďle seloŶ 

Oǆ et OǇ, la ĐoŶtƌaiŶte σc peut ġtƌe ĐoŶsidĠƌĠe Đoŵŵe le ƌĠsultat d͛uŶe aĐtioŶ de 

compression biaxiale (dans le plan xOy) d͛aŵplitude eǆaĐteŵeŶt Ġgale à –ε0. Les 

ĐoŶtƌaiŶtes ĠtaŶt isotƌopes, σxx=σyy=σc. Par ailleurs, du fait que la face supérieure est libre, 

la ĐoŶtƌaiŶte σzz est nulle à la surface : σzz = 0 ; on admet que, par continuité, elle est 

ŶĠgligeaďle daŶs toute l͛Ġpaisseuƌ du filŵ.  

AiŶsi, les teŶseuƌs des ĐoŶtƌaiŶtes et des dĠfoƌŵatioŶs assoĐiĠs à l͛opĠƌatioŶ ǀiƌtuelle de 

compression selon Ox et OǇ s͛ĠĐƌiǀeŶt ƌespeĐtiǀeŵeŶt : 

                                     

D͛apƌğs la loi de Hooke généralisée (relation 4.3) : 

                             
(4.4) 

Et comme       : 

            
(4.5) 

La déformation totale selon Oz est donc : 

                      

            

 (4.6) 

 

IV.3.3 Application et discussion du modèle 

a) Calculs 

L͛hǇpothèse faite pour les calculs est que la déformation de composition provient 

de l͛augŵeŶtatioŶ du paƌaŵğtƌe de ŵaille de l͛austĠŶite eǆpaŶsĠe. On rappelle 

l͛eǆpƌessioŶ de la dĠfoƌŵatioŶ de ĐoŵpositioŶ İ0, oďteŶue d͛apƌğs le ŵodğle 

d͛eǆploitatioŶ des diffƌaĐtogƌaŵŵes de ‘aǇoŶs X exposé dans le Chapitre III :  
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(3.5) 

où aγ(C,σ=0) est le paramètre de maille sans contrainte, déterminé d͛apƌğs la ƌelatioŶ 

empirique : 

                     (3.10) 

Où αv vaut 0,0009 nm/%at. dans le cas des nitrurations et 0,00104nm/%at. dans le cas des 

carburations. Nous avons souligné dans le paragraphe III.4.1 un écart pouvant être 

important pour certains échantillons entre les valeurs de concentration estimées par SDL 

et les valeurs déduites de la relation (3.10). Nous avons laissé sous-entendre que la 

diffĠƌeŶĐe eŶtƌe les deuǆ ǀaleuƌs ĐoƌƌespoŶd à de l͛azote ou du ĐaƌďoŶe Ƌui Ŷe se tƌouǀe 

pas eŶ solutioŶ solide daŶs l͛austĠŶite. Cette hǇpothğse a ĠtĠ ĐoŶfiƌŵĠe paƌ les 

observations en microscopie électronique à transmission exposées dans le paragraphe 

III.6. Pour le calcul du gonflement théorique, nous allons néanmoins considérer que tout 

l͛azote est eŶ solutioŶ solide daŶs l͛austĠŶite.  

Coŵŵe Ŷous l͛aǀoŶs iŶdiƋuĠ daŶs la ƌelatioŶ ;ϰ.Ϭ), pour tenir compte du gradient 

de concentration, il est possible de considérer que la couche nitrurée/carburée est 

ĐoŶstituĠe d͛uŶe supeƌpositioŶ de sous-couches homogènes, provoquant chacune un 

déplacement įzi (en effet, vu les conditions, le modèle précédent peut être appliqué aussi 

bien à un ensemble de sous-couches qu'à une couche unique). Pour cela, nous 

considérons dans un premier temps des tranches de 0,5 µŵ d͛épaisseur. A chacune de ces 

couches est assignée une valeur de concentration égale à la moyenne des concentrations 

des points extrêmes de la tranche relevées sur le profil SDL, comme illustré que la Figure 

IV-10. Pour les carburations, nous avons pris la concentration en azote+carbone puisque 

les deux éléments participent à la dilatation de la maille. Nous avons introduit les valeurs 

de concentration dans la relation (3.10) et déduit la déformation de composition de 

ĐhaƋue tƌaŶĐhe à l͛aide de la ƌelatioŶ ;ϯ.ϱͿ. Le ŵodğle peƌŵet de dĠteƌŵiŶeƌ la 

déformation totale selon Oz via la relation (4.6) en prenant ν = 0,3. Le gonflement de 

chaque tranche est donné par la relation (4.1), et on obtient par sommation une valeur 

théorique du gonflement. Pouƌ l͛ĠĐhaŶtilloŶ NϮe, on trouve 230 nm, ce qui est inférieur à 

la valeur mesurée qui était de 300 nm. Si nous considérons maintenant des tranches ayant 

comme Ġpaisseuƌ le pas de l͛aŶalǇse “DL ;eŶǀiƌoŶ ϱ ŶŵͿ et Ƌue Ŷous assiŵiloŶs la 

concentration sur cette tranche à la valeur moyenne des deux points de mesure, nous 

déterminerons une valeur de 270 Ŷŵ, toujouƌs daŶs le Đas de l͛ĠĐhaŶtilloŶ NϮe, Đe Ƌui est 
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très proche de la valeur expérimentale. Nous avons calculé les valeurs théoriques pour les 

échantillons nitrurés pendant 4 h., 8 h. et 10 h. de la série e et pour des échantillons 

carburés pendant 1 h., 8h. et 32 h. Les valeurs théoriques et expérimentales du 

gonflement sont présentées dans le Tableau 18. On remarque que, selon les échantillons, 

l͛ĠĐaƌt eŶtƌe les ǀaleuƌs ŵesuƌĠes et ĐalĐulĠes est faiďle, de l͛oƌdƌe d͛uŶe ĐeŶtaine de 

nanomètres qui est la valeur de la rugosité de surface moyenne, ou grand, plus de 300 

nm, dans le cas des carburations longues.  
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Figure IV-10 : illustƌatioŶ de l’attƌiďutioŶ d’uŶe ǀaleuƌ de concentration aux tranches 

élémentaires sur le profil de concentration en azote de l’ĠĐhaŶtilloŶ NϮd 

 

Tableau 18 : valeurs théoriques et expérimentales du gonflement pour des échantillons 

nitrurés et carburés 

Traitement Δz théorique (nm) Δz expérimental (nm) 

N2e 275 300 

N4e 370 600 

N8e 600 700 

N10e 780 800 

C1a 430 330 

C8a 600 930 

C32d 1360 1000 

 

b) Discussion sur la validité du modèle 

Les différences relevées entre les valeurs de gonflement calculées et mesurées 

proviennent d͛uŶe paƌt des hypothèses du modèle élastique et d͛autƌe paƌt des 
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approximations faites pour le calcul. Coŵŵe Ŷous l͛aǀoŶs ǀu, l͛oƌdƌe de gƌaŶdeuƌ des 

contraintes étant de quelques giga pascals (Tableau 17), des phénomènes de plasticité 

interviennent, Đoŵŵe paƌ eǆeŵple l͛aĐtiǀatioŶ de sǇstğŵes de glisseŵeŶt. L͛ĠĐouleŵeŶt 

plastique auƌa teŶdaŶĐe à augŵeŶteƌ la dĠfoƌŵatioŶ daŶs la diƌeĐtioŶ Oz d͛où uŶe ǀaleuƌ 

de déplacement calculée par le modèle élastique pur inférieure à celle mesurée dans le 

cas des échantillons nitrurés notamment. Nous avons supposé que tous les atomes sont 

en solution solide, ce qui est une approximation raisonnable dans le cas des nitrurations, 

du fait que le nitrure a une structure et un paramètre de maille proche de celui de 

l͛austĠŶite eǆpaŶsĠe, ŵais Đe Ƌui Ŷ͛est pas vrai pour les échantillons carburés sur des 

temps longs où les premières centaines de nanomètres sous la surface sont constitués de 

carbures. Nous Ŷe pouǀoŶs pƌĠsupposeƌ de l͛iŶteŶsitĠ des dĠfoƌŵatioŶs eŶgeŶdƌĠes paƌ la 

foƌŵatioŶ des Đaƌďuƌes ŵais il est possiďle Ƌue l͛ĠĐaƌt de ϯϬϬ Ŷŵ ĐoŶstatĠ soit imputable 

à leur présence. 
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IV.4 Gonflement contrôlé 

IV.4.1 Résultats 

Les premiers essais de structuration de surface par le biais des traitements 

thermochimiques ont été réalisés en utilisant comme masques des grilles de microscopie 

électronique en cuivre de 3,05 mm de diamètre. La partie gauche de la Figure IV-11 

montre deux grilles de cuivre ayant respectivement des ouvertures de 80 µm et 200 µm et 

dont le « fil » possède une largeur de 45 µm et 60 µm respectivement. Nous les 

désignerons dans la suite du texte par grille 1 et grille 2 respectivement. Comme dans le 

Đas des ĐaĐhes eŶ ǀeƌƌe, l͛ « empreinte » du masque est visible après traitement à cause 

de l͛augŵeŶtatioŶ de ƌugositĠ aiŶsi Ƌue d͛uŶe ĐoloƌatioŶ des paƌties tƌaitĠes, Đoŵŵe oŶ 

peut le voir sur la partie droite de la Figure IV-11 pour un échantillon carburé pendant 4 h. 

Le contraste est également dû à la différence de hauteur entre les zones traitées et non 

traitées. Cette différence de hauteur est confirmée par profilométrie tactile : la Figure 

IV-12 montre les empreintes de grilles après une nitruration de deux heures par des vues 

en 3 dimensions des zones structurées analysées par microscopie interférométrique ainsi 

que les profils de hauteur extraits.  

 

 

Figure IV-11 : grilles de microscopie électronique à transmission utilisées pour les premiers 

tests de structuration par traitements thermochimiques et empreinte de la grille de microscopie 

après un traitement de carburation de 4 h. 
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Figure IV-12 : profils de hauteur et vues 3D des zones structurées à l'aide des grilles1 et 2 de 

l'échantillon N2a (nitruration de 2 h. dans un mélange à 90% d'azote) par profilométrie 

interférométrique 

Nous avons mesuré les hauteurs de marche sur les profils de hauteur entre les 

zones couvertes par les fils de la grille et les zones carrées exposées au plasma entre les 

fils ainsi que la hauteur de marche entre le cerclage de la grille et la surface exposée 

« plein champ ». Les valeurs mesurées sont reportées en fonction du temps de traitement 

sur la Figure IV-13. Nous remarquons que la hauteur de marche mesurée au niveau des 

brins de la grille est systématiquement inférieure à celle mesurée au niveau du cerclage, 

ce qui peut être dû à des phénomènes de diffusion latérale. La hauteur de marche relevée 

sur les parties structurées est inférieure à Đelle ƌeleǀĠe à l͛aide de ŵasƋue plus ĠteŶdu 

comme le morceau de verre utilisé précédemment. On peut également noter que la 
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hauteur de marche est généralement plus importante pour la grille 1 que pour la grille 2. 

Ces éléments laissent supposer une influence de la taille de la zone masquée et de la zone 

exposée, que nous allons expliciter dans la suite de ce paragraphe. Les faibles valeurs 

relevées pour la grille 1 après 4 h. de traitement et les grilles 1 et 2 après 8 h. de 

traitement semblent indiquer que les parties masquées ont également gonflé : cela 

provient d͛uŶe dĠfoƌŵatioŶ de la gƌille, Đoŵŵe oŶ peut le suspeĐteƌ d͛apƌğs les 

empreintes présentées dans la Figure IV-14. On observe en effet que la zone couverte par 

le cerclage de la grille est partiellement nitrurée.  
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Figure IV-13: évolution de la hauteur de marche mesurée sur les empreintes des deux grilles 

et avec un morceau de verre en fonction du temps de nitruration 

   

Figure IV-14 : altération des empreintes indiquant une déformation de la grille sur 

l’ĠĐhaŶtilloŶ N4a 

IV.4.2 Modèle élastique 

AfiŶ d͛Ġǀalueƌ le goŶfleŵeŶt théorique des zones nitrurés, nous considérons une 

ĐouĐhe ĐoŶtiŶue d͛Ġpaisseuƌ hc qui contient des plots nitrurés régulièrement espacés : 

chaque plot formant un carré de côté 2b est centré dans une cellule élémentaire carrée de 
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côté 2a (2b < 2a) comme illustré dans la Figure IV-15.  L͛oƌigiŶe des ĐooƌdoŶŶĠes est situĠe 

au ĐeŶtƌe de la Đellule et à l͛iŶteƌfaĐe entre la couche et le substrat. 

Les  éléments relatifs au plot sont repérés paƌ l͛iŶdiĐe p dans les équations. L͛iŶdiĐe m, 

pour matrice, désigne les éléments  relatifs au reste de la couche, qui conserve les mêmes 

caractéristiques mécaniques que le substrat. On prend en compte le fait que les parties 

nitrurée et non nitrurée possèdent des constantes élastiques éventuellement différentes 

désignées respectivement par νp et νm, Ep et Em.   

 

Figure IV-15 : Cellule ĠlĠŵeŶtaiƌe ;ϮaǆϮaͿ ĐoŵposĠe d’uŶ plot ŶitƌuƌĠ ;ϮďǆϮďͿ d’Ġpaisseuƌ hc 

enchâssé dans la couche non nitrurée 

La différence de hauteur mesurée au profilomètre correspond à la différence de 

hauteur entre le plot et la partie non nitrurée, soit : 

                  (4.7) 

Où İtp désigne la déformation totale du plot dans la direction (Oz) et İtm la déformation 

totale de la partie masquée dans la direction (Oz). Contrairement au cas précédent, les 

ĐoŶtƌaiŶtes Ŷe soŶt pas Ŷulles daŶs le suďstƌat. EŶ effet, l͛iŶhoŵogĠŶĠitĠ de la ĐouĐhe 

(existence de plots nitrurés non jointifs) entraîne la présence de contraintes locales dans 

le suďstƌat Đoŵŵe daŶs les plots, eŶ paƌtiĐulieƌ à l͛iŶteƌfaĐe eŶtƌe la paƌtie ŶitƌuƌĠe et la 

partie non nitrurée (par exemple aux points x = -b et en x = b). Concernant ce point, on fait 

une hypothèse qui va rendre possible une solution simple du problème et qui pourra être 

discutée ultérieurement : la couche au-dessus de l͛iŶteƌfaĐe ;i.e. la paƌtie z > ϬͿ est 

considérée comme séparée du substrat, si bien que les plans verticaux délimitant le plot 

nitruré sont libres de se déplacer (les points situés sur les frontières x = -b et x = b ne sont 

pas fixés). Les plans verticaux qui bordent les cellules (en x = -a et en x = a par exemple) 
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deŵeuƌeŶt ĠǀideŵŵeŶt fiǆes, Ƌuelle Ƌue soit l͛iŶteŶsitĠ de la ŶitƌuƌatioŶ, puisƋue le 

substrat est épais. Le point x = y = z = 0 est fixe également, par symétrie. Du fait Ƌu͛elles 

sont continues aux interfaces (en particulier sur les frontières verticales entre la partie 

nitrurée et la partie non nitrurée), les contraintes σxx et σyy daŶs la ĐouĐhe d͛Ġpaisseuƌ hc 

sont supposées homogènes et partout égales en module à la même valeur σp. On a 

évidemment σp < σc du fait Ƌu͛uŶe paƌtie de la Đellule Ŷ͛est pas ŶitƌuƌĠe. Du fait de la 

simplification adoptée, les tenseurs des déformations et des contraintes relatifs aux 

parties nitrurées et non nitrurées ont la même forme que dans le cas de la couche 

continue (simple compression biaxiale dans le plan xOy). Pour la partie nitrurée:  

                        et                           

L͛appliĐatioŶ de la loi de Hooke gĠŶĠƌalisĠe ĐoŶduit à :  

              (4.8) 

               (4.9) 

La déformation totale selon (Oz) dans la partie nitrurée étant la somme de la déformation 

de composition et de la déformation due aux contraintes :  

                  (4.10) 

DaŶs la paƌtie ŶoŶ ŶitƌuƌĠe, les teŶseuƌs s͛eǆpƌiŵeŶt Đoŵŵe: 

                          et                              

Et paƌ l͛appliĐatioŶ de la loi de Hooke généralisée :  

              (4.11) 

               (4.12) 

La déformation totale selon (Oz) dans la partie non nitrurée est uniquement due à la 

contrainte : 

                   (4.13) 
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La ĐoŶtiŶuitĠ de la ĐoŶtƌaiŶte Ŷoƌŵale à l͛iŶteƌfaĐe eŶtƌe les paƌties ŶitƌuƌĠe et ŶoŶ 

nitrurée (frontières verticales) conduit à :  

                           (4.14) 

Rem : accessoirement, la relation (4.14) met en évidence le fait que les déformations ne 

sont pas égales alors que les contraintes le sont. 

Dans le cas précédent, la déformation de nitruration İ0 était absorbée par une 

compression supposée homogène de toute la couche. Ainsi, sur une longueur a, le 

déplacement à compenser était égal à İ0a. Dans le cas présent, du fait que les deux parties 

sont supposées avoir des caractéristiques mécaniques différentes, la dilatation de 

composition İ0 Ŷ͛est a pƌioƌi pas aďsoƌďĠe de façoŶ hoŵogğŶe. Le dĠplaĐeŵeŶt à 

compenser, égal à İ0b (le plot), est réparti sur le plot (İpb) et sur la partie non nitrurée 

(İm(a-b)Ϳ, Đ͛est-à-dire : 

                  

Ce Ƌui peut s͛ĠĐƌiƌe : 

                (4.15) 

En combinant les relations (4.14) et (4.15), on obtient :  

                     (4.16) 

où les modules biaxiaux Em/(1-νm) et Ep/(1-νp) sont notés respectivement Em* et Ep*. 

Par commodité, on écrit le rapport des modules biaxiaux sous la forme :  

 
             (4.17) 

avec 
mp
  éventuellement proche de zéro. Selon la relation (4.16), on a finalement : 

                       (4.18) 

                 (4.19) 

La déformation selon (Oz) pour les parties nitrurées est donc : 

                                                (4.20) 

Et la déformation totale selon(Oz) de la partie non nitrurée est : 
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                                      (4.21) 

“eloŶ, Đe ŵodğle ŵĠĐaŶiƋue siŵple, oŶ ǀoit Ƌu͛il Ǉ a ďieŶ uŶe dĠpeŶdaŶĐe du 

gonflement ƌelatiǀeŵeŶt à la taille ď du plot ŶitƌuƌĠ et à l͛espaĐeŵeŶt Ϯ;ď-a) entre les 

plots. Le modèle est applicable pour b strictement supérieur à 0 et strictement inférieur à 

a. Lorsque b = a, le ŵodğle eǆposĠ pƌĠĐĠdeŵŵeŶt s͛appliƋue.  

IV.4.3 Application du modèle 

a) Calculs 

On suppose, comme précédemment, que la déformation de composition est due à 

l͛augŵeŶtatioŶ du paƌaŵğtƌe de ŵaille de l͛austĠŶite par la mise en solution solide. Nous 

avons calculé les gonflements théoriques pour les échantillons de la série « e » nitrurés 

pendant 2 h., 4 h., 8 h. et 10 h. à l͛aide des relations (3.5) et (3.10) qui déterminent la 

valeur de la déformation de composition ainsi que des expressions des déformations dans 

la direction Oz de la partie masquée et de la partie nitrurée (relations (4.20) et (4.21)). Les 

ǀaleuƌs de ĐoeffiĐieŶt de PoissoŶ ʆm et ʆp oŶt ĠtĠ pƌises Ġgales à Ϭ,ϯ Đaƌ l͛azote a peu 

d͛iŶflueŶĐe suƌ le coefficient de Poisson [100]. Les ǀaleuƌs de ŵodules d͛YouŶg utilisĠs 

pour le calcul sont Em = 170 GPa et Ep = 230 GPa, en se basant sur les données de Tromas 

et al. [101]. Nous avons, comme précédemment, décomposé la couche nitrurée en 

tranches de 5 nm, auxquelles on assigne une valeur de ĐoŶĐeŶtƌatioŶ ŵoǇeŶŶe d͛apƌğs les 

valeurs extrêmes de la tranche sur les profils de concentration SDL. La valeur de 

gonflement Δz théorique, qui est la somme des įz obtenus sur chaque tranche, est 

reportée en fonction de la valeur du rapport b/a dans la Figure IV-16. 

Nous pouvons constater que la différence de hauteur entre la zone nitrurée et la zone 

masquée est quasiment constante en fonction du rapport b/a. L͛ĠǀolutioŶ Ŷ͛est pas 

linéaire et on observe une diminution de la hauteur de marche pour les plus grandes 

valeurs de b/a. Cela signifie que lorsque la zone nitrurée est grande par rapport à la zone 

masquée la déformation de la partie masquée tend à être similaire à celle de la partie 

nitrurée. 

Afin de comparer ces valeurs théoriques à des mesures expérimentales, nous avons 

stƌuĐtuƌĠ la suƌfaĐe des ĠĐhaŶtilloŶs NϮe et NϭϬe à l͛aide de ŵasƋues, faďƌiƋuĠs paƌ 

découpe laser par la société DBProducts, présentant 6 types de motifs de taille 

d͛ouǀeƌtuƌes et d͛espaĐeŵeŶt diffĠƌeŶts Đoŵŵe oŶ peut l͛oďseƌǀeƌ suƌ la Figure IV-17. 



124 
 

0,0 0,2 0,4 0,6 0,8 1,0
0,00

0,05

0,10

0,15

0,20

0,25

0,30

0,35

0,40

0,45

0,50

0,55

0,60

G
o
n
fle

m
e
n
t 
th

é
o
ri
q
u
e
 (

µ
m

)

rapport b/a

 N2e  N4e  N8e  N10e

 

Figure IV-16 : évolution de la différence de hauteur entre le plot et la matrice en fonction du 

rapport b/a 

 

Figure IV-17 : photographie du masque avec 6 motifs présentant des tailles d'ouverture et 

d'espacement différents 
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Figure IV-18 : évolution de la différence de hauteur entre les parties nitrurées et non 

nitrurées en fonction du rapport b/a pour deux temps de nitruration 
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Nous constatons sur la Figure IV-18 Ƌu͛il Ǉ a peu de ǀaƌiatioŶ de la valeur 

expérimentale du gonflement lorsque le rapport b/a varie. Pouƌ l͛ĠĐhaŶtilloŶ ŶitƌuƌĠ Ϯ h., 

l͛ĠĐaƌt ŵaǆiŵal eŶtƌe deuǆ ǀaleuƌs est d͛eŶǀiƌoŶ ϭ %. Pour l͛ĠĐhaŶtilloŶ ŶitƌuƌĠ ϭϬ h., la 

variation atteint 20 %, soit environ 100 Ŷŵ. Cette diffĠƌeŶĐe Ŷ͛est cependant pas 

significative car elle correspond à la ƌugositĠ ŵoǇeŶŶe de la suƌfaĐe. L͛ĠĐaƌt eŶtƌe les 

valeurs théoriques et expérimentales est plus marqué pouƌ l͛ĠĐhaŶtilloŶ ŶitƌuƌĠ ϭϬ h. que 

pouƌ l͛ĠĐhaŶtilloŶ ŶitƌuƌĠ Ϯ h., où la valeur théoƌiƋue est Đoŵpƌise daŶs l͛iŶĐeƌtitude sur la 

valeur expérimentale. Coŵŵe Ŷous l͛aǀoŶs ĠǀoƋuĠ pƌĠĐĠdeŵŵeŶt, le ŵodğle ĠlastiƋue 

développé ici ne prend pas en compte les phénomènes de plasticité intervenant lors des 

teŵps de tƌaiteŵeŶts les plus loŶgs, Đe Ƌui peut eǆpliƋueƌ l͛ĠĐaƌt ĐoŶstatĠ entre les 

ǀaleuƌs thĠoƌiƋues et eǆpĠƌiŵeŶtales pouƌ l͛ĠĐhaŶtilloŶ ŶitƌuƌĠ ϭϬ h. 

b) Autres observations expérimentales 

Nous avons vérifié Ƌue la gĠoŵĠtƌie du ŵotif Ŷ͛a pas d͛iŶflueŶĐe suƌ le goŶfleŵeŶt : 

pour un même rapport b/a, la différence de hauteur mesurée sur des structures rondes, 

carrés et linéaires de 100 µm de largeur après 3 h. de nitruration est égale. Cependant, le 

phénomène de diffusion latérale nuit à la définition de la forme du motif, comme on peut 

le voir sur la Figure IV-19 daŶs le Đas d͛uŶ ŵotif carré réalisé par carburation à travers un 

masque. 

 

Figure IV-19 : structure carrée réalisée par carburation (3h) 

Nous souligŶoŶs iĐi Ƌue les ǀaleuƌs de goŶfleŵeŶt oďteŶues suƌ l͛ĠĐhaŶtilloŶ Nϯi Ŷe 

sont pas cohérentes avec les cinétiques de gonflement présentées précédemment, mais 

soŶt ĐohĠƌeŶtes aǀeĐ les ǀaleuƌs ĠleǀĠes d͛Ġpaisseuƌ et de ĐoŶĐeŶtƌatioŶ ƌeleǀĠes daŶs le 

Đas de Đe tƌaiteŵeŶt. Nous Ŷe soŵŵes pas, pouƌ le ŵoŵeŶt, eŶ ŵesuƌe d͛eǆpliƋueƌ l͛ĠĐaƌt 

d͛Ġpaisseuƌ iŵpoƌtaŶt ĐoŶstatĠ paƌ ƌappoƌt aux traitements dans des conditions similaires 

mais il faut noter que la polarisation lors du décapage était de -50 V contre -100 V 
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habituellement. Une étude attentive de la phase de décapage pourra permettre de mieux 

interpréter les différences relevées. 

Nous avons observé une différence de hauteur de marche marquée entre des surfaces 

structurées par nitruration (N3i) à l͛aide de ŵasƋues aǇaŶt des ouvertures de 150 µm et 

de 1,2 mm : il y a un effet « d͛ĠĐhelle » de la taille de l͛ouǀeƌtuƌe. Les profils obtenus sur 

ces échantillons sont présentés dans la Figure IV-20. On voit que dans le cas des petites 

ouvertures, le gonflement est de 1 µm environ, tandis Ƌu͛il atteiŶt pƌesƋue Ϯ µm pour 

l͛ouǀeƌtuƌe de ϭ,Ϯ mm. Le rapport b/a était identique dans les deux cas car il y avait deux 

autres ouvertures de 1,2 mm, non visibles sur le profil de la Figure IV-20, disposées 

comme celle de 100 µm. Cette situation Ŷ͛est pas dĠĐƌite par le modèle puisque le rapport 

b/a est sans dimension. Nous avions déjà constaté ce phénomène sur les cinétiques de 

gonflement : la hauteur de marche mesurée sur les zones masquées par un morceau de 

verre de quelques mm2 est plus importante que celle des zones masquées par des grilles 

ou des plaques percées.  

 

 

Figure IV-20 : profils de hauteur obtenus sur des échantillons structurés par une nitruration  

de 3 h. (N3i) à l'aide de masques présentant des ouvertures de 150 µm et 1,2 mm respectivement 

Ce fait eǆpĠƌiŵeŶtal souligŶe la diffĠƌeŶĐe foŶdaŵeŶtale faite daŶs l͛appliĐation du 

modèle élastique. Nous avions en effet considéré que les valeurs de gonflement mesurées 

sur la zone masquée par du verre correspondaient au déplacement de la surface après 

tƌaiteŵeŶt ĐalĐulĠe paƌ le ŵodğle de goŶfleŵeŶt liďƌe, Đ͛est-à-dire à la différence de 

hauteur entre la surface initiale et la surface traitée déformée. Cette hypothèse, bien que 

semblant assez simple, sous-tend en réalité que la surface masquée ne subit pas de 

dĠfoƌŵatioŶ daŶs la diƌeĐtioŶ Oz. Oƌ, Đoŵŵe oŶ l͛a ǀu daŶs le Đas du ŵodèle de 



127 
 

gonflement « contrôlé », les zones masquées sont affectées par la déformation des zones 

eǆposĠes au tƌaiteŵeŶt. Mais, loƌsƋue l͛oŶ se plaĐe loiŶ de l͛ouǀeƌtuƌe ;i.e. de la zoŶe 

traitée), on se trouve hors de la cellule définit dans le deuxième cas et la contrainte est 

nulle ou très faible : il Ŷ͛Ǉ a doŶĐ pas de goŶfleŵeŶt de la zoŶe ŵasƋuĠe et la diffĠƌeŶĐe 

de hauteur mesurée correspond à la déformation calculée par le modèle de gonflement 

libre. De plus, la continuité de la surface tend à limiter le goŶfleŵeŶt et Đe paƌaŵğtƌe Ŷ͛est 

pas pris en compte dans le modèle qui fait le bilan des contraintes du système non 

déformé. 
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IV.5 Conclusion du Chapitre IV 

L͛iŶseƌtioŶ d͛atoŵes d͛azote ou de ĐaƌďoŶe daŶs l͛aĐieƌ eŶtƌaîŶe la dilatatioŶ de la 

maille d͛austĠŶite, générant au passage la création de fortes contraintes. Le modèle 

mécanique exposé dans le Chapitre III permet de faire une estimation rapide des 

contraintes engendrées par cette dilatation : oŶ tƌouǀe des ǀaleuƌs ŶĠgatiǀes, Đ͛est-à-dire 

Ƌue l͛oŶ a des ĐoŶtƌaiŶtes de ĐoŵpƌessioŶ, et Ƌui soŶt de l͛oƌdƌe de ƋuelƋues GPa. AiŶsi, la 

foƌŵatioŶ de la ĐouĐhe ĐaƌďuƌĠe/ŶitƌuƌĠe s͛aĐĐoŵpagŶe d͛uŶe augŵeŶtatioŶ de rugosité 

due à l͛aŶisotƌopie de dĠfoƌŵatioŶ des grains causée par la dilatation et les contraintes. La 

présence sur la surface de marques liées à des bandes de glissement prouve que des 

phénomènes de plasticité interviennent. UŶe dĠfoƌŵatioŶ de l͛eŶseŵďle de la suƌfaĐe, 

Ƌue l͛oŶ appelle goŶfleŵeŶt iŶteƌǀieŶt ĠgaleŵeŶt : elle est mise en évidence par 

l͛appliĐatioŶ d͛uŶ masque sur la surface pendant le traitement. La hauteur de marche 

entre la partie traitée et non traitée permet de quantifier le phénomène.  

Nous avons développé un modèle élastique qui peƌŵet d͛eǆpƌiŵeƌ le dĠplaĐeŵeŶt 

de la surface en fonction de la déformation de composition et de la déformation liée aux 

ĐoŶtƌaiŶtes. EŶ faisaŶt l͛hǇpothğse Ƌue tous les atoŵes iŶtƌoduits soŶt eŶ solutioŶ solide 

daŶs l͛austĠŶite et à l͛aide de la ƌelatioŶ eŵpiƌiƋue ƌeliaŶt la ĐoŶĐeŶtƌatioŶ et le 

paramètre de maille, nous avons pu calculer les valeurs théoriques du gonflement à partir 

des profils SDL. Ces valeurs ont été comparées aux valeurs mesurées sur des surfaces 

stƌuĐtuƌĠes à l͛aide de diffĠƌeŶts ŵasƋues : morceau de verre, grilles de microscopie et 

plaque percée par laser. Nous avons pu voir que les zones masquées subissaient 

également un déplacement suite au traitement ce qui limite la différence de marche entre 

les parties traitées et non traitées. La taille de l͛ouǀeƌtuƌe a peu d͛iŶflueŶĐe suƌ le 

goŶfleŵeŶt, taŶt Ƌue l͛oŶ ƌeste daŶs la gaŵŵe de la ĐeŶtaiŶe de ŵiĐƌoŵğtƌes. Au-delà, les 

valeurs obtenues sont plus importantes car la zone masquée ne subit plus de déformation 

et l͛ĠǀolutioŶ du goŶfleŵeŶt est pƌĠdit paƌ le ŵodğle ĠlastiƋue appliƋuĠ à une couche 

continue dit « gonflement libre ». Nous avons ǀĠƌifiĠ Ƌu͛il Ŷ͛Ǉ a pas d͛iŶfluence de la 

gĠoŵĠtƌie du ŵotif pouƌ uŶe ŵġŵe taille d͛ouvertures et de rapport 

ouverture/espacement.   
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Chapitre V : Structuration de garnitures 

Nous avons vu dans le Chapitre IV que, parmi les conséquences du traitement 

thermochimique, le phénomène de gonflement peƌŵet l͛oďteŶtioŶ de ƌeliefs d͛uŶe 

hauteur allant de quelques centaines de nanomètres à 2 micromètres. Ainsi, le 

phĠŶoŵğŶe de goŶfleŵeŶt peut deǀeŶiƌ le ŵoteuƌ d͛uŶ Ŷouǀeau pƌoĐĠdĠ de 

structuration de surface des aciers austénitiques : en masquant localement la surface, on 

peut obtenir des variations de relief selon un ŵotif Đhoisi. C͛est l͛idĠe dĠǀeloppĠe paƌ 

l͛ĠƋuipe ϮϬϭ de l͛IŶstitut JeaŶ Laŵouƌ dans une publication de 2011 [102]. Afin de 

stƌuĐtuƌeƌ uŶe suƌfaĐe plus ĠteŶdue et de s͛affƌaŶĐhiƌ des pƌoďlğŵes de ŵasƋuage ƌelatifs 

aux grilles, nous avons demandé à la société DBProducts de fabriquer des plaques en acier 

percées de 150 µŵ d͛Ġpaisseuƌ, dont les ouvertures sont effectuées par découpe laser 

(présentées dans le Chapitre II). Le principal avantage de ce type de masques est la 

diversité de la géométrie et de la taille des motifs. Nous avons par exemple pu structurer 

par nitruration une surface sous la forme des lettres IJL, Ƌui est l͛aĐƌoŶǇŵe du Ŷoŵ de 

notre laboratoire, comme nous le montrons dans la Figure V-1. 

 

Figure V-1 : reconstruction 3D à partir de la mesure par profilométrie d'une surface 

structurée par nitruration (3 heures) 

Cependant, il y a des limitations aux formes de motifs possibles : la réalisation des 

motifs du masque est liée à la taille minimale du faisceau laser car, pour obtenir des bords 

de découpe « propres », une petite précourse du faisceau est nécessaire. De plus, les 

motifs anguleux de petites dimensions ont des angles arrondis car le faisceau est rond et 

possède un diamètre minimal de 50 µm. Les défauts du masque, qui consistent en de 
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petites billes de matière fondue redéposées, se retrouvent transférés sur le motif de 

l͛ĠĐhaŶtilloŶ, Đoŵŵe l͛illustƌe la Figure V-2. Ces problèmes peuvent être résolus par 

l͛utilisatioŶ de teĐhŶiƋues de fabrication du masque pointues plus onéreuses 

(électroformage), cependant comme le masque est réutilisable, le coût peut être amorti. 

L͛iŶflueŶĐe des dĠfauts de foƌŵe des motifs sur les caractéristiques du contact lubrifié a 

été évaluée par modélisation [103]. Bien que le procédé de structuration soit adapté à la 

stƌuĐtuƌatioŶ à l͛ĠĐhelle de la ĐeŶtaiŶe de ŵiĐƌoŵğtƌe et permet un choix de géométrie 

uniquement restreint par les limitations intrinsèques de la technique de fabrication du 

masque, certaines applications de la structuration de surface, et plus particulièrement les 

applications tribologiques, nécessitent la création de cavités, comme nous l͛aǀoŶs souligné 

dans le Chapitre I. Ceci est particulièrement vrai dans le cas de la garniture mécanique, 

comme nous le verrons dans le paragraphe V.5.1 consacré aux résultats de modélisation 

du contact. DaŶs le ďut d͛oďteŶiƌ des ĐaǀitĠs en utilisant la structuration par traitement 

thermochimique, Ŷous deǀoŶs disposeƌ d͛uŶ ŵasƋue « discontinu » Ƌui est l͛eǆaĐt ŶĠgatif 

des masques utilisés précédemment, comme illustré sur la Figure V-3. Nous avons 

développé deux approches, que nous détaillons dans les paragraphes suivants : le dépôt 

disĐoŶtiŶu d͛uŶ pƌoduit pƌoteĐtif à tƌaǀeƌs uŶ ŵasƋue et uŶ dĠpôt ĐoŶtiŶu stƌuĐtuƌĠ 

ensuite par fusion laser ou photolithographie. 

 

Figure V-2 : illustration du transfert de motif du masque à la surface structurée par 

nitruration (3h) 
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Figure V-3 : schéma de principe de la structuration positive et de la structuration négative 
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V.1 Dépôt de produits protectifs à travers un masque 

V.1.1 Produits commerciaux à base de bore 

a) Trioxyde de dibore B2O3 

Le trioxyde de dibore (B2O3), fourni par la société Surfatec, est un produit 

commercial visant à protéger localement des pièces lors de traitements de nitruration. Il 

se pƌĠseŶte sous la foƌŵe d͛uŶ liƋuide Ġpais doŶt oŶ peut ŵoduleƌ la ǀisĐositĠ eŶ Ǉ 

ajoutant un diluant commercialisé dans ce but. Il est prévu pour un dépôt continu sur des 

parties de pièces de plusieurs millimètres carrés voir centimètres carrés. Nous avons 

appliqué ce produit à travers un pochoir en acier percé par laser maintenu sur la surface à 

revêtir par une fixation mécanique (cf. Figure II-7). Après une heure de séchage à 

température ambiante nous avons retiré le pochoir et observé le dépôt au microscope 

optique. On voit sur la Figure V-4, deux surfaces avec un dépôt de B2O3 structuré selon un 

motif linéaire (à gauche) et carré (à droite). On peut remarquer sur ces images de 

nombreuses zones lacunaires et des débordements du produit sur les zones protégées par 

le masque. Malgré plusieurs essais en changeant la dilution, le temps de séchage et le 

ŵoǇeŶ d͛appliĐatioŶ (pinceau, spatule) Ŷous Ŷ͛aǀoŶs pas pu oďteŶiƌ uŶ dĠpôt satisfaisaŶt 

en termes de définition de la forme du motif.  

 

Figure V-4 : surfaces avec un dépôt structuré de B2O3 déposé manuellement à travers un 

masque percé par laser 

b) Nitrure de bore BN 

Le nitrure de bore (BN), commercialisé par la société Acheson, est un vernis 

habituellement utilisé comme lubrifiant solide et protecteur contre la formation de 

calamine lors de traitements thermiques. Il est disponible sous la foƌŵe d͛uŶ mélange de 
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poudre et de solvant distribué par pulvérisateur fin. Comme le trioxyde de dibore, il est 

prévu pour un dépôt continu sur des surfaces étendues. Nous avons pulvérisé le produit 

suƌ l͛eŶseŵďle {ĠĐhaŶtilloŶ-masque-fixation}, à 30 cm de distance et en couches 

suĐĐessiǀes fiŶes, Đoŵŵe iŶdiƋuĠ daŶs le ŵode d͛eŵploi. Apƌğs ϭϱ ŵiŶ. de séchage à 

température ambiante permettant au produit de polymériser, nous avons retiré le pochoir 

et observé la surface au microscope optique. Sur la Figure V-5, où l͛oŶ pƌĠseŶte uŶe ǀue 

d͛eŶseŵďle et deuǆ Ŷiǀeauǆ de zooŵ suƌ le dĠpôt, on observe que les lignes du motif sont 

siŶueuses à Đause de l͛aggloŵĠƌatioŶ du pƌoduit et Ƌu͛il y a de nombreux débordements 

de produit hors du motif désiré. Après une nitruration d͛uŶe heuƌe daŶs uŶ ŵĠlaŶge à 

ϵϬ% d͛azote sous une polarisation de -50 V, les défauts des motifs du dépôt se retrouvent 

sur la surface, comme on le voit sur la Figure V-6. La profondeur moyenne des motifs, 

mesurée par profilométrie est de 200 nm, ce qui est cohérent avec les valeurs de cinétique 

de gonflement. 

Les produits commerciaux ne permettent donc pas, à cause de leur nature 

visqueuse ou polymère, de ƌĠaliseƌ des dĠpôts ĐoŶtƌôlĠs peƌŵettaŶt l͛oďteŶtioŶ des 

motifs désirés suƌ l͛aĐieƌ. Nous avons donc élaboré un produit protectif à base de poudre 

ŵĠtalliƋue et de liaŶt oƌgaŶiƋue eŶ s͛iŶspiƌaŶt de la Đoŵposition des crèmes à braser. 

 

Figure V-5 : images au microscope optique d'un dépôt de BN obtenu par spray à travers un 

pochoir 
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Figure V-6 : vue 3D de la surface structurée par nitruration (1h, mélange 90/10 sccm N2/Ar) 

avec un dépôt par spray de BN ƌetiƌĠ paƌ ƌiŶĐage à l’ĠthaŶol 

c) Mélange de poudre et de liant organique 

Cuivre 

Nous avons choisi une poudre de cuivre de chez Alfa Aesar, dont les particules 

sphériques ont une taille moyenne de 10 microns. Nous mélangeons cette poudre avec le 

liant organique 650 Cement de chez NicroBraz, qui est une matière plastique liquide 

utilisée pour le mélange avec des poudres de brasage de métal d'apport pour assurer 

l'adhérence au métal de base pendant la manipulation et le brasage. Nous avons réalisé 

un dépôt par sérigraphie, comme cela est habituellement fait pour le dépôt des crèmes à 

braser. La sĠƌigƌaphie est uŶ pƌoĐĠdĠ d͛iŵpƌessioŶ peƌŵettaŶt de dĠposer sur un support 

un produit dénommé généralement encre, à travers un masque ou un écran (masque 

souple tissé). Dans notre cas, nous disposons de pochoirs similaires à ceux utilisés 

précédemment, mis en tension mécanique paƌ l͛iŶteƌŵĠdiaiƌe d͛uŶ suppoƌt spĠĐifiƋue et 

au travers desquels nous déposons le produit manuelleŵeŶt à l͛aide d͛uŶe spatule. UŶe 

machine peƌŵettaŶt uŶ dĠplaĐeŵeŶt ĐoŶtƌôlĠ daŶs les tƌois diƌeĐtioŶs de l͛espaĐe a ĠtĠ 

développé spécialement pour cette étude par la société DBProducts. Les schémas de 

principe de la sérigraphie et de la machine soŶt pƌĠseŶtĠs daŶs l͛AŶŶeǆe ϱ.  
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De nombreux essais ont été nécessaires afin de déterminer les proportions 

adéquates pour le mélange : s͛il est tƌop liƋuide il Ǉ a des dĠďoƌdeŵeŶts sous le masque, 

s͛il est tƌop Ġpais, il y a de nombreux défauts car le mélange ne pénètre pas à travers les 

tƌous du ŵasƋue jusƋu͛à la suƌfaĐe de l͛aĐieƌ. Le ŵeilleuƌ ƌĠsultat eŶ teƌŵes de ƌespeĐt de 

la géométrie a été obtenu pour une quantité de 4 g de poudre et 0,35 g de liant (Figure 

V-7). Il y a quelques défauts, comme on peut le voir sur la Figure V-8, certainement liés à 

l͛adhĠsioŶ du dĠpôt aǀeĐ le ŵasƋue. Nous aǀoŶs estiŵĠ l͛Ġpaisseuƌ du dĠpôt de Đuiǀƌe à 

l͛aide de ŵesuƌes effeĐtuĠes paƌ MEB. L͛Ġpaisseuƌ appaƌeŶte est Đoŵpƌise entre 117 µm 

et 141 µŵ seloŶ l͛eŶdƌoit Đhoisi. “aĐhaŶt Ƌue l͛aŶgle d͛iŶĐliŶaisoŶ du support est de 70° 

paƌ ƌappoƌt à l͛hoƌizoŶtale, oŶ a doŶĐ uŶe Ġpaisseuƌ vraie variant de 125 à 150 µm. 

L͛Ġpaisseuƌ du dĠpôt seŵďle ĐoƌƌĠlĠe à l͛Ġpaisseuƌ du ŵasƋue utilisĠ ;ϭϱϬ µm). 

Au cours de notre étude, les résultats de modélisation communiqués par notre 

partenaire indiquaient une nette tendance favorable pour les motifs triangulaires. Nous 

avons donc tenté de déposer le mélange à base de poudre de cuivre à travers un pochoir 

ayant des ouvertures en forme de triangles équilatéraux de 160 µm de côté. Le résultat du 

dĠpôt Ŷ͛a pas ĠtĠ ĐoŶĐluaŶt Đoŵŵe oŶ peut le ǀoiƌ suƌ la paƌtie gauĐhe Figure V-9 car 

seules quelques particules ont été déposées au centre du motif mais pas dans les angles. 

Ce type de défauts est lié à la granulométrie de la poudre utilisée : comme illustré dans la 

partie droite de la Figure V-9, seul un petit nombre de particules forment les parties 

aŶguleuses du ŵotif. AiŶsi, soit le pƌoduit Ŷ͛atteiŶt pas la suƌfaĐe loƌs de l͛appliĐatioŶ, soit 

il y a une forte probabilité que la particule reste aĐĐƌoĐhĠe au poĐhoiƌ plutôt Ƌu͛à la 

surface lors du retrait de ce dernier. 

 

Figure V-7 : Image MEB du dépôt de poudre de cuivre 
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Figure V-8 : Images MEB de défauts dans le dépôt de poudre de cuivre 

  

Figure V-9 : dépôt de poudre de cuivre à travers un pochoir triangulaire et illustration du 

ƌeŵplissage d’uŶ ŵotif tƌiaŶgulaiƌe de ϭ6Ϭ µŵ de ĐôtĠ paƌ des gƌaiŶs de poudƌe sphĠƌiƋues de ϭϬ 

µm de diamètre 
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Nitrure de bore 

La poudƌe de Đuiǀƌe de gƌaŶuloŵĠtƌie iŶfĠƌieuƌe Ŷ͛ĠtaŶt pas dispoŶiďle à la ǀeŶte 

en France, nous avons utilisé une poudre de nitrure de bore (fournie par la société Aldrich) 

dont la granulométrie est d͛eŶǀiƌoŶ 1 µm. Pour des poudres de cette granulométrie, il est 

diffiĐile d͛oďteŶiƌ uŶ ŵĠlaŶge ďieŶ hoŵogğŶe aǀeĐ le liaŶt. Loƌs de l͛appliĐatioŶ paƌ 

sérigraphie aucun dépôt ĐoƌƌeĐt Ŷ͛a pu ġtƌe oďteŶu, pƌoďaďleŵeŶt à cause de la 

dĠŵiǆtioŶ du pƌoduit et de la poudƌe sous l͛effet de la pression appliquée qui conduit à 

des débordements comme on peut le voir sur la partie gauche de la Figure V-10. Le 

meilleur dépôt triangulaire obtenu est présenté sur la partie droite de la figure. Il y a peu 

de débordements mais les motifs sont très déformés. 

 

Figure V-10 : dépôt de poudre de BN à travers un pochoir avec des ouvertures rectilignes(à 

gauche) et avec des ouvertures triangulaires (à droite) 

L͛ĠƋuipeŵeŶt de sĠƌigƌaphie a ĠtĠ dĠtouƌŶĠ de soŶ utilisatioŶ iŶitiale pouƌ ƌĠaliseƌ uŶ 

dépôt par « tamponnage » de la poudre de BN : nous avons réalisé un dépôt continu sur 

uŶe suƌfaĐe Ƌue l͛oŶ a plaĐĠ sous le poĐhoiƌ, Ƌui a ĠtĠ aŵeŶĠ au ĐoŶtaĐt paƌ la pƌoĐĠduƌe 

habituelle afin que le produit affleure à travers les ouvertures du pochoir. Nous avons 

eŶsuite pƌessĠ ŵaŶuelleŵeŶt le suďstƌat d͛aĐieƌ afiŶ de tƌaŶsfĠƌeƌ le pƌoduit. Le dĠpôt 

oďteŶu Đoŵpoƌte des ŵotifs ďieŶ dĠfiŶis suƌ uŶe gƌaŶde suƌfaĐe et il Ŷ͛Ǉ a pƌesƋue pas de 

débordements comme on peut le voir sur la Figure V-11 mais les motifs, bien que visibles, 

soŶt ŵajoƌitaiƌeŵeŶt ĐoŶstituĠ d͛uŶ dĠpôt tƌğs peu Ġpais Đoŵŵe oŶ peut le ǀoiƌ suƌ la 

partie droite de la Figure V-12, ce qui ne permet pas un masquage efficace de la surface. 

Après un traitement de nitruration d͛uŶe heuƌe daŶs uŶ ŵĠlaŶge à ϵϬ% d͛azote sous 

une polarisation de -50 V, il y a bien le transfert du motif à la suƌfaĐe de l͛aĐieƌ. Comme 

précédemment, les motifs obtenus sur la surface ont une pƌofoŶdeuƌ d͛eŶǀiƌoŶ ϮϬϬ Ŷŵ, 
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ce qui est cohérent avec les valeurs obtenues pour les motifs positifs de la structuration 

directe. 

 

Figure V-11 : dépôt par tamponnage de poudre de BN, image de microscopie optique 

 

Figure V-12 : dépôt par tamponnage de poudre de BN, image MEB tiltée 

 

Figure V-13 : vues 3D des surfaces structurées par nitruration avec une poudre de BN 

appliquée par tamponnage (a) motif rectiligne (b) motif triangulaire, profilométrie tactile 
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V.2 Dépôts structurés 

V.2.1 Fusion laser sélective de poudre métallique 

La fusion laser sélective ou Selective Laser Melting (SLM) en anglais, est une 

technique de structuration par ajout de matière qui consiste à déposer sur toute la surface 

de l͛ĠĐhaŶtilloŶ uŶe poudƌe ŵĠtalliƋue puis de l͛exposer à des pulses laser de manière à la 

faire fusionner localement. Après re-solidification, on obtient sur la surface de 

l͛ĠĐhaŶtilloŶ un masque discontinu adhèrent sous foƌŵe d͛îlots hĠŵisphĠƌiƋue. La poudre 

non fusionnée est ensuite soufflĠe à l͛aiƌ ĐoŵpƌiŵĠ. Le masque ainsi obtenu est un 

masque adhérent à la surface. Dans le cadre du projet MicroGaMe, nous avons tenté 

d͛utiliseƌ la SLM pour réaliser le masque discontinu nécessaire à la structuration négative 

paƌ tƌaiteŵeŶt theƌŵoĐhiŵiƋue, Đoŵŵe l͛illustƌe le sĐhĠŵa de pƌincipe présenté dans la 

Figure V-14.  

 

 

Figure V-14 : schéma de principe de la structuration négative par dépôt de poudre métallique 

structurée par fusion laser sélective 

Nous avons collaboré avec Laďoƌatoiƌe d͛Etudes et de ‘eĐheƌĐhe suƌ les MatĠƌiauǆ, les 

PƌoĐĠdĠs et les “uƌfaĐes ;LE‘MP“Ϳ de l͛UŶiǀeƌsitĠ de TeĐhŶologie de Belfoƌt MoŶtďĠliaƌd 

afin de réaliser des dépôts par SLM suƌ uŶe suƌfaĐe d͛aĐieƌ poli. UŶe poudƌe d͛aĐieƌ de 

marque Astaloy a servi lors des premiers essais. Exposée à une puissance laser de 130 W 

pendant 20 µs, les paƌtiĐules de poudƌe oŶt fusioŶŶĠ est oŶt adoptĠ la foƌŵe d͛uŶe sphğƌe 

d͛eŶǀiƌoŶ ϭϬϬ µm de diamètre, comme on peut le voir sur les images MEB de la surface 

présentées dans la Figure V-16. L͛oďseƌǀatioŶ de la Đoupe tƌaŶsǀeƌse de l͛ĠĐhaŶtilloŶ a 

permis de ƌĠǀĠleƌ Ƌue loƌsƋue la foƌŵe du plot s͛ĠloigŶe d͛uŶe foƌŵe sphĠƌiƋue l͛iŶteƌfaĐe 

entre le plot et le substrat est déformée, Đoŵŵe oŶ l͛oďseƌǀe suƌ les ŵiĐƌogƌaphies paƌ 

MEB de la Figure V-16, pƌoďaďleŵeŶt à Đause d͛uŶe iŶteƌaĐtioŶ entre le faisceau laser et le 

substrat. 
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Des essais ultĠƌieuƌs aǀeĐ uŶe poudƌe de ďƌoŶze oŶt peƌŵis l͛oďteŶtioŶ de ŵotifs doŶt la 

foƌŵe s͛appaƌeŶte à uŶe foƌŵe tƌiaŶgulaiƌe, Đoŵŵe oŶ peut le ǀoiƌ daŶs la Figure V-17. 

 

Figure V-15 : image MEB de surfaces couvertes d’uŶ ŵasƋue disĐoŶtiŶu sous foƌŵe de 
sphères, obtenu par SLM 

 

Figure V-16 : coupes transverses de la suƌfaĐe d’aĐieƌ et du ŵasƋue SLM 

 

Figure V-17 : dépôt SLM triangulaire de poudre de bronze 
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V.2.2 Dépôt structuré par photolithographie 

a) Résine photosensible 

Nous nous sommes inspirés des procédés de microélectronique et avons testé le 

ŵasƋuage à l͛aide de ƌĠsiŶes photoseŶsiďles ĐouƌaŶtes : la résine positive S1813 et la 

résine négative SU8. Ces résines sont habituellement utilisées pour servir de masques lors 

de la structuration par gravure humide ou sèche de wafer de silicium ou de films minces 

métalliques. Une fois structurée par photolithographie, le dépôt de résine peut servir de 

masque pour la nitruration ou la carburation et permettre ainsi une structuration négative 

de la surface, comme l͛illustre le schéma de principe présenté dans la Figure V-18. 

 

Figure V-18 : schéma de principe de la structuration négative par dépôt de résine structuré 

par photolithographie 

Le dépôt des résines se fait par enduction centrifuge (spincoating en anglais) : le 

substrat à recouvrir est maintenu sur une plaque tournante et quelques gouttes de la 

résine (qui se préseŶte sous la foƌŵe d͛uŶ gelͿ soŶt dĠposĠes au ĐeŶtƌe du suďstƌat aǀaŶt 

de laŶĐeƌ la ĐeŶtƌifugatioŶ. L͛Ġpaisseuƌ de la ĐouĐhe de ƌĠsiŶe dĠpeŶd des ĐaƌaĐtĠƌistiƋues 

de la résine (dont sa viscosité) et des conditions de dépôt (vitesse, accélération, temps). 

UŶe Ġtape de ĐuissoŶ assuƌe la polǇŵĠƌisatioŶ et l͛ĠliŵiŶatioŶ des solǀaŶts ĐoŶteŶus daŶs 

la résine. Afin de structurer le dépôt, on expose la résine à un rayonnement UV à travers 

uŶe plaƋue de ǀeƌƌe paƌtielleŵeŶt ƌeĐouǀeƌte d͛uŶe fiŶe ĐouĐhe de Đhƌoŵe puis on 

ploŶge l͛ĠĐhaŶtilloŶ daŶs uŶ ƌĠǀĠlateuƌ : si la résine est « positive » (S1813), les parties 
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exposées au rayonnement vont se dissoudre, si la résine est « négative » (SU8) ce sont les 

parties non exposées qui vont se dissoudre dans le bain. 

Nous avons structuré par photolithographie 2 dépôts de résines sur des substrats 

d͛aĐieƌ : “ϭϴϭϯ d͛uŶe Ġpaisseuƌ de Ϯ µŵ et SU8 d͛uŶe Ġpaisseuƌ de ϴ,ϱ µŵ. Les 

échantillons recouverts de résine ont été nitrurés pendant 1 h. dans un mélange 90% 

d͛azote et uŶe polarisation de -50 V. La polarisation durant le décapage sous Ar/H2 60/40 

est de -ϱϬ V ĠgaleŵeŶt, afiŶ de ƌetiƌeƌ la ĐouĐhe d͛oǆǇde pƌĠseŶte à la suƌfaĐe de l͛aĐieƌ 

tout en préservant au maximum le dépôt de résine. Seul le dépôt de SU8, le plus épais, a 

peƌŵis d͛oďteŶiƌ uŶe stƌuĐtuƌatioŶ de suƌfaĐe ǀisiďle doŶt les ŵotifs ƌespeĐteŶt Đeuǆ du 

dépôt de résine comme on le voit sur la paƌtie dƌoite de l͛iŵage de la Figure V-19. Nous 

aǀoŶs fait figuƌeƌ suƌ le ĐôtĠ gauĐhe de l͛iŵage la ŵiĐƌogƌaphie de la suƌfaĐe ƌeĐouǀeƌte de 

résine avant traitement. Cependant, comme on le voit sur la Figure V-20, nous avons 

obtenu une structuration positive contrairement à ce que nous attendions. De plus, nous 

voyons sur la Figure V-19 que les joints de grains ont été révélés partout, ce qui suppose 

Ƌue la ŶitƌuƌatioŶ a pu se faiƌe suƌ l͛eŶseŵďle de la suƌfaĐe peŶdaŶt uŶe paƌtie du 

traitement. Les variations de hauteur relevées par profilométrie sont au maximum de 150 

nm, ce qui est à peine plus élevé que la valeur du paramètre de rugosité Rz pour une 

ŶitƌuƌatioŶ d͛uŶe heuƌe. Nous supposons que la résine a été consommée par pulvérisation 

peŶdaŶt les pƌeŵieƌs teŵps de la ŶitƌuƌatioŶ puis uŶe fois Ƌu͛elle a dispaƌue, l͛eŶsemble 

de la surface a été nitrurée. La résine agit comme un retardateur de nitruration et on 

observe une petite différence de hauteur uniquement due à la pulvérisation. 

 

Figure V-19 : surface recouverte de plots triangulaires de résine SU8 avant nitruration (à 

gauche) et surface structurée après nitruration (à droite)  
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Figure V-20 : vue 3D de la surface structurée par nitruration de 1 h. avec une résine 

photosensible SU8 

On distingue sur la Figure V-21 des ƌestes de ƌĠsiŶe suƌ les ďoƌds de l͛ĠĐhaŶtilloŶ, 

pƌoďaďleŵeŶt à Đause d͛uŶe Ġpaisseuƌ plus iŵpoƌtaŶte (effet de bords lors du 

spiŶĐoatiŶgͿ, Đe Ƌui Đoƌƌoďoƌe Ŷotƌe pƌopositioŶ d͛eǆpliĐatioŶ. En utilisant un masque de 

photolithographie différent ou une résine positive, on aurait effectivement pu obtenir une 

stƌuĐtuƌatioŶ ŶĠgatiǀe de la suƌfaĐe de l͛aĐieƌ par cette technique. Cependant, cette 

structuration est de faible amplitude, à tel poiŶt Ƌu͛elle est ĐoŶfoŶdue aǀeĐ la ƌugositĠ de 

la surface après un traitement de nitruration. 

 

 

Figure V-21 : résidus de résine sur le bord de la surface structurée par nitruration 
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b) Dépôt de silice 

On peut coupler la photolithographie avec un procédé de gravure sèche (RIE) pour 

structurer un dépôt de silice (SiO2) qui servira lui-même de masque pour la structuration 

négative par traitement thermochimique. La Figure V-22 illustre ce principe. Le masque 

dur en SiO2 est déposé par PECVD. Ce dépôt est suivi par les étapes classiques de 

photolithographie (enduction de résine, alignement, insolation, révélation de la résine). Il 

faut ensuite « ouvrir » le ŵasƋue duƌ, Đ͛est-à-dire lui transférer le motif imprimé dans la 

résine par gravure sèche CCP-RIE (décrit dans le paragraphe I.4.3c) avec un mélange de 

gaz SF6 et CHF3.  

 

Figure V-22 : sĐhĠŵa de pƌiŶĐipe de la stƌuĐtuƌatioŶ ŶĠgatiǀe paƌ le dĠpôt PVD d’uŶ ŵasƋue  

en silice structuré par photolithographie et gravure sèche 

Dans le cadre d͛uŶ stage antérieur à ces travaux7, Lain a ŵoŶtƌĠ Ƌu͛uŶ dĠpôt stƌuĐtuƌĠ 

de silice se déforme sous l͛aĐtioŶ des ĐoŶtƌaiŶtes et/ou de la diffusioŶ latĠƌale, allant 

jusƋu͛à la fissuƌatioŶ de Đe deƌŶieƌ, loƌs d͛uŶe ŶitƌuƌatioŶ de ϭϬ h. Nous avons fabriqué, à 

l͛aide de procédés de gravure présentés dans le prochain paragraphe, des échantillons 

avec des tranchées remplies de silice sous le dépôt discontinu de silice lui-même. Une telle 

                                                      
7 ͞The influence of plasma assisted nitriding on siliĐa patteƌŶed austeŶitiĐ staiŶless steel͟, G. CaƌďeƌloŶ 

Lain, document interne IJL, 2012 
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configuration deǀƌait Ŷous peƌŵettƌe d͛observer les différences de déformation obtenues 

après nitruration et ainsi de décoƌƌĠleƌ l͛effet des ĐoŶtƌaiŶtes et l͛effet de la diffusion 

latérale sur la déformation du masque. 

Cette ǀoie de dĠpôt est a pƌioƌi l͛uŶe des plus ƌepƌoduĐtiďles et fiaďles paƌŵi Đelles 

envisagées, cependaŶt le Ŷoŵďƌe d͛Ġtapes aiŶsi Ƌue l͛ĠƋuipeŵeŶt ŶĠĐessaiƌes à sa mise 

eŶ œuǀƌe sont un frein à son application à échelle industrielle. 
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V.3 Structuration par gravure 

DeǀaŶt les diffiĐultĠs ƌeŶĐoŶtƌĠes daŶs l͛oďteŶtioŶ d͛uŶ ŵasƋue peƌfoƌŵaŶt pouƌ 

la structuration négative par traitement thermochimique, nous avons développé des 

procédés de gravure, en collaboration avec le Laboratoire de Photoniques et 

Nanostructures (LPN) de Marcoussis. Le ŵoteuƌ de la stƌuĐtuƌatioŶ Ŷ͛est alors plus le 

gonflement mais le retrait de matière par réaction chimique et/ou physique de la surface 

avec un réactif. AfiŶ de stƌuĐtuƌeƌ l͛aĐieƌ paƌ gƌaǀuƌe, Ŷous utilisoŶs des dĠpôts de ƌĠsiŶe 

ou de silice structurés par photolithographie, dont le principe a été exposé 

précédemment. Cependant, contrairement aux cas précédents, le motif dans la résine ou 

la silice est identique à Đelui souhaitĠ daŶs l͛acier. On distingue la gravure dite humide, 

utilisant la réaction chimique entre un réactif liquide et le matériau, des gravures dites 

sèches (ici des gravures assistées par plasma) combinant le phénomène physique de 

bombardement avec une réaction chimique entre les espèces réactives et le matériau. 

V.3.1 Gravure humide 

Une gƌaǀuƌe huŵide à l͛eau ƌĠgale ;90 mL HCl, 30 mL HNO3) permet de graver 

l͛acier à 600nm/min. A Đause de l͛aŶisotƌopie de ƌĠpoŶse à l͛attaƋue ĐhiŵiƋue, les grains 

de l͛aĐieƌ soŶt ǀisiďles dans les motifs après gravure et aux abords directs de celui-ci, car il 

y a eu de la « sous-gravure » comme on peut le voir dans la Figure V-23 et la Figure V-24. 

La sous-gravure est le premier pas vers le décollement complet du masque ; un masque 

dur en SiO2 peut résister plus longtemps à la gravuƌe huŵide Ƌu͛uŶe siŵple ƌĠsiŶe. Des 

profondeurs de 6 à 7 µm ont pu être atteintes en quelques minutes de gravure. 

 

Figure V-23 : gravure humide à travers un masque de résine seul, image MEB 
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Figure V-24 : gravure à l'eau régale à travers un masque en silice, image MEB  

V.3.2 Gravure ICP-RIE 

La gravure sèche de l͛aĐieƌ avec un mélange Cl2/Ar permet de graver à une vitesse 

de 100 nm/min. La principale difficulté de la mise en œuǀƌe de la gƌaǀuƌe sğĐhe suƌ acier 

est d͛aǀoiƌ uŶ ŵasƋue duƌ qui résiste pendant tout le temps de la gravure. Pour graver 2 

µm, il faut environ 20 minutes de gravure. Ce type de gravure est plus lent que la gravure 

humide ŵais peƌŵet d͛oďteŶiƌ une gravure avec des bords et un fond plats et lisses, 

comme on peut le voir sur la Figure V-25. La gravure sèche peut être utilisée en 

complément de la gravure humide afin de diminuer la rugosité du fond des motifs. 

 

Figure V-25 : suƌfaĐe d’uŶ ĠĐhaŶtilloŶ après gravure ICP-RIE 15 min. dans un mélange Cl2-Ar, 

et retrait du masque, image MEB 

Ces pƌoĐĠdĠs, iŶspiƌĠs paƌ Đeuǆ eǆistaŶts suƌ d͛autƌes ŵatĠƌiauǆ daŶs le doŵaiŶe 

de la micro-électronique, permettent donc d͛oďteŶiƌ des suƌfaĐes stƌuĐtuƌĠes aǀeĐ de 

nombreux motifs et des dimensions variées. Cependant, il faut disposeƌ de l͛ĠƋuipeŵeŶt 

adéquat mais aussi que la surface soit parfaitement plane. EŶ effet, l͛Ġtape d͛iŶsolatioŶ de 
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la résine nécessite un placage de la surface avec la plaque de verre revêtue de chrome 

comportant le motif à transférer : il y aura une mauvaise définition des motifs en cas de 

Đouƌďuƌe de la suƌfaĐe de l͛ĠĐhaŶtilloŶ. UŶ Ġtat de suƌfaĐe poli ŵiƌoiƌ peƌŵet de 

s͛appƌoĐheƌ de l͛Ġtat de suƌface des matériaux pour lesquels les procédés et les 

équipements ont été conçus. Le développement de ce procédé de gravure sèche réactive 

de l͛aĐieƌ est le sujet du projet ANR SPOT, dĠposĠ eŶ ϮϬϭϱ. L͛oďjeĐtif est la structuration à 

l͛ĠĐhelle ŵiĐƌoŵĠtƌiƋue, voire nanométrique avec un foƌt ƌappoƌt d͛aspeĐt suƌ des 

surfaces 2,5 D voire 3 D (non planes) d͛aĐieƌs austénitiques et martensitiques. Afin de 

diŵiŶueƌ le Đoût du pƌoĐĠdĠ de gƌaǀuƌe eŶ ǀue de l͛appliĐatioŶ de ŵaŶiğƌe iŶdustƌielle auǆ 

rotors, nous avons développé dans le cadre du projet MicroGaMe un procédé de gravure 

non réactive à travers les pochoirs utilisés précédemment. 

V.3.3. Gravure ionique 

Le procédé développé consiste en uŶe gƌaǀuƌe ŶoŶ ƌĠaĐtiǀe paƌ aĐĐĠlĠƌatioŶ d͛ioŶ 

Ar+ que nous appellerons gravure ionique. Une forte tension de polarisation est appliquée 

au porte-ĠĐhaŶtilloŶ afiŶ Ƌue l͛ĠŶeƌgie ĐiŶĠtiƋue des ioŶs d͛aƌgoŶ produits dans le plasma 

déporté dépasse le seuil de pulvérisation de l͛aĐieƌ, Đe Ƌui peƌŵet d͛aƌƌacher des atomes 

de la surface. En appliquant un masque sur la surface, seules les parties exposées seront 

gravées, ce qui permet la structuration négative de la surface. Le masque utilisé est en 

acier pour éviter la contamination par redépôt d͛atoŵes suƌ la suƌfaĐe gƌaǀĠe et s͛assuƌeƌ 

que le masque ne sera pas consommé à une vitesse beaucoup plus élevée que le matériau 

à graver, Đoŵŵe Đ͛Ġtait le Đas daŶs les deuǆ pƌoĐĠdĠs de gƌaǀuƌe eǆposĠs précédemment. 

Nous présentons sur la Figure V-26 le ƌĠsultat d͛uŶe gƌaǀuƌe ioŶiƋue de ϯ h. dans 

uŶ ŵĠlaŶge ĐoŵposĠ de ϳϱ sĐĐŵ d͛aƌgoŶ et de ϭϬ sĐĐŵ d͛hǇdƌogğŶe, sous uŶe 

polarisation de -400 V, à travers un masque ayant des ouvertures carrées. On voit que le 

ŵotif est ďieŶ tƌaŶsfĠƌĠ à l͛aĐieƌ. Après gravure, les grains sont révélés comme on peut le 

voir sur la partie droite de la Figure V-26. Ceci met en évidence la différence de réponse à 

la gravure ionique des différentes orientations cristallines : on suppose que les variations 

d͛oƌieŶtatioŶ des plaŶs deŶses paƌ ƌappoƌt à la suƌfaĐe soŶt à l͛oƌigiŶe de Đette aŶisotƌopie 

de vitesse de gravure. 
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Figure V-26 : ǀue d’eŶseŵďle ;à gauĐheͿ et dĠtail (à droite) de motifs obtenus par gravure 

ionique de 3 h. sur un échantillon d’aĐieƌ 

Une série de gravures dans des conditions ideŶtiƋues a ĠtĠ ŵeŶĠe afiŶ d͛Ġtablir une 

cinétique. Les profondeurs de motif moyennes et maximales relevées par profilométrie 

tactile après gravure sont présentées en fonction du temps de traitement sur la Figure 

V-27. L͛ĠǀolutioŶ de la pƌofoŶdeuƌ gƌaǀĠe est Ƌuasi-linéaire avec le temps et on remarque 

Ƌue l͛ĠĐaƌt eŶtƌe la ǀaleur moyenne et la valeur maximale augmente avec le temps de 

traitement. L͛aŶisotƌopie de ƌĠpoŶse des gƌaiŶs à la gƌaǀuƌe est plus ǀisiďle pouƌ des 

temps longs de gravure, par effet cumulatif. La vitesse de gravure, dans ces conditions, est 

estimée entre 200 nm/h et 300 nm/h.  
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Figure V-27 : évolution de la profondeur gravée en fonction du temps (-400 V, Ar/H2 75/10 

sccm, 1,7.10
-2 

mbar) 

Coŵŵe le pƌoĐĠdĠ de gƌaǀuƌe Ŷ͛utilise plus les tƌaiteŵeŶts theƌŵoĐhiŵiƋues 

comme moteur de structuration, il faut ajouter une étape de traitement après gravure.  
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Nous aǀoŶs ǀĠƌifiĠ Ƌue la pƌofoŶdeuƌ du ŵotif Ŷ͛Ġtait pas altérée par le 

traitement : nous avons pour cela nitruré pendant 2 h. un échantillon gravé et comparé les 

hauteurs de marche avant et après traitement de nitruration. Nous présentons sur la 

Figure V-28 les reconstructions 3D et les profils extraits obtenus par profilométrie sur une 

surface gravée, avant et après un traitement de nitruration. Un ensemble de profil (en 

gris) a été acquis, sur une zone dont la largeur est représentée par le trait noir sur la 

reconstruction. Le profil bleu est le profil « type » Đ͛est-à-dire un profil représentatif de 

l͛eŶseŵďle des pƌofils acquis tandis que le profil rouge est le profil « moyen » calculé en 

chaque point par moyenne des points de même abscisse de l͛eŶseŵďle des pƌofils.  

 

Figure V-28 : reconstructions en 3D et profils extraits sur une surface gravée avant et après 

nitruration de 2 h. 
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OŶ distiŶgue ďieŶ suƌ le pƌofil tǇpe ;ďleuͿ apƌğs ŶitƌuƌatioŶ Ƌu͛il Ǉ a eu uŶe 

augmentation de rugosité : ceci a pour conséquence une diminution de la profondeur 

évaluée sur le profil moyen (rouge). Il y a une perte « virtuelle » de 300 nm sur la 

profondeur totale du motif après nitruration. On voit cependant sur le profil type que la 

profondeur est du même ordre de grandeur avant et après nitruration, à ± 100 nm, ce qui 

ĐoƌƌespoŶd à l͛oƌdƌe de gƌaŶdeuƌ de la ƌugositĠ ŵoǇeŶŶe apƌğs tƌaiteŵeŶt. La ƌugositĠ 

induite par le traitement de carburation étant moindre que celle induite par nitruration, 

cet effet est moins marqué, comme on peut le voir sur la Figure V-36 présentée dans le 

paragraphe V.5.2. 

 L͛Ġtape de tƌaiteŵeŶt theƌŵoĐhiŵiƋue peƌŵet d͛augŵeŶteƌ la duƌetĠ supeƌfiĐielle 

du matériau. Nous préseŶtoŶs daŶs l͛AŶŶeǆe ϲ, les ǀaleuƌs de duƌetĠ ƌeleǀĠes suƌ les 

échantillons nitrurés et carburés aiŶsi Ƌu͛uŶe disĐussioŶ suƌ leuƌ ĠǀolutioŶ. Ces mesures 

Ŷous oŶt peƌŵis d͛oƌieŶteƌ le Đhoiǆ du tƌaiteŵeŶt des gaƌŶituƌes ŵĠĐaŶiƋues, eŶ foŶĐtioŶ 

des exigences industrielles et des résultats des premiers tests tribologiques.  
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V.4 Tenue à la corrosion des surfaces structurées 

Coŵŵe Ŷous l͛aǀoŶs ǀu daŶs le paƌagƌaphe I.2, les études montrent que les 

traitements de nitruration et de carburation conservent voir améliorent la tenue à la 

corrosion, sous réserve que les atomes restent en solution solide. La société IREIS a réalisé 

des tests qualitatifs sur des échantillons nitrurés et des échantillons carburés pendant 1h 

et 3h pour vérifier leur bonne tenue à la corrosion. Les tests se sont déroulés selon le 

protocole de la norme ISO 9227 dans un brouillard de NaCl neutre à 35°C. Un contrôle 

visuel a été effectué toutes les 24 heures. Les échantillons ont été micro-billées sur la 

ŵoitiĠ de la suƌfaĐe aǀeĐ des ďilles de ǀeƌƌe de ϱϯ à ϭϬϲ ʅŵ sous 3 bars, afin de retirer le 

filŵ ďƌuŶ ǀisiďle à l͛œil. La ƌugositĠ des ĠĐhaŶtilloŶs apƌğs ŵiĐƌoďillage est ŵultipliĠe par 

un facteur 5 minimum. L͛ĠĐhaŶtilloŶ ŶoŶ tƌaitĠ Ŷ͛a ŵoŶtƌĠ auĐuŶe ŵaƌƋue de corrosion 

après 900 heures. Sur les échantillons traités, des signes de corrosion sont apparus au 

ďout de ϵϲ heuƌes d͛eǆpositioŶ. Les oďseƌǀatioŶs faites au ďout de ϯϲϬ heuƌes ont révélés 

la pƌĠseŶĐe de tƌğs peu de poiŶts de ĐoƌƌosioŶ, loĐalisĠs suƌ les aƌġtes. Il Ŷ͛Ǉ a pas de 

différence notable entre les parties micro-billées et non micro-billées. Nous supposons 

que ces points de corrosion sont dus à un effet de ƌĠteŶtioŶ d͛eau sur les bords des 

échantillons à cause du masque apposé pour protéger la face non traitée lors du test. Les 

échantillons structurés par nitruration oŶt ŵoŶtƌĠ uŶe ĐoƌƌosioŶ suƌ l͛eŶseŵďle de la 

partie non nitrurée, comme on peut le voir sur la Figure V-29, probablement à Đause d͛uŶ 

phénomène de couplage galvanique8.  

 

Figure V-29 : suƌfaĐe d’uŶ ĠĐhaŶtilloŶ ŶitƌuƌĠ ϯh et structuré après test de brouillard salin 

  

                                                      
8 Phénomène de corrosion préférentielle intervenant lorsque deux métaux de nature différente sont en 

contact dans un environnement corrosif. La différence de potentiel entre les deux matériaux crée une pile. 
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V.5 Structuration des rotors 

V.5.1 Modélisation du contact lubrifié 

Il Ŷ͛est pas possiďle de tiƌeƌ des ĐoŶĐlusioŶs diƌeĐtes de la ďiďliogƌaphie pƌĠseŶtĠe 

dans le Chapitre I pour prédire les caractéristiques géométriques et la disposition 

optimales des structures à réaliser pour améliorer les propriétés de la garniture. C͛est 

pourquoi une modélisation du contact a été effectuée par M.Adjemout, doctorant à 

l͛UŶiǀeƌsitĠ de Poitieƌs daŶs le Đadƌe du pƌojet AN‘ MiĐƌoGaMe. Dans le cas de la 

garniture mécanique, le bénéfice de la structuration est lié à la génération de portance 

dans le liquide via les variations de hauteur du film lubrifiant. Sur la Figure V-30, les 

variations de pression dans le film de lubrifiant par rapport à la pression extérieure du 

fluide (hors de la garniture) sont représentées spatialement et la portance, qui est une 

force perpendiculaire au déplacement du fluide, est symbolisée par les flèches jaunes.  

 

Figure V-30 : illustration de la génération de portance, calculée par le modèle, par 

structuration négative triangulaire de deux cellules (a) positive (b) négative, vue de côté 

 

L͛oƌgaŶigƌaŵŵe de la modélisation du contact est présenté dans la Figure V-31. 

Les doŶŶĠes d͛eŶtƌĠe du ŵodğle soŶt : 

- Les caractéristiques géométriques et mécaniques de la garniture ainsi que les 

conditions de fonctionnement de celle-ci, notamment la nature du fluide dans le 

contact, sa pression, la vitesse de rotation relative des deux parties de la garniture 

etĐ… 

- Le type de surface, lisse ou rugueuse : la rugosité de surface est introduite par un 

modèle annexe qui construit une surface avec des variations aléatoires de hauteur 
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d͛apƌğs les ǀaleuƌs des paƌaŵğtƌes staŶdaƌds Đhoisis. DaŶs le Đas de suƌfaĐes 

nitrurées, la ƌugositĠ Ŷ͛est pas alĠatoiƌe ; le modèle annexe a donc été revu afin de 

pƌeŶdƌe eŶ Đoŵpte l͛aspeĐt paƌtiĐulieƌ de Đette ƌugositĠ. 

- La géométrie et la dispositioŶ du ŵotif, Ƌu͛oŶ appelleƌa « configuration », Đ͛est-à-

dire la façon dont sont orientés et espacés les motifs les uns par rapport aux autres 

dans les cellules élémentaires définies pour la modélisation. 

Le ŵodğle ĐoŶsiste eŶ la ƌĠsolutioŶ de l͛ĠƋuatioŶ de Reynolds (sans les effets de 

ĐaǀitatioŶ daŶs uŶ pƌeŵieƌ teŵpsͿ daŶs le sǇstğŵe dĠfiŶi paƌ les doŶŶĠes d͛eŶtƌĠe. La 

gaƌŶituƌe est dĠĐoupĠe eŶ Đellules ĠlĠŵeŶtaiƌes. Le ŵodğle a d͛aďoƌd ĠtĠ appliƋuĠ à uŶe 

cellule [104], puis deux cellules [105], puis à un ensemble de cellules [106] disposées sur 

uŶ ƌaǇoŶ de l͛aŶŶeau du rotor. L͛application du modèle au système entier se fait par 

itération sur les rayons. Les doŶŶĠes de soƌtie, Đ͛est-à-dire les grandeurs physiques 

pouvant être extraites du modèles sont : 

- La pression dans le fluide en tout point 

- La portance dans le contact 

- L͛Ġpaisseuƌ du filŵ fluide eŶ tout poiŶt 

- Le débit de fuite, Đ͛est-à-dire la quantité de fluide sortant du contact par le bord 

intérieur ou extérieur de la garniture 

- Le couple et le coefficient de frottement (qui sont le résultat du cisaillement dans 

le fluide) 

En faisant ǀaƌieƌ les doŶŶĠes d͛eŶtƌĠe ĐoŶĐeƌŶaŶt le ŵotif, on peut déterminer quelles 

géométrie et configuration augmentent la portance tout en minimisant le débit de fuite, 

ŶotaŵŵeŶt suƌ le ďoƌd iŶteƌŶe de la gaƌŶituƌe Ƌui est la zoŶe où se situe l͛aƌďƌe touƌŶant 

qui est la zone à étancher. GƌâĐe auǆ Ŷoŵďƌeuses ǀaƌiaďles d͛eŶtƌĠe de Đe ŵodğle, les 

limitations techniques du procédé de structuration ont pu être évaluées : ainsi, l͛iŶflueŶĐe 

des irrégularités du bord du motif et de la rugosité du fond du motif ont été investigués 

[103].  

Le meilleur compromis entre le débit de fuite et le coefficient de frottement a été 

obtenu pour des triangles de 160 µm de côté dans une configuration « 7i-3e » et ayant 

une profondeur de 200 à 300nm, Đ͛est-à-dire 7 triangles orientés vers le bord interne de la 

garniture et 3 triangles orientés vers le bord externe, comme illustré dans la Figure V-32. 

Des parties non structurées ont été ajoutés à la configuration sur les bords intérieurs et 

extérieurs de la gaƌŶituƌe afiŶ d͛aǀoiƌ uŶe tolĠƌaŶĐe suƌ l͛aligŶement lors de la mise en 
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œuǀƌe. Quand les effets de déformation des surfaĐes due à l͛ĠĐhauffeŵeŶt loĐal (modèle 

élasto-hydrodynamique) ont été introduits, il est apparu que des triangles plus grands 

(450 µm de côté) en configuration « 2i-2e » étaient nécessaires pour atteindre un 

compromis entre la génération de portance et le débit de fuite. 

Nous nous sommes basés sur les résultats de la modélisation dont nous avions 

connaissance au moment de la fabrication pour structurer des rotors afin de réaliser des 

tests tribologiques en conditions réelles de fonctionnement daŶs l͛optiƋue de valider ces 

résultats. 

 

Figure V-31 : organigramme simplifié de la modélisation du contact 

 

Figure V-32 : structuration en triangle, configuration 7i-3e 

 

V.5.2 Structuration des rotors 

AfiŶ d͛adapteƌ le pƌoĐĠdĠ de gravure sèche non réactive à la structuration des 

rotors, nous avons fabriqué une fixation mécanique, dont les différents éléments sont 

présentés sur la Figure V-33. Elle se Đoŵpose d͛uŶ ďloĐ ĐiƌĐulaiƌe aǀeĐ un pion de centrage 
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et deux points de vissage (a), dans lequel on vient insérer le rotor (b) ; on place ensuite le 

pochoir, percé en son centre au même diamètre que le pion et un anneau de placage (c). 

Les pochoirs adaptés aux dimensions des pièces et présentant des ouvertures 

ĐoƌƌespoŶdaŶt à l͛optimum prédit par la modélisation ont été fabriqués par DBProducts. 

 

 

Figure V-33 : sǇstğŵe de fiǆatioŶ du poĐhoiƌ pouƌ la gƌaǀuƌe ioŶiƋue d’uŶ ƌotoƌ 

Dans un premier temps, nous avons structuré des rotors bruts de fabrication de chez 

Latty, Đ͛est-à-dire avec une préparation de surface poli miroir mais présentant des rayures 

relativement profondes (Rt = 0,2 µm), visible sur la micrographie de la Figure V-34. La 

présence de rayures traversantes augmente le débit de fuite. Une préparation manuelle 

siŵilaiƌe à Đelle effeĐtuĠe suƌ les ĠĐhaŶtilloŶs de l͛Ġtude ne permet pas de conserver un 

bon parallélisme des surfaces, et les effets de bord lors du polissage induisent des défauts 

de planéité qui seraient catastrophiques pouƌ la stƌuĐtuƌatioŶ et l͛appliĐatioŶ eŶ 

frottement. Une préparation de surface avec conservation de la planéité a donc été 

effectuée par la société Somtec, entreprise spécialisée dans ce domaine. La Figure V-35 

pƌĠseŶte la ŵiĐƌogƌaphie d͛uŶ ƌotoƌ stƌuĐtuƌĠ eŶ ĐoŶfiguƌatioŶ ϳi-3e par gravure ionique 

et carburé pendant 32 h. à 420°C dans un mélange contenant 0,77 sccm de propane, sous 

une polarisation de -200 V.  

Les rotors structurés et carburés ont été envoyés à nos partenaires pour tests 

tribologiques. D͛apƌğs les pƌeŵieƌs ƌĠsultats, il seŵďle Ƌu͛uŶ dĠpôt de ĐaƌďoŶe ;DLCͿ soit 

nécessaire pour éviter le grippage des pièces en acier lors du démarrage du système. La 

société IREIS maîtrisant ces dépôts, elle a été chargée de les réaliser sur les rotors 

structurés avant les prochains tests. 
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Figure V-34 : structuration en configuration 7i-3e sur rotor brut 

 

Figure V-35 : rotor structuré en configuration 7i-3e par gravure ionique et carburé pendant 

32h 

 

Figure V-36 : profils de hauteur d’uŶ ŵotif gƌaǀĠ aǀaŶt et apƌğs ĐaƌďuƌatioŶ 
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V.6 Conclusion du Chapitre V 

Nous avons vu dans ce chapitre que la structuration par traitement 

thermochimique peƌŵet l͛oďteŶtioŶ de ŵotifs dits « positifs » variés mais que l͛oďteŶtioŶ 

de cavités ŶĠĐessite l͛utilisatioŶ d͛un masque discontinu. Dans ce but, nous avons déposé 

manuellement des produits commerciaux et des produits fabriqués par nos soins à base 

de poudres métalliques. Nous avons également, par le biais de collaboration avec le 

LERMPS et le LPN, fait fabriquer des masques discontinus par fusion laser sélective et par 

photolithographie couplée à de la gravure sèche (respectivement). Bien que prometteuse, 

la SLM nécessite des dĠǀeloppeŵeŶts afiŶ d͛utiliser de la poudre de cuivre qui pourra être 

retirée par attaque chimique après le traitement, et d͛aǀoiƌ des iŶteƌfaĐes eŶtƌe le ŵasƋue 

et le suďstƌat ŶoŶ dĠfoƌŵĠes paƌ l͛iŶteƌaĐtioŶ aǀeĐ le laseƌ. Un masque de silice structuré 

paƌ photolithogƌaphie et gƌaǀuƌe sğĐhe se dĠfoƌŵe sous l͛aĐtioŶ ĐoŵďiŶĠe des ĐoŶtƌaiŶtes 

et de la diffusioŶ latĠƌale et Ŷ͛offƌe pas uŶe solutioŶ de ŵasƋuage appƌopriée. Pour pallier 

aux difficultés de ŵise eŶ œuǀƌe de la structuration négative par traitement 

thermochimique, nous avons donc développé un procédé de structuration alternative, par 

gravure ionique, après des tests de gƌaǀuƌe huŵide paƌ attaƋue à l͛eau ƌégale et gravure 

sèche par un plasma chloré concluants. Le masque de gravure est un pochoir en acier 

percé par laser et maintenu en contact avec la surface par un système mécanique adapté 

à la pièce à traiter. Après avoir établi une cinétique de gravure, nous avons produit des 

rotors structurés Ƌui oŶt eŶsuite ĠtĠ tƌaitĠs afiŶ d͛aǀoiƌ les ďĠŶĠfiĐes du tƌaiteŵeŶt 

thermochimique décrits dans le Chapitre 1. Cette étape de traitement affecte peu la 

pƌofoŶdeuƌ gƌaǀĠe, ŵais l͛augŵeŶtatioŶ de ƌugositĠ Ƌu͛elle gĠŶğƌe peut s͛aǀĠƌeƌ ĐƌitiƋue 

lors du démarrage du système pendant lequel un rodage des surfaces en contact 

intervient : uŶ dĠpôt DLC a ĠtĠ effeĐtuĠ paƌ la soĐiĠtĠ I‘EI“ afiŶ d͛Ġǀiteƌ le gƌippage des 

pièces lors de cette phase. Les tests tribologiques sur les rotors structurés et revêtus sont 

en cours. Ils permettront de valider le modèle numérique. 
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Conclusion et perspectives 

La stƌuĐtuƌatioŶ de suƌfaĐe à l͛ĠĐhelle ŵiĐƌoŵĠtƌiƋue peƌŵet d͛oďteŶiƌ des 

propriétés nouvelles ou améliorées, et parmi elles, les propriétés tribologiques. Le projet 

ANR MicroGaMe se focalise sur une pièce appelée garniture mécanique. Employée 

ŶotaŵŵeŶt daŶs les poŵpes et seƌǀaŶt à faiƌe l͛ĠtaŶĐhĠitĠ eŶtƌe le liƋuide poŵpĠ et l͛aiƌ, 

cette pièce soumise à des conditions de frottement sévères est aujouƌd͛hui faďƌiƋuĠe eŶ 

carbure de silicium et en carbone. Ces matériaux, onéreux et difficiles à usiner, pourraient 

aǀaŶtageuseŵeŶt ġtƌe ƌeŵplaĐĠs paƌ l͛aĐieƌ, ĠĐoŶoŵiƋue, faĐileŵeŶt usiŶaďle et 

recyclable. Pour cela, un traitement de surface est nécessaire afiŶ d͛aŵĠlioƌeƌ la duƌetĠ 

superficielle et de créer un relief générant de la portance. Quatre acteurs du monde 

universitaire et industriel ont uni leurs moyens humains et techniques autour de cette 

problématique. L͛idĠe foŶdatƌiĐe du pƌojet Ġtait d͛utiliseƌ des traitements 

thermochimiques à basse température pour la structuration de surface. Ces traitements 

soŶt ĐoŵŵuŶĠŵeŶt ŵis eŶ œuǀƌe suƌ les aĐieƌs pour augmenter leur dureté tout en 

ĐoŶseƌǀaŶt leuƌ ƌĠsistaŶĐe à la ĐoƌƌosioŶ. De plus, l͛ĠƋuipe ϮϬϭ de l͛IŶstitut JeaŶ Laŵouƌ 

aǀait ŵoŶtƌĠ eŶ ϮϬϭϭ la faisaďilitĠ d͛uŶe stƌuĐtuƌatioŶ de suƌfaĐe siŵultaŶĠe gƌâĐe au 

phénomène de gonflement intervenant lors du traitement. Ce procédé « deux-en-un » 

présente un avantage économique par rapport aux techniques de structuration par laser, 

grâce à la réalisation conjointe des deux objectifs (renforcement et structuration). 

L͛oďjeĐtif de la thğse Ġtait de dĠǀeloppeƌ uŶ pƌoĐĠdĠ de micro-structuration 

adapté aux garnitures mécaniques, appliĐaďle à l͛ĠĐhelle industrielle, ďasĠ suƌ l͛utilisatioŶ 

des traitements thermochimiques de nitruration et/ou de carburation. 

Coŵŵe Ŷous l͛aǀoŶs ŵoŶtƌĠ daŶs le Đhapitƌe I, les travaux de la littérature ne 

permettent pas de déterminer les paramètres du motif optimaux (géométrie, dimensions, 

taux de couverture) qui permettront l͛aŵĠlioƌatioŶ des pƌopƌiĠtĠs eŶ fƌotteŵeŶt du 

contact lubrifié. Les travaux de thèse de Mohand Adjemout effectués au laboratoire 

Ppƌiŵe s͛aǀğƌeŶt aiŶsi iŶdispeŶsaďles pouƌ Ġǀiteƌ de ĐheƌĐheƌ de façoŶ empirique les 

paramètres idéaux de la structure adaptée à la garniture mécanique et à ses conditions de 

fonctionnement. Cependant, l͛Ġtude du corpus choisi a ŵis eŶ ĠǀideŶĐe l͛iŶtĠƌġt des 

motifs creux asymétriques et a guidé nos premiers travaux. Les techniques actuellement 

ŵises eŶ œuǀƌe suƌ les aĐieƌs et les ĐĠƌaŵiƋues, ŵatĠƌiauǆ Ƌui ĐoŶstitueŶt la ŵajoƌitĠ des 

surfaces pour les applications en frottement, sont réparties en deux groupes : les 
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techniques « en série » ou « unitaires », qui créent un motif à la fois, et les techniques 

« en parallèle » Ƌui peƌŵetteŶt l͛oďteŶtioŶ de plusieuƌs ŵotifs siŵultaŶĠŵeŶt. Paƌŵi Đes 

deux catégories, on trouve principalement les techniques utilisant le laser, les techniques 

mécaniques, utilisant un outil, mais aussi les teĐhŶiƋues de gƌaǀuƌe, Ƌui s͛iŶspiƌeŶt des 

procédés de la micro-électronique. Nous avons illustré par des exemples tirés de la 

littérature les possibilités et les limitations des techniques les plus répandues. La 

conclusion principale de cet inventaire est que la plupart de ces techniques sont limitées 

en terme de géométrie de motif et onéreuses, tant à cause du matériel que du temps 

ŶĠĐessaiƌe pouƌ la stƌuĐtuƌatioŶ de suƌfaĐes ĠteŶdues. DaŶs Đe ĐoŶteǆte, l͛utilisatioŶ des 

traitements thermochimiques apparaît comme une alternative avantageuse pour la 

structuration des aciers. 

Après avoir succinctement présenté, dans le Chapitre II, le réacteur de traitement 

ainsi que les techniques de caractérisation, nous nous sommes focalisés sur les couches 

nitrurées et carburées dans la Chapitre III. La structure cristallographique de la phase 

enrichie est cohérente avec une structure cubique à faces centrées ayant un paramètre de 

ŵaille plus ĠleǀĠ Ƌue Đelui de l͛austĠŶite ŶoŶ tƌaitĠe. Ce paƌaŵğtƌe peut ġtƌe estiŵĠ à 

partir des diffractogrammes par des méthodes graphiques. EŶ s͛appuǇaŶt suƌ les ƌĠsultats 

de la littĠƌatuƌe, pƌĠseŶtĠs daŶs l͛AŶŶeǆe ϭ, Ŷous aǀoŶs iŶteƌpƌĠtĠ les tendances 

d͛ĠǀolutioŶ de la conceŶtƌatioŶ ŵaǆiŵale et de l͛Ġpaisseuƌ en fonction des conditions de 

traitement, notamment le temps et la température ; l͛eŶƌiĐhisseŵeŶt eŶ azote ou eŶ 

ĐaƌďoŶe d͛uŶ aĐieƌ austĠŶitiƋue paƌ des tƌaiteŵeŶts theƌŵoĐhiŵiƋues à ďasse 

température est le résultat de mécanismes complexes, se déroulant dans un état de 

pseudo-équilibre. Une forte concentration en azote ou en carbone est obtenue en 

surface : Ŷous aǀoŶs ŵoŶtƌĠ Ƌu͛elle atteint une valeur de saturation au cours du temps, 

valeur qui est dépendante de la réactivité du plasma, de la température et du matériau. 

L͛Ġpaisseur de la couche évolue, en première approximation, selon une loi de diffusion 

classique. Cependant, on observe un gradient de concentration dont la forme est 

déterminée par des ŵĠĐaŶisŵes plus Đoŵpleǆes. L͛aŶalǇse des pƌofils “DL ŵet eŶ 

évidence l͛iŶteƌaĐtioŶ de l͛azote aǀeĐ le Đhƌoŵe, ĠlĠŵeŶt pƌĠseŶt eŶ ƋuaŶtitĠ iŵpoƌtaŶte 

dans cette nuance. Nous aǀoŶs pƌoposĠ l͛eǆisteŶĐe de deuǆ tǇpes d͛iŶteƌaĐtioŶ de 

piĠgeage doŶt l͛uŶe est ƌĠǀeƌsiďle. Les analyses SDL ainsi que les diffractogrammes des 

Rayons X des échantillons carburés laissaient suspecter la formation de carbures. Afin de 

répondre aux questions soulevées par ces observations, nous avons fait fabriquer des 
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laŵes ŵiŶĐes eŶ Đoupe tƌaŶsǀeƌse d͛ĠĐhaŶtilloŶs ŶitƌuƌĠs et ĐaƌďuƌĠs : l͛aŶalǇse de Đes 

lames par Microscopie Electronique à Transmission à haute résolution a permis de mettre 

en évidence la présence de précipités. Ces résultats, obtenus à la fin de ce travail de thèse, 

oŶt peƌŵis d͛appoƌteƌ uŶ ĠĐlaiƌage Ŷouǀeau suƌ la Ŷatuƌe de l͛austĠŶite eǆpaŶsĠe à 

l͛azote : les atomes introduits seraient bien en solution solide daŶs l͛austĠŶite, ŵais 

lorsque le paramètre de maille atteint 0,38 nm, la précipitation de M4N s͛opğƌe et donne 

lieu aux taches supplémentaires observées dans les clichés de diffraction des électrons. Il 

est pƌoďaďle Ƌue Đette pƌĠĐipitatioŶ ƌĠsulte d͛uŶe dĠŵiǆtioŶ eŶtƌe des zoŶes oƌdoŶŶĠes et 

désordonnées. La phase M4N est cependant un état transitoire et la précipitation de 

Ŷitƌuƌes de Đhƌoŵe iŶteƌǀieŶdƌa loƌsƋue le sǇstğŵe Ġǀolueƌa ǀeƌs l͛ĠƋuiliďƌe. Les 

pƌĠĐipitĠs ŵis eŶ ĠǀideŶĐe suƌ l͛ĠĐhaŶtilloŶ ĐaƌďuƌĠ seƌaieŶt des Đaƌďuƌes χ-Fe5C2. Leur 

présence est certainement imputable à un temps de traitement long (3Ϯ h.Ϳ. L͛aŶalǇse 

d͛autƌes ĠĐhaŶtilloŶs peƌŵettƌaieŶt de ŵieuǆ ĐoŵpƌeŶdƌe la ĐiŶĠtiƋue de leuƌ foƌŵatioŶ 

et ĠgaleŵeŶt d͛ĠĐaƌteƌ la pƌĠseŶĐe d͛autƌes Đaƌďuƌes. Pouƌ s͛affƌaŶĐhiƌ des pƌĠĐipités 

situés en proche surface et ainsi garantir une bonne tenue à la corrosion, nous proposons 

de retirer des épaisseurs contrôlées par uŶ dĠĐapage ioŶiƋue de la suƌfaĐe à l͛aide d͛uŶ 

plasma Ar/H2. 

La conséquence des changements physico-ĐhiŵiƋues iŵposĠs paƌ l͛iŶseƌtioŶ 

d͛atoŵes d͛azote ou de ĐaƌďoŶe est la ĐƌĠatioŶ de ĐoŶtƌaintes élevées de compression qui 

oŶt ĠtĠ ĠǀaluĠes d͛apƌğs uŶ ŵodğle thĠoƌiƋue siŵple à ƋuelƋues GPa. Ce Ŷiǀeau de 

contraintes suggère que la limite élastique du matériau est dépassée, ce qui est confirmé 

paƌ l͛oďseƌǀatioŶ d͛uŶe ƌugositĠ de suƌfaĐe ĐƌĠe paƌ l͛aĐtiǀatioŶ de sǇstğŵes de 

glissement. L͛augŵeŶtatioŶ de ƌugositĠ, pouǀaŶt ġtƌe iŵpoƌtaŶte pouƌ des ŶitƌuƌatioŶs 

longues par exemple, a comme conséquence une perte de précision dans le contrôle du 

relief que nous souhaitons créer par structuration. De plus, dans les applications en 

fƌotteŵeŶt, uŶe ƌugositĠ tƌop iŵpoƌtaŶte est pƌoďlĠŵatiƋue puisƋu͛elle augŵeŶte la 

probabilité de contact entre les surfaces antagonistes et ainsi la production de débris et 

donc une usure sévère prématurée. Malgré les indices de plasticité relevés en surface, 

Ŷous aǀoŶs Đhoisi de Ŷous ďaseƌ suƌ uŶ ŵodğle ĠlastiƋue afiŶ d͛Ġǀalueƌ le goŶfleŵeŶt 

théorique de la surface en réponse à cette contrainte interne. Les valeurs obtenues par 

calcul sont relativement proches de celles mesurées par profilométrie et les faibles écarts 

ƌeleǀĠs soŶt ĐohĠƌeŶts aǀeĐ la possiďilitĠ d͛uŶe ƌĠpoŶse plastiƋue du ŵatĠƌiau. C͛est 

justement ce phénomène de gonflement qui est utilisé pour la structuration de surface 
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daŶs Ŷotƌe Ġtude. L͛appositioŶ d͛uŶ ĐaĐhe présentant des ouvertures permet en effet de 

limiter le gonflement aux seules parties exposées au traitement. Nous avons pu expliquer 

à l͛aide du ŵodğle ĠlastiƋue les ǀaƌiatioŶs de hauteuƌ de goŶfleŵeŶt ƌeleǀĠes eŶtƌe des 

caches de taille différentes. Ces effets d͛ĠĐhelle soŶt uŶe des liŵitatioŶs du pƌoĐĠdĠ de 

structuration. 

La ŵise eŶ œuǀƌe de Đe pƌoĐĠdĠ pouƌ l͛oďteŶtioŶ de ŵotifs dits positifs est 

immédiate. La fabrication de plaques percées par laser par la société DBProducts permet 

un large choix de design et de taille de motif. Les deux types de traitements 

thermochimiques, carburation et nitruration, peuvent être utilisés. La hauteur de 

structuration dépend des conditions de traitement (dont le temps) et de la taille des 

motifs. Comme les applications tribologiques nécessitent la création de motifs 

« négatifs », Ŷous Ŷous soŵŵes peŶĐhĠs suƌ la pƌoďlĠŵatiƋue de l͛oďteŶtioŶ d͛uŶ ŵasƋue 

discontinu. Plusieurs voies ont été testées mais la plupart ne donnaient pas un résultat 

satisfaisaŶt eŶ teƌŵes de dĠfiŶitioŶ de foƌŵe du ŵotif. L͛utilisatioŶ de teĐhŶiƋues issues 

de la micro-électronique, pour lesquelles nous avons dû faire quelques adaptations et qui 

oŶt ĠtĠ dĠǀeloppĠs eŶ lieŶ aǀeĐ le LPN, Ŷ͛est pas eŶǀisageaďle à l͛ĠĐhelle iŶdustƌielle. 

Nous avons donc finalement opté pour une voie alternative de structuration, accessible 

avec nos équipements : la gravure par bombardement ionique. Ce procédé purement 

physique, basé sur la pulvérisation sélective de la surface à travers les plaques percées, a 

permis de fabriquer des rotors structurés selon les motifs déterminés par la modélisation. 

Un traitement de carburation de 32 h. est nécessaire après structuration pour apporter les 

propriétés de dureté et de résistance à la corrosion. Les premiers résultats des tests 

tribologiques ont montré que la structuration couplée au traitement de carburation choisi 

Ŷ͛est pas suffisante. La phase de démarrage, pendant laquelle un rodage des surfaces 

intervient, est critique : un dépôt de carbone de type DLC, qui sert de lubrifiant solide 

pendant cette phase a été réalisé sur les rotors structurés pour les nouveaux tests. 

EŶ ĐoŶĐlusioŶ, Đe tƌaǀail de tƌois aŶs auƌa peƌŵis d͛appoƌteƌ de Ŷouǀeauǆ ĠlĠŵeŶts 

de compréhension sur la formation des couches nitrurées et carburées et surtout de 

mieux quantifier le phénomène de gonflement de surface, très peu étudié. Ce phénomène 

de mouvement de matière a été utilisé avec succès pour la structuration de surfaces 

d͛aĐieƌ, eŶ positif Đoŵŵe eŶ ŶĠgatif ǀia l͛utilisatioŶ de dĠpôts stƌuĐtuƌĠs. L͛oďjeĐtif iŶitial 

du projet MicroGaMe a été atteint puisque des pièces à taille réelles ont été produites et 
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soŶt aĐtuelleŵeŶt eŶ tests. La solutioŶ ƌeteŶue Ŷe Đouple pas l͛Ġtape de stƌuĐtuƌatioŶ et 

de traitement mais respecte les exigences pĠĐuŶiaiƌes et pƌatiƋues de l͛iŶdustƌie. 

Les autres méthodes de structuration développées, bien que non employées sur 

les ƌotoƌs, peuǀeŶt peƌŵettƌe l͛oďteŶtioŶ de suƌfaĐes d͛aĐieƌ stƌuĐtuƌĠes pouƌ d͛autƌes 

applications. Nous tentons actuellement de fabriquer des surfaces super-hydrophobes : la 

structuration sera effectuée par les techniques de gravure humide et sèche à travers un 

masque obtenu par photolithographie et un traitement de nitruration postérieur sera 

effeĐtuĠ afiŶ d͛oďteŶiƌ uŶe « double structuration » : une étude récente de Borgioli et al. a 

en effet ŵoŶtƌĠ l͛iŶflueŶĐe de la ƌugositĠ iŶduite paƌ uŶ tƌaiteŵeŶt de ŶitƌuƌatioŶ suƌ la 

mouillabilité [107] et les premiers tests de mouillabilité que nous avons effectué sur des 

surfaces nitrurées indiquent une tendance hydrophobe.  
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Annexe 1 : Bibliographie sur les traitements thermochimiques 

 

Concentration de surface 

 L͛iŶseƌtioŶ d͛atoŵes à la suƌfaĐe du ŵatĠƌiau est la ĐoŶsĠƋueŶĐe de ƌĠaĐtioŶs 

physico-chimique de la surface avec son environnement (gaz ou plasma). 

Pour la cémentation gazeuse, il existe deux types de procédés : ceux utilisant un 

mélange gazeux produisant CO-H2 et ceux utilisant des hydrocarbures. Dans le premier 

cas, on a la réaction CO(g) + H2(g) → C(ad) + H2O(g) en surface. Le gaz est en équilibre 

thermodynamique et on peut définir un « potentiel carbone » qui reflète le pouvoir 

ĐaƌďuƌaŶt de l͛atŵosphğƌe. Dans le second cas, les réactions de décomposition suite au 

ĐƌaƋuage de l͛hǇdƌoĐaƌďuƌe soŶt ĐoŶŶues, ŵais l͛ĠƋuiliďƌe theƌŵodǇŶaŵiƋue Ŷ͛est pas 

établi : on ne peut plus définir de « potentiel carbone » car la composition de 

l͛atŵosphğƌe est eŶ ĐoŶstaŶte ĠǀolutioŶ. Le ŵĠĐaŶisŵe supposĠ d͛eŶƌiĐhisseŵeŶt de la 

suƌfaĐe est l͛adsoƌptioŶ d͛uŶ atoŵe de ĐaƌďoŶe issu des ƌadiĐauǆ CHX qui se décomposent 

à la suƌfaĐe jusƋu͛à la ƌupture de la liaison hydrogène. De façon similaire, dans le cas de la 

nitruration gazeuse, les espèces actives ne sont pas les produits issus du craquage de 

l͛aŵŵoŶiaĐ ;NH3 → N2 + H2) mais les radicaux (NH2, NH) qui se forment à la surface ; 

l͛eŶƌiĐhisseŵeŶt ƌĠsulte de l͛adsoƌptioŶ d͛uŶ atoŵe d͛azote et de la ƌuptuƌe des liaisoŶs 

hydrogène. OŶ peut ĐoŶsidĠƌeƌ Ƌue l͛oŶ se tƌouǀe daŶs uŶ Ġtat de pseudo-équilibre du fait 

de la faiďle ǀitesse de dissoĐiatioŶ de l͛aŵŵoŶiaĐ deǀaŶt le teŵps de sĠjouƌ des espğĐes 

daŶs l͛eŶĐeiŶte de tƌaiteŵeŶt [108]et donc définir un « potentiel azote » [109].  

Dans le cas des traitements assistés par plasma, de nombreuses espèces sont 

présentes. Elles peuvent être identifiées grâce à des techniques telles que la spectroscopie 

d͛ĠŵissioŶ optiƋue ;OE“Ϳ ou la speĐtƌoŵĠtƌie de ŵasse ;M“Ϳ.  

Pouƌ la ĐaƌďuƌatioŶ assistĠe plasŵa aǀeĐ du pƌopaŶe il seŵďleƌait Ƌue l͛appoƌt du 

plasma soit négligeable pour le traitement des surfaces planes (la carburation sans plasma 

est possible) ce Ƌui suggğƌe Ƌue le ŵĠĐaŶisŵe d͛adsoƌptioŶ est le ŵġŵe Ƌu͛eŶ phase 

gazeuse [110]. Concernant les carburations utilisant le méthane, le plasma permet 

d͛aŵĠlioƌeƌ le tƌaŶsfeƌt de masse du gaz à la surface. En effet, le taux de dissociation 

thermique du méthane est faiďle à Đause du gƌaŶd Ŷoŵďƌe d͛Ġtapes de dissoĐiatioŶ, il 

peut être grandement amélioré grâce au plasma par la production des radicaux CH3. De 

plus, le flux des espèces peut être rendu plus directionnel par l͛ajout d͛uŶ Đhaŵp 

électrique car il Ǉ auƌait ĠgaleŵeŶt adsoƌptioŶ d͛ioŶs CH3
+ et CH4

+ [110]. 



186 
 

Dans une revue bibliographique [111], Rie et al. rappellent les résultats obtenus 

par Ricard et al. : les espèces actives en nitruration plasma seraient N2
+, N2 avec un 

optimum pour un état vibrationnel V ≥ 46, et des espèces neutres N (montré par Tibbets 

[112]).  

D͛apƌğs “uŶ et Bell [113], Đ͛est justeŵeŶt la diǀeƌsitĠ des espğĐes eŶ pƌĠseŶĐe et 

des interactions plasma-surface qui complique la compréhension et la modélisation du 

mécanisme de transfert de masse. Ils proposent une équation du transfert de masse où la 

contribution des réactions « favorables » : rétrodiffusion, bombardement ionique, et 

« défavorables » : pulǀĠƌisatioŶ et dĠŶitƌuƌatioŶ paƌ ƌeĐoŵďiŶaisoŶ d͛azote atoŵiƋue eŶ 

azote moléculaire en surface au traitement de nitruration sont prises en compte grâce à 

l͛iŶtƌoduĐtioŶ de deuǆ ĐoŶstaŶtes ĠǀaluĠes eǆpĠƌiŵeŶtaleŵeŶt. De façon similaire, Michel 

et al. [114] reprennent le modèle développé par Marchand, dans lequel la concentration 

de la suƌfaĐe est dĠfiŶie à l͛aide de trois termes reflétant les propriétés du matériau et de 

la décharge.  

Il ƌĠsulte de Đes ŵultiples iŶteƌaĐtioŶs l͛eŶƌiĐhisseŵeŶt pƌogƌessif de la suƌfaĐe 

jusƋu͛à uŶe ĐoŶĐeŶtƌatioŶ d͛ĠƋuiliďƌe CE/NE après une « période transitoire » d͛uŶe duƌĠe 

tE. La ǀaleuƌ de la ĐoŶĐeŶtƌatioŶ d͛ĠƋuiliďƌe et la duƌĠe de la pĠƌiode tƌaŶsitoiƌe dĠpeŶdeŶt 

des ĐoŶditioŶs de tƌaiteŵeŶt et ŶotaŵŵeŶt de la teŵpĠƌatuƌe, de la Ŷatuƌe de l͛aĐieƌ 

tƌaitĠ et de l͛aĐtiǀitĠ eŶ azote/ĐaƌďoŶe de l͛atŵosphğƌe. Des mesures de concentrations 

superficielles en azote ont été réalisées par microsonde de Castaing sur des échantillons 

en acier 316L nitrurés dans diverses conditions (nitruration assistée par plasma diode et 

plasŵa de dĠĐhaƌge d͛aƌĐ ƌespeĐtiǀeŵeŶtͿ: 

- D͛apƌğs les tƌaǀauǆ de thèse de Saker présentés par Czerwiec et al. [115], la 

ǀaleuƌ d͛ĠƋuiliďƌe NE = 25 % at. est atteinte en nitruration assistée par plasma diode après 

uŶe pĠƌiode tƌaŶsitoiƌe d͛eŶǀiƌoŶ ϮϬ h. pouƌ uŶ ŵĠlaŶge ĐoŶteŶaŶt ϭϬ% d͛azote et ϵϬ% 

d͛hǇdƌogğŶe. 

- Dans un mélange à 50 % d͛azote et ϱϬ % d͛aƌgoŶ, ‘eŶeǀieƌ et al. obtiennent, dans 

uŶ plasŵa de dĠĐhaƌge d͛aƌĐ, uŶe ǀaleuƌ d͛ĠƋuiliďƌe NE = 35 % at. à 410°C et NE = 25 % at. à 

310°C [67]. Cette valeur est atteinte dès une heure de traitement, comme on peut le voir 

sur la Figure A1-1 : la zone I correspond au régime transitoire et la zone II correspond à un 

ƌĠgiŵe staďle où la ĐoŶĐeŶtƌatioŶ de suƌfaĐe Ŷ͛Ġǀolue plus aǀeĐ le teŵps de tƌaiteŵeŶt. 

Une étude très récente sur la ŶitƌuƌatioŶ gazeuse du ϯϭϲL ŵoŶtƌe Ƌu͛il est diffiĐile 

d͛atteiŶdƌe des ĐoŶĐeŶtƌatioŶs supeƌfiĐielles ĠleǀĠes eŶ ŶitƌuƌatioŶ gazeuse ;Figure A1-2) 
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[116]. On constate aiŶsi Ƌu͛apƌğs ϱ h. de ŶitƌuƌatioŶ à ϰϰϬ °C, la ĐoŶĐeŶtƌatioŶ de suƌfaĐe, 

ŵesuƌĠ paƌ speĐtƌosĐopie des ĠleĐtƌoŶs Augeƌ, Ŷ͛est Ƌue de ϭϰ %at. et Ƌuelle Ŷ͛atteiŶt Ƌue 

19 %at. après 80 h. de traitement. Un maximum de 25 %at. Ŷ͛est atteiŶt Ƌue pouƌ des 

traitements de 20 h. avec des activités en azote très élevées.  

DaŶs le Đas des ĐaƌďuƌatioŶs, oŶ tƌouǀe peu d͛ĠlĠŵeŶts daŶs la littĠƌatuƌe poƌtaŶt 

suƌ la ĐiŶĠtiƋue de la ĐoŶĐeŶtƌatioŶ ŵaǆiŵale de ĐaƌďoŶe, il Ŷ͛est souǀeŶt fait ŵeŶtioŶ 

Ƌue d͛uŶe seule ǀaleuƌ de concentration, pouvant aller jusƋu͛à ϭϮ%at. [66], [117]. 

Plusieurs auteurs parlent d͛uŶe ƋuaŶtitĠ « Đolossale » d͛atoŵes iŶtƌoduits daŶs l͛austĠŶite 

[64], [66]. On trouve également de façon récurrente le terme de « sursaturation » en 

azote ou carbone. Cette foƌŵulatioŶ souligŶe la ƋuaŶtitĠ iŵpoƌtaŶte d͛atoŵes pouǀaŶt 

ġtƌe plaĐĠs eŶ solutioŶ solide daŶs l͛austĠŶite saŶs pƌoǀoƋueƌ a pƌioƌi de tƌaŶsfoƌŵatioŶ 

de phase ou la précipitation de nitrure ou de carbure de chrome, les propriétés de 

résistance à la corrosion étant conservées [118]. La « sursaturation » Ŷ͛est possiďle Ƌu͛à 

basse température lorsque la mobilité du chrome est faible comparativement à celles des 

atomes situés sur les sites interstitiels de la ŵaille d͛austĠŶite.  

 

 

Figure A1-1 : EǀolutioŶ de la ĐoŶĐeŶtƌatioŶ de suƌfaĐe eŶ azote d’uŶ aĐieƌ ϯϭ6L ŶitƌuƌĠ à 

310°C (□) et 410°C (○) en fonction du temps de traitement[67] 
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Figure A1-2 : Profil de concentration en azote dans des échantillons en AISI 316L nitrurés en 

phase gazeuse à 440 °C pour différents temps (activité en azote 7400) et pour différentes 

activités en azote (20 h.) [116] 

 

Au cours du traiteŵeŶt, la suƌfaĐe s͛eŶƌiĐhit pƌogƌessiǀeŵeŶt eŶ atoŵes ĐƌĠaŶt 

alors un gradient de concentration avec le reste du matériau. La présence de ce gradient 

pƌoǀoƋue uŶ tƌaŶspoƌt de ŵatiğƌe sous la foƌŵe d͛uŶ fluǆ de paƌtiĐules daŶs le seŶs 

descendant du gradient : c͛est le phĠŶoŵğŶe de diffusioŶ. L͛Ġpaisseuƌ de ĐouĐhe dĠpeŶd 

des mécanismes intervenant lors de la diffusion des atomes. 

 

Epaisseur 

DaŶs le Đas d͛uŶe diffusioŶ siŵple ;Đ͛est-à-diƌe eŶ l͛aďseŶĐe d͛autƌes phĠŶoŵğŶes de 

transport) unidirectionnelle, dans un solide semi-iŶfiŶi ;l͛Ġpaisseuƌ de l͛ĠĐhaŶtilloŶ est 

grande devant la longueur de diffusion), en régime non permanent (le flux en chaque 

point varie avec le temps) et pour une concentration de surface C(0,t) = C0 et un 

coefficient de diffusion D constants, on peut montrer [119] que la concentration C(x,t) en 

tout point ǆ à l͛iŶstaŶt t est doŶŶĠe paƌ 

                       (A1) 

Ƌui est solutioŶ de l͛ĠƋuatioŶ auǆ dĠƌiǀĠes paƌtielles tƌaduisaŶt la ĐoŶseƌǀatioŶ de la 

masse et la première loi de Fick. On peut calculer une valeur du coefficient de diffusion 

« macroscopique » ou « effectif » de l͛azote DN et du carbone DC daŶs l͛austénite en 

considérant que la fin de la couche se situe à une profondeur x telle que C(x,t)/C0 = 

0.1573. D͛apƌğs des pƌĠĐĠdeŶts tƌaǀauǆ [61], cette profondeur correspond 

appƌoǆiŵatiǀeŵeŶt à l͛Ġpaisseuƌ ŵesuƌĠe optiƋueŵeŶt. Dans ce cas         
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En première approximation, le rôle de la température peut être pris en compte via 

le coefficient de diffusion. Il évolue avec la températuƌe seloŶ uŶe loi d͛Arrhenius : 

                  (A2) 

avec Ea l͛ĠŶeƌgie d͛aĐtiǀatioŶ eǆpƌiŵĠe eŶ J.ŵol-1, D0 le ĐoeffiĐieŶt d͛iŶteƌ-diffusion, R la 

constante des gaz parfaits valant 8.314 J.mol-1.K-1 et T la température exprimée en K.  

On trouve dans la littérature de nombreuses expressions des coefficients de diffusion pour 

le ĐaƌďoŶe ou l͛azote sous Đette foƌŵe, avec des paramètres D0 et Ea ajustés 

eǆpĠƌiŵeŶtaleŵeŶt ou paƌ siŵulatioŶ d͛apƌğs les profils de concentration. On trouve 

pƌiŶĐipaleŵeŶt des eǆpƌessioŶs du ĐoeffiĐieŶt de diffusioŶ de l͛azote dans la ferrite α [120] 

et les nitrures Fe4N-γ͛ et ε [121]–[125] mais moins de travaux concernent la diffusion de 

l͛azote daŶs l͛austĠŶite [113]. Il y a tout de même quelques études spécifiques aux aciers 

inoxydables austénitiques [75], [126]–[128]. D͛apƌğs les ǀaleuƌs de D0 et Ea relevées, on 

calcule D à T=400°C (Tableau A1). La valeur calculée avec les paramètres des travaux de 

Kuwahara est plus élevée, sans doute car la plage de température pour laquelle ils ont été 

déterminées était de 450°C à 550°C. 

Tableau A1 : calcul du coefficient de diffusioŶ de l’azote daŶs l’austĠŶite à ϰϬϬ°C d’apƌğs les 

données de la littérature 

Référence  EA (kJ) D0 (m
2.s-1) DN(400°C) (cm2.s-1) 

[126] 114 5.5*10-6 7.8*10-11 

[127] 121 1.4091*10-5 5.7*10-11 

[75] 107 4*10-7 (calculé) 1.98*10-11 

 

Dans sa thèse, Marray liste les expressions du coefficient de diffusion du carbone 

daŶs l͛austĠŶite eŶ foŶĐtioŶ de la teŵpĠƌatuƌe, oďteŶues paƌ diffĠƌeŶts gƌoupes de 

recherche sur la carburation en phase gazeuse [77]. Pour T=420°C, on obtient des valeurs 

de DC comprises entre 7.25*10-11 et 1.02*10-12 cm2.s-1 selon la référence. On souligne ici 

que D0 et Ea ont été déterminées pour une plage de températures élevées (autour de 

900°C) et sur des aciers peu alliés, donc austénitisés par la température de travail, et non 

austénitiques de par leur composition.  

 

BieŶ Ƌu͛oŶ puisse eǆpliƋueƌ l͛ĠǀolutioŶ de l͛Ġpaisseur en fonction du temps par un 

modèle de diffusion simple, des hypothèses importantes ont été faites telles une 

concentration de surface et un coefficient de diffusion constants. Or, la concentration de 
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surface évolue avec le temps tant que nous sommes dans la période transitoire. De plus, 

on peut considérer que le coefficient de diffusion dépend de la concentration du milieu. 

Dans les années 1970, les travaux de thèse de CousiŶou eŶ ŵodĠlisatioŶ pouƌ l͛Ġtude de la 

cémentation gazeuse [129]prenaient en compte les observations de plusieurs auteurs sur 

« l͛iŶflueŶĐe du ĐaƌďoŶe suƌ sa pƌopƌe ǀitesse de diffusioŶ » paƌ l͛iŶtƌoduĐtioŶ d͛uŶe 

relation du type : 

                        (A3) 

où Cc est la concentration locale en carbone et a et b des constantes déterminées 

expérimentalement. On trouve également des expressions faisant intervenir cette 

dĠpeŶdaŶĐe ǀia l͛ĠŶeƌgie d͛aĐtiǀatioŶ ;i.e. daŶs l͛eǆpoŶeŶtielle de la ƌelatioŶ A2) [77]. De 

manière similaire pour la nitruration plasma, Saker et Christiansen proposent de poser :                      

                        (A4) 

où Cn est la concentration locale en azote et a et b des constantes déterminées 

expérimentalement [128], [130]. Mändl et al. proposent d͛utiliseƌ le foƌŵalisŵe de 

Boltzmann-Matano pour obtenir la relation suivante : 

                            
   

(A5) 

où XM est la position du « plan de Matano », défini comme la profondeur à laquelle une 

ŵasse ĠƋuiǀaleŶte a diffusĠ de paƌt et d͛autƌe du plaŶ [82]. Ce formalisme est valable 

daŶs le Đas de l͛iŶteƌdiffusioŶ d͛espğĐes : oŶ peut ĐoŶsidĠƌeƌ Ƌu͛il Ǉ a l͛iŶteƌdiffusioŶ de 

sites iŶteƌstitiels oĐĐupĠs paƌ de l͛azote aǀeĐ des sites iŶteƌstitiels ǀaĐaŶts, le plaŶ de 

Matano étant situé à la surface. Pour comprendre la relation entre le coefficient de 

diffusion et la concentration, nous devons entrer dans des considérations 

cristallographiques : les atomes introduits forment avec la matrice une solution solide 

interstitielle. Dans une maille cubique à faces centrées, les sites interstitiels sont les sites 

octéahèdriques et tétraèdriques (Figure A1-3).  
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Figure A1-3 : sites interstitiels octaédrique (a) et tétraédrique (b) dans une structure CFC 

(cercles pleins). Illustration issue de « Thermodynamique des matériaux » par P.Desré et F.Hodaj 

(éditeur : EDP Sciences) 

D͛uŶ poiŶt de ǀue purement statistique, si un site est occupé par un atome, il Ŷ͛est 

plus dispoŶiďle pouƌ les atoŵes suiǀaŶts, Đe Ƌui ƌĠduit la ĐapaĐitĠ d͛aĐĐueil de la ŵatƌiĐe. 

De plus, d͛apƌğs le ŵodğle d͛eǆĐlusioŶ gĠoŵĠtƌiƋue [131], l͛oĐĐupatioŶ d͛uŶ site 

interstitiel plus petit Ƌue l͛atoŵe va créer un champ de contraintes qui rendra les sites 

ǀoisiŶs ŵoiŶs faǀoƌaďles à l͛aĐĐueil d͛atoŵes. AiŶsi uŶe ĐoŶĐeŶtƌatioŶ ĠleǀĠe deǀƌait 

diminuer le coefficient de diffusion. 

A l͛opposĠ, ChƌistiaŶseŶ et al. suggğƌeŶt Ƌue la dilatatioŶ de la ŵaille ĐoŶsĠĐutiǀeŵeŶt à 

l͛occupation des sites octaédriques augmente la taille des sites interstitiels. En supposant 

Ƌue les atoŵes diffuseŶt paƌ ŵouǀeŵeŶt d͛uŶ site oĐtaĠdƌiƋue ǀeƌs uŶ autƌe site 

octaédrique vacant en passant par un site tétraédrique, leur agrandissement diminue 

l͛ĠŶeƌgie d͛aĐtiǀatioŶ de la diffusioŶ de l͛azote. L͛augŵeŶtatioŶ de la ĐoŶĐeŶtƌatioŶ 

favoriserait donc la diffusion [128]. 

 

Allure du profil de concentration 

Plusieurs auteurs ont développé des modèles afiŶ d͛eǆpliƋueƌ l'alluƌe du pƌofil de 

concentration, constitué de deux parties distinctes. Mändl et al. proposent d͛utiliseƌ deux 

fonctions erreur complémentaires, avec chacune un coefficient de diffusion constant [82], 

[132], ce qui revient à considérer que deuǆ phĠŶoŵğŶes de diffusioŶ iŶteƌǀieŶŶeŶt, l͛uŶ 

daŶs l͛austĠŶite enrichie, l͛autƌe daŶs l͛austĠŶite. Les auteurs précisent que cette 

approche est valable si le taux de pulvérisation de la surface est négligeable et dans les cas 

de couches ayant une faible concentration en azote. Les valeurs des deux coefficients sont 

ajustées pour approcher au mieux le profil expérimental (graphique de gauche de la Figure 

A1-4) puis elles sont comparées avec les valeurs calculées avec la relation A5 (graphique 

de droite de la Figure A1-4). OŶ ǀoit Ƌue l͛aĐĐoƌd eŶtƌe le pƌofil eǆpĠƌiŵeŶtal et le pƌofil 
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siŵulĠ est ďoŶ, à l͛eǆĐeptioŶ de la zoŶe pƌoĐhe de la suƌface (de 0 à 1 µm de profondeur). 

Nous ŶotoŶs l͛ĠǀolutioŶ singulière du coefficient de diffusion en fonction de la 

concentration (graphique de droite) : aux faibles concentrations (<5 %at.) les valeurs sont 

eŶ ďoŶ aĐĐoƌd aǀeĐ la ǀaleuƌ ĐalĐulĠe d͛apƌğs la loŶgueuƌ de diffusioŶ L2. Au-delà de 5 %at. 

le coefficient augŵeŶte jusƋu͛à atteiŶdƌe uŶ ŵaǆiŵuŵ puis diŵiŶue pouƌ ƌetƌouǀeƌ au-

delà de 10 %at. la valeur moyenne des faibles concentrations. Le maximum reste inférieur 

à la ǀaleuƌ ĐalĐulĠe d͛apƌğs la loŶgueuƌ L1, Đaƌ le pƌofil siŵulĠ s͛ĠloigŶe tƌop du pƌofil 

expérimental. De ŵaŶiğƌe gĠŶĠƌale, le ĐoeffiĐieŶt de diffusioŶ est suƌestiŵĠ loƌsƋu͛il est 

déduit d͛uŶe loŶgueuƌ de diffusioŶ. La liŵite de Đe ŵodğle est Ƌu͛il ĐoŶstitue uŶe 

description purement phénoménologique sans proposeƌ d͛eǆpliĐatioŶ phǇsiƋue. En 

première appƌoǆiŵatioŶ, oŶ peut ŶĠaŶŵoiŶs ĐoŶsidĠƌeƌ Ƌue l͛azote diffuse daŶs uŶe 

austénite déjà enrichie donc avec un coefficient de diffusion élevé (première partie du 

profil), puis dans une austénite non enrichie (deuxième partie du profil). 

 

Figure A1-4 : simulation d'un profil d'azote par deux fonctions erreur complémentaire et 

évolution du coefficient de diffusion en fonction de la concentration [82] 

Parascandola et al. développent un autre modèle dit de « piégeage-dépiégeage », 

ďasĠ suƌ l͛hǇpothğse du piĠgeage des atoŵes d͛azote paƌ le Đhƌoŵe proposé initialement 

par Williamson et al. [88]. Les auteurs font une analogie entre les profils de concentration 

obtenus apƌğs l͛iŵplaŶtatioŶ ioŶiƋue suĐĐessiǀe de N15 et de N14 dans un acier 

austénitique et ceux obtenus après l͛iŵplaŶtatioŶ d͛hydrogène et de deutérium dans le 

silicium amorphe, qui sont expliqués par des mécanismes de piégeage et dépiégeage. 

Considérant que la mobilité du chrome à des températures faibles (400°C) est négligeable 

et deǀaŶt l͛aďseŶĐe de pƌeuǀes de pƌĠĐipitatioŶ de CƌN, ils suggğƌeŶt Ƌue les atoŵes 

d͛azote diffuseŶt daŶs les sites iŶteƌstitiels et peuǀeŶt ġtƌe piĠgĠs teŵpoƌaiƌeŵeŶt daŶs 

les sites proches des atomes de chrome, ceci ayant une grande affiŶitĠ aǀeĐ l͛azote. Ce 
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modèle a été ensuite complété par Moskalioviene et al. qui y ont ajouté un terme prenant 

en compte le gonflement de la surface observé après nitruration [79]. Dans les deux 

études, les profils expérimentaux ont été approximés avec suĐĐğs, Đoŵŵe l͛illustƌe la 

Figure A1-5. 

 

Figure A1-5 : profils de concentration en azote expérimental et simulés [79] 

Les pƌofils d͛azote oďteŶus loƌs de la ŶitƌuƌatioŶ à ϱϮϬ°C d͛alliages Fe-Cr ont une 

forme similaire et le modèle de diffusion-précipitation appliqué à ce système binaire 

permet de bien simuler ces profils [92]. Dans ce modèle, oŶ suppose Ƌue l͛azote introduit 

précipite sous forme de nitrure de chrome CrN. Mais, si on effectue un bilan en azote sur 

les pƌofils eǆpĠƌiŵeŶtauǆ, oŶ Ŷote Ƌue la ĐoŶĐeŶtƌatioŶ d͛azote iŶtƌoduite dĠpasse la 

concentration en chrome de la matrice. La matrice elle-même peut accueillir une petite 

ƋuaŶtitĠ d͛azote eŶ solutioŶ solide ŵais il suďsiste de l͛azote eŶ eǆĐğs. L͛eǆĐğs eŶ azote 

peut être expliqué par la présence de nitrures de type (Fex,CryͿN ;aǀeĐ ǆ+Ǉ=ϭͿ Đ͛est-à-dire 

des nitrures où le chrome est substitué par du fer. Dulcy et al. exposent les résultats de 

thèse de Ginter obtenus par microscopie électronique haute résolution sur un alliage 

ternaire Fe-0.38%C-3%Cr nitruré pendant 48h à 520°C : on observe sur la Figure A1-6 des 

ƌĠpliƋues d͛eǆtƌaĐtioŶ effeĐtuĠe à ϱϬ µŵ sous la suƌfaĐe suƌ Đet ĠĐhaŶtilloŶ où soŶt 

visibles des précipités sphériques. La nature partiellement substituée des précipités est 

dĠteƌŵiŶĠe paƌ l͛aĐƋuisitioŶ d͛uŶ speĐtƌe EDX. Ces ƌĠsultats ǀieŶŶeŶt Đoƌƌoďoƌeƌ les 

simulations de profil réalisées.  

Les précipités sont plus susceptibles de se former à une température élevée 

(520°C), cependant il est possible que ce phénomène soit déjà initié à plus basse 

température (400°C).  
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Figure A1-6 : Vue par METHR des précipités de type (Fex,Cry)N sous forme de disques [92] 

La ƌĠpaƌtitioŶ de l͛azote daŶs la ĐouĐhe ŶitƌuƌĠe ƌĠǀğle Ƌue deuǆ phĠŶoŵğŶes 

entrent en jeu lors de la nitruration : des ŵodğles ďasĠs suƌ l͛iŶteƌaĐtioŶ de l͛azote aǀeĐ le 

Đhƌoŵe ;piĠgeage, pƌĠĐipitatioŶͿ peƌŵetteŶt d͛eǆpliƋueƌ la foƌŵe de la pƌeŵière partie du 

profil de concentration. La seconde partie du profil est cohérente avec une diffusion 

« classique » à concentration de surface constante daŶs l͛austĠŶite. 

 

Les ĐaƌďuƌatioŶs à ďasse teŵpĠƌatuƌe Ŷ͛oŶt fait l͛oďjet d͛Ġtudes Ƌue ƌĠĐeŵŵeŶt et 

on trouve de ce fait moins de données sur les profils de concentration et moins de 

modèles que dans le cas des nitrurations. “uŶ suggğƌe, d͛apƌğs les ƌĠsultats de ĐiŶĠtiƋues 

de croissance de couche, que le mécanisme est diffusionnel [74]. Seuls Cao et al. ont 

ĐoŵŵeŶtĠ l͛alluƌe des pƌofils de ĐoŶĐeŶtƌatioŶ eŶ ĐaƌďoŶe, ǀƌaiseŵďlaďleŵeŶt oďteŶus 

paƌ ĐalĐul d͛apƌğs les diffƌaĐtogƌaŵŵes obtenus à différentes épaisseur sur un même 

échantillon [66]. Ils observent également un plateau puis une décroissance, Ƌu͛ils 

attribuent à un comportement diffusionnel classique. Dans la zone correspondant au 

plateau, ils ont observés des carbures. L͛ideŶtifiĐatioŶ paƌ siŵulatioŶ des 

diffractogrammes Ŷe peƌŵet Ƌue d͛attesteƌ de la pƌĠseŶĐe de Fe5C2 mais les analyses de 

microscopie électronique à transmission ƌĠǀğleŶt Ƌu͛il Ǉ a deuǆ tǇpes de Đaƌďuƌes 
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possibles Fe5C2 et M7C3 (où M est un atome métalloïde, ici Fe ou Cr) dans une couche 

carburée pendant 246h à 470°C. A plus basse température seuls des carbures de type 

M7C3 sont détectés [133]. Ils suggèrent que la précipitation intervient uniquement lorsque 

la valeur limite de 12 %at. de carbone est atteinte ainsi les carbures sont situés dans la 

partie supérieure de la couche [66]. En dessous de cette limite, le carbone introduit reste 

en solution solide grâce aux conditions de « pseudo-équilibre » du traitement, plus 

pƌĠĐisĠŵeŶt la teŵpĠƌatuƌe ďasse Ƌui Ŷe peƌŵet pas de diffusioŶ suďstitutioŶŶelle Đ͛est-

à-dire de précipitation. Un autre pré-requis pour obtenir une forte concentration de 

ĐaƌďoŶe est la pƌĠseŶĐe eŶ gƌaŶde ƋuaŶtitĠ d͛ĠlĠŵeŶts aǇaŶt uŶe foƌte affiŶitĠ aǀeĐ le 

carbone, comme par exemple le chrome, ce qui est le cas dans les aciers inoxydables 

austénitiques [94]. Cette remarque suggère que, comme dans le cas des nitrurations, la 

forme des profils est liée aux interactions du carbone avec la matrice. Un modèle 

thermodynamique (avec le logiciel CALPHAD) prédisant la solubilité de para-équilibre du 

carbone est proposé par les mêmes auteurs dans un papier ultérieur [117]. Adachi et al. 

relèvent la présence de pics attribués à Cr7C3 daŶs les diffƌaĐtogƌaŵŵes d͛ĠĐhaŶtilloŶs 

carburés entre 450°C et 500°C.  

Il seŵďleƌait doŶĐ Ƌue, daŶs le Đas des ĐaƌďuƌatioŶs, la pƌĠseŶĐe d͛uŶe ǀaleuƌ 

maximale de la concentration et le plateau de la courbe de concentration soit le résultat 

d͛uŶ phĠŶoŵğŶe de précipitation de carbures. 

Note sur la nature des carbures : Ernst et al. ont réalisé deux études dédiées à 

l͛Ġtude paƌ ŵiĐƌosĐopie ĠleĐtƌoŶiƋue eŶ tƌaŶsŵissioŶ des Đaƌďuƌes Fe5C2 et M7C3 [94], 

[133]. Il en ressort que les deux carbures ont une structure lamellaire ayant une relation 

d͛oƌieŶtatioŶ aǀeĐ la ŵatƌiĐe d͛austĠŶite Ƌui leuƌ peƌŵet d͛aǀoiƌ des iŶteƌfaĐes ĐohĠƌeŶtes 

et donc le mécanisme de leur formation ne requiert que de faibles déplacements et 

tƌaŶspoƌts d͛atoŵes ŵĠtalliƋues. De plus, la soluďilitĠ du ŶiĐkel daŶs Đes carbures étant 

très faible, cet élément doit être localement absent de la matrice pour permettre la 

pƌĠĐipitatioŶ. La pƌĠseŶĐe de dĠfauts iŶduite paƌ l͛iŶĐoƌpoƌatioŶ d͛atoŵes daŶs la ŵaille 

accroît la mobilité du nickel, mais celle-ci reste faible : ceci est un élément d͛eǆpliĐatioŶ à 

la structure allongée des carbures. 
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Annexe 2 : Diffractogrammes des Rayons X 

 

 

Figure A2-1 : diffractogrammes des deux aciers non traités (références) 
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Figure A2-2 : diffractogrammes des échantillons carburés 
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Figure A2-4 : détail des diffractogrammes des 5 échantillons carburés présentant des pics 

attribuables à des carbures 
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Annexe 4 : Rugosité des surfaces nitrurées et carburées 

Xu et al. remarquent que des bandes de glissement sont visibles à partir de 4h de 

traitement et Ƌu͛il Ŷ͛Ǉ a pas d͛augŵeŶtatioŶ de la deŶsitĠ de Đes ďaŶdes eŶ augŵeŶtaŶt le 

temps de traitement [71]. Stinville a noté une augmentation de la proportion de grains 

affectés par le glissement entre 5 min et 1h de traitement mais pas de changement dans 

l͛activité des bandes de glissement car la fissuration favorise le déchargement mécanique 

[69]. Corujeira et al. notent sur les échantillons carburés que certains grains présentent 

des signes de déformations taŶdis Ƌue d͛autƌes ne semblent pas affectés [96]. 

La révélation des joints de grains est généralement due à l͛aŶisotƌopie de ƌĠpoŶse à 

une attaque chimique ou ionique des grains de directions cristallographiques différentes 

ŵais d͛apƌğs Boƌgioli la ƌĠǀĠlatioŶ des ďaŶdes de glisseŵeŶt Ŷe peut pas ġtƌe le résultat 

de la pulvérisation ionique durant le traitement assisté plasma [95]. Fewell et al. 

attribuent l͛oƌigiŶe du relief à la dĠfoƌŵatioŶ des gƌaiŶs sous l͛aĐtioŶ des fortes 

contraintes induites dans la couche paƌ l͛eǆpaŶsioŶ de la ŵaille [134]. Chaque grain se 

déforme et les bandes de glissement apparaissent en surface créant une rugosité à 

l͛iŶtĠƌieuƌ du gƌaiŶ. Les gƌaiŶs Ŷ͛ĠtaŶt pas tous affeĐtĠs daŶs la ŵġŵe pƌopoƌtioŶ paƌ 

l͛eǆpaŶsioŶ de la ŵaille, la dĠfoƌŵatioŶ peƌpeŶdiĐulaiƌe à la surface tend à extruder 

certains grains, comme on le voit sur les très belles images MEB de Stinville et al. 

présentées sur la Figure A4-1. Par analogie avec les observations réalisées sur des surfaces 

apƌğs des tests de tƌaĐtioŶ uŶiaǆiauǆ, “tiŶǀille pose l͛hǇpothğse Ƌue la solliĐitatioŶ 

ŵĠĐaŶiƋue à l͛oƌigiŶe de l͛aĐtiǀatioŶ du glisseŵeŶt est uŶiaǆiale et Ƌue Đette solliĐitatioŶ 

est le phénomène de gonflement. Stinville a déterminé par des analyses EBSD la nature 

des plans impliqués et en a déduit par calcul du facteur de Schmidt le système de 

glissement activé : (-111) dans la direction <110>. D͛apƌğs Xu et al., il existe un seuil de 

contrainte et donc une certaine quaŶtitĠ d͛azote à atteiŶdƌe pouƌ aĐtiǀeƌ le système de 

glissement des plans {111} ce qui explique l͛eǆisteŶĐe d͛uŶ teŵps d͛aĐtiǀatioŶ [71]. 

Corujeira et al. observent des reliefs « en damier » prouvant que deux systèmes de 

glissement ont été activés dans certains grains des échantillons carburés [96]. Lorsque la 

plasticité Ŷ͛est plus suffisaŶte pouƌ aĐĐoŵŵodeƌ les dĠfoƌŵatioŶs, la suƌfaĐe est 

eŶdoŵŵagĠ aǀeĐ l͛appaƌitioŶ de fissuƌe puis des dĠĐolleŵeŶts pouǀaŶt alleƌ jusƋu͛à la 

délamination comme on le voit dans la Figure A4-2 sur des échantillons nitrurés [69], [95]. 
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Figure A4-1 : déformation aux joints de grain sur une surface nitrurée [69] 

 

Figure A4-2 : décollement et délamination de la couche nitrurée [69](a et b) [95](c) 
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Annexe 5 : Sérigraphie  

 

 

Figure A5-1 : aperçu de la machine de sérigraphie 

 

Figure A5-2 : schéma de principe du dépôt par sérigraphie 
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Annexe 6 : Dureté 

  

Principe de la mesure 

Afin de connaître les caractéristiques mécaniques obtenues après les traitements 

theƌŵoĐhiŵiƋues, Ŷous aǀoŶs effeĐtuĠ des ŵesuƌes de duƌetĠ à l͛aide d͛uŶ 

microduromètre de type Vickers (MTX50 de Matsuzawa).  

Le principe de la mesure de dureté paƌ iŶdeŶtatioŶ est d͛appliƋueƌ uŶe Đhaƌge 

définie (de 10 gf à 1 kgfͿ suƌ la suƌfaĐe de l͛ĠĐhaŶtilloŶ aǀeĐ uŶe poiŶte de gĠoŵĠtƌie 

définie (pyramide à base carrée avec un angle au sommet de 136° entre faces égales dans 

le cas de la dureté Vickers) et de mesurer optiquement les dimensions caractéristiques de 

l͛eŵpƌeiŶte oďteŶue (ici les diagonales du carré). La valeur de la dureté Vickers se déduit 

de la relation suivante : 

                    

où F est la force appliquée en newton, g la constante gravitationnelle et d la moyenne des 

longueurs des diagonales. Ce ĐalĐul est fait diƌeĐteŵeŶt paƌ le ŵiĐƌoduƌoŵğtƌe, d͛apƌğs 

les deuǆ ŵesuƌes de diagoŶales effeĐtuĠes paƌ l͛opĠƌateuƌ. OŶ estiŵe l͛incertitude à +/-

50HV pour les charges allant de 25 gf à 100 gf et de +/-20 HV pour les charges de 200 gf et 

1 kgf, à Đause de l͛appƌoǆiŵatioŶ de ŵesuƌe des diagoŶales à l͛aide des curseurs du 

système optique. De plus, l͛aĐieƌ ĠtaŶt polǇĐƌistalliŶ, la duƌetĠ ǀaƌie d͛uŶ gƌaiŶ à l͛autƌe et 

cette variation est égaleŵeŶt de l͛ordre de +/- 50HV. AfiŶ d͛aǀoiƌ uŶe ǀaleuƌ sigŶifiĐatiǀe, 

trois mesures par charge ont donc été faites sur chaque échantillon. 

 

Mesures 

Nous présentons dans le Tableau A6 les valeurs de dureté Vickers sous une charge 

de 50g relevées sur la surface des échantillons nitrurés et carburés. Nous constatons une 

augmentation de la dureté en fonction du temps de traitement, pour les échantillons 

tƌaitĠs daŶs des ĐoŶditioŶs siŵilaiƌes. Cette augŵeŶtatioŶ est le ƌĠsultat de l͛aĐtioŶ 

ĐoŵďiŶĠe de l͛augŵeŶtatioŶ de la ĐoŶĐeŶtƌatioŶ et de l͛Ġpaisseuƌ de la ĐouĐhe. Le 

maximum de dureté obtenu est de 1300 +/-50HV pour les nitrurations et de 1000 +/-50HV 

pour les carburations. Les ǀaleuƌs d͛Ġpaisseuƌ de ĐouĐhe de ĐhaƋue ĠĐhaŶtilloŶ soŶt 

rappelées dans la troisième colonne du tableau. A titre comparatif, nous avons calculé le 
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ƌappoƌt de la pƌofoŶdeuƌ de pĠŶĠtƌatioŶ de l͛iŶdeŶteuƌ suƌ l͛Ġpaisseuƌ de ĐouĐhe daŶs la 

quatrième colonne. Ce rapport représente la proportion de couche « sondée » par 

l͛iŶdeŶteuƌ. “i le ƌappoƌt est supĠƌieuƌ à ϭ, l͛iŶdeŶteuƌ a pĠŶĠtƌĠ jusƋu͛au suďstƌat et la 

valeur de dureté sera légèrement supérieure mais très proche de celle du substrat. Nous 

estimons que pour un rapport inférieur à 0,2 la valeur de dureté mesurée correspond à la 

dureté intrinsèque de la couche. 

 

Tableau A6 : Dureté, épaisseur de couche et rapport de profondeur de pénétration de 

l’iŶdeŶteuƌ 

Traitement Dureté (HV) sous 50g Epaisseur (µm) Pénétration sous 50g 

N1a 300 2 1,27 

N1b 249 2 1,39 

N2a 470 6 0,34 

N2b 445 5 0,42 

N4a 829 7 0,22 

N4b 659 7 0,24 

N8a 1340 11 0,11 

N8b 1202 9 0,14 

N2e 289 3 0,86 

N4e 442 4 0,52 

N8e 621 7 0,25 

N10e 894 8 0,18 

N110 205 3 1,02 

N210 375 6 0,38 

N1110 980 9 0,16 

N1510 1053 13 0,10 

C1a 570 7 0,26 

C2a 469 9 0,23 

C3a 541 13 0,15 

C4a 782 18 0,09 

C8a 752 15 0,11 

C4d 490 11 0,18 

C9d 607 14 0,13 

C16d 646 17 0,10 

C32d 1039 28 0,05 
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L͛iŶflueŶĐe de la ĐoŶĐeŶtƌatioŶ de la solutioŶ solide suƌ la duƌetĠ Ŷe peut pas ġtƌe 

ŵise eŶ ĠǀideŶĐe diƌeĐteŵeŶt à l͛aide de Ŷos ŵesuƌes Đaƌ les ĐouĐhes ŶitƌuƌĠes et 

carburées possèdent un gradient de concentration. Pour sonder une couche ayant une 

concentration homogène, il faut réaliser des indentations sur la coupe transverse de la 

couche. Nous aǀoŶs tƌaĐĠ l͛ĠǀolutioŶ de la duƌetĠ eŶ foŶĐtioŶ de l͛Ġpaisseuƌ de ĐouĐhe sur 

la Figure A6-1. Pouƌ des ĐouĐhes iŶfĠƌieuƌes à ϯ µŵ, le gaiŶ de duƌetĠ est faiďle, de l͛oƌdƌe 

de ϭϬϬHV Đaƌ l͛iŶdeŶteuƌ tƌaǀeƌse la ĐouĐhe et soŶde en réalité la dureté du substrat 

d͛aĐieƌ à tƌaǀeƌs la ĐouĐhe. La ǀaleuƌ de duƌetĠ est douďlĠe ;eŶǀiƌoŶ ϲϬϬ HV) pour une 

Ġpaisseuƌ de ϲ à ϳ µŵ, gƌâĐe à l͛augŵeŶtatioŶ ĐoŶjoiŶte de la ĐoŶĐeŶtƌatioŶ ŵaǆiŵale et 

de l͛Ġpaisseuƌ de ĐouĐhe. A partir de ce point, la dureté des échantillons nitrurés et 

carburés évolue de façon quasi-linéaire, avec une pente plus marquée pour les 

ŶitƌuƌatioŶs. Coŵŵe la ĐoŶĐeŶtƌatioŶ d͛ĠƋuiliďƌe eŶ ĐaƌďoŶe est atteiŶte, oŶ suppose Ƌue 

l͛augŵeŶtatioŶ de la duƌetĠ est due uŶiƋueŵeŶt à l͚augŵeŶtatioŶ de l͛Ġpaisseuƌ de la 

couche carburée. Il faut Ŷoteƌ l͛eǆĐeptioŶ de l͛ĠĐhaŶtilloŶ CϯϮd doŶt la duƌetĠ est due à la 

présence de carbures. L͛effet de la ĐoŶĐeŶtƌatioŶ se Đuŵule aǀeĐ l͛effet de l͛aĐĐƌoisseŵeŶt 

de couche dans le cas des nitrurations : pour preuve, les valeurs de dureté des 

ĠĐhaŶtilloŶs ŶitƌuƌĠs daŶs uŶ ŵĠlaŶge à ϭϬ% d͛azote soŶt iŶfĠƌieuƌes à Đelles des 

ĠĐhaŶtilloŶs ŶitƌuƌĠs daŶs uŶ ŵĠlaŶge à ϵϬ% d͛azote pouƌ uŶe ŵġŵe Ġpaisseuƌ de ĐouĐhe 

car la concentration maximale est inférieure (17 à 21% contre 27 à 33%).  
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Figure A6-1 : dureté Vickers sous 50geŶ foŶĐtioŶ de l’Ġpaisseuƌ de ĐouĐhe tƌaitĠe 
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Nous avons également effectué des mesures de dureté sous charge croissante afin 

d͛estiŵeƌ la ƌĠsistaŶĐe à l͛eŶfoŶĐeŵeŶt. Cette ĐaƌaĐtĠƌistiƋue est iŵpoƌtaŶte Đaƌ 

l͛appaƌitioŶ de dĠďƌis d͛usuƌe daŶs le ĐoŶtaĐt pouƌƌait loĐaleŵeŶt augŵeŶteƌ la Đhaƌge 

appliquée sur la surface et une dureté trop superficielle entraînerait alors la formation de 

rayures. Nous avons tracé les courbes de dureté sous charge croissante pour une sélection 

d͛ĠĐhaŶtilloŶs ;daŶs uŶ souĐi de lisiďilitĠͿ daŶs la Figure A6-2 pour les nitrurations et la 

Figure A6-3 pour les carburations. 
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Figure A6-2 : duƌetĠ sous Đhaƌge ĐƌoissaŶte d’ĠĐhaŶtilloŶs ŶitƌuƌĠs 
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Figure A6-3 : duƌetĠ sous Đhaƌge ĐƌoissaŶte d’ĠĐhaŶtilloŶs ĐaƌďuƌĠs 

On constate une diminution de la dureté en fonction de la charge appliquée pour 

tous les échantillons, ce qui est inhérent au type de mesure réalisée : la dureté diminue 

lorsque la charge augmente car la proportion de couche sondée augmente et la valeur 

ƌeleǀĠe est doŶĐ ŵoǇeŶŶĠe paƌ la pƌĠseŶĐe d͛uŶ suďstƌat ŵoiŶs duƌ sous la ĐouĐhe. La 

peŶte de la dĠĐƌoissaŶĐe de duƌetĠ aǀeĐ l͛augŵeŶtatioŶ de la Đhaƌge dĠpeŶd des 
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caractéristiques propres de la couche, notamment la répartition des atomes. Les profils de 

concentration en atomes de soluté sont présentés dans la Figure A6-4. On remarque que 

l͛ĠǀolutioŶ de la duƌetĠ sous Đhaƌge ĐƌoissaŶte est ĐohĠƌeŶte aǀeĐ l͛alluƌe du pƌofil de 

concentration des atomes de soluté (azote pour les nitrurations et carbone+azote pour les 

carburations). Le gƌadieŶt de ĐoŶĐeŶtƌatioŶ Ƌu͛eŶtƌaîŶeŶt les tƌaiteŵeŶts de nitruration et 

de ĐaƌďuƌatioŶ peƌŵetteŶt l͛oďteŶtioŶ d͛uŶ gƌadieŶt de duƌetĠ. On remarque un 

aplatisseŵeŶt de la Đouƌďe de duƌetĠ de l͛ĠĐhaŶtilloŶ ĐaƌďuƌĠ peŶdaŶt ϯϮ h. ; sous une 

charge de 300 g, la dureté est de 600 HV alors que tous les autres échantillons nitrurés et 

ĐaƌďuƌĠs oŶt uŶe duƌetĠ à peiŶe supĠƌieuƌe à Đelle de l͛aĐieƌ ŶoŶ tƌaitĠ. “eul Đe tƌaiteŵeŶt 

peƌŵettƌa d͛assuƌeƌ uŶe ďoŶŶe ƌĠsistaŶĐe à l͛eŶfoŶĐeŵeŶt eŶ Đas de ĐƌĠatioŶ d͛uŶ 

tƌoisiğŵe Đoƌps d͛usuƌe daŶs le ĐoŶtaĐt. 

0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15
0

5

10

15

20

25

30

35

40

C
o

n
c
e

n
tr

a
ti
o

n
 (

%
 a

t 
.)

Profondeur (µm)

Nitruration 90% N
2
 10% H

2
 

-50V // 2*10
-2
mbar // 400°C

Azote

 2h  4h

 8h  10h

Carbone

 2h  4h

 8h  10h

  

0 5 10 15 20 25 30 35 40
0

2

4

6

8

10

12

14

16

18

20

C
o

n
c
e

n
tr

a
ti
o

n
 (

%
 a

t.
)

Profondeur (µm)

Somme des concentrations carbone+azote

 C32d  C2a  C3a  C4a

 

Figure A6-4 : profils de coŶĐeŶtƌatioŶ SDL d’ĠĐhaŶtilloŶs nitrurés et carburés 
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Traitements theƌŵoĐhiŵiƋues ďasse teŵpéƌatuƌe assisté paƌ plasŵas d’uŶ aĐieƌ 
inoxydable austénitique pour la micro-stƌuĐtuƌatioŶ de suƌfaĐe d’uŶ ĐoŶtaĐt luďƌifié 

 

Une micro-stƌuĐtuƌatioŶ de suƌfaĐe peut aŵĠlioƌeƌ les pƌopƌiĠtĠs eŶ fƌotteŵeŶt d͛uŶ 
contact lubrifié grâce à la génératioŶ de pƌessioŶ hǇdƌodǇŶaŵiƋue. Ce tƌaǀail s͛iŶsĐƌit dans 
le cadre du projet ANR MicroGaMe, doŶt l͛oďjeĐtif Ġtait de structurer la surface d͛uŶe 
garniture mécanique en acier inoxydable austénitique. Nous avons développé un procédé 
ďasĠ suƌ l͛utilisatioŶ des tƌaiteŵeŶts theƌŵoĐhiŵiƋues à basse température (nitruration et 
ĐaƌďuƌatioŶͿ assistĠ paƌ plasŵas fƌoids. L͛Ġtude des ĐouĐhes oďteŶues apƌğs traitements a 
peƌŵis d͛améliorer la compréhension de leur nature et de leur formation et de mettre en 
évidence la présence de précipités nanométriques. Lors des traitements, une déformation 
dans la direction perpendiculaire à la surface (appelée « gonflement »), et qui est la 
conséquence de fortes contraintes internes, peut être utilisée de façon originale comme 
ŵoteuƌ de stƌuĐtuƌatioŶ. AfiŶ d͛oďteŶiƌ uŶ ŵotif « positif », nous avons traité les 
échantillons à travers des plaques d͛aĐieƌ peƌĐĠes paƌ laseƌ. La ƌĠalisatioŶ d͛un motif 
« négatif » (cavité) nécessitant l͛utilisatioŶ d͛uŶ ŵasƋue discontinu, nous avons testé 
plusieurs voies de dépôts. La forme et les dimensions spécifiques à la garniture mécanique 
ne pouvant être obtenu par cette approche, nous avons également développé un procédé 
de gravure ionique, qui a pu être appliqué avec succès aux pièces à taille réelle. 
 
Mots-clés : acier, structuration, nitruration, carburation, tribologie 
 
Low temperature thermochemical plasma-assisted treatments of austenitic stainless 

steel for surface micro-patterning of a lubricated contact 

 

Surface patterning can improve friction properties of a lubricated contact by the 
generation of hydrodynamic pressure. The objective of the ANR project MicroGaMe was 
to pattern the surface of a mechanical seal in austenitic stainless steel. We developed a 
process based on the use of low-temperature plasma-assisted thermochemical treatments 
(nitriding and carburizing). The study of the treated layers leads to a better understanding 
of its nature and of the formation mechanisms and also reveals the presence of 
nanoprecipitates. During the treatments, a deformation occurs in a direction 
perpendicular to the surface ;Đalled ͞sǁelliŶg͟Ϳ as a consequence of high internal stresses, 
which can be used as an original patterning dƌiǀiŶg foƌĐe. To oďtaiŶ a ͞positiǀe͟ pattern, 
we treated samples through laser-cut steel plates. A ͞Ŷegatiǀe͟ ŵotif ;ĐaǀitieͿ ƌeƋuiƌes the 
use of a discontinuous mask so we tested different deposition techniques. As the specific 
shape and dimensions needed for the application to a mechanical seal cannot be obtained 
with this approach, we also develop an ion etching process, which has been successfully 
applied to real size piece. 
 
Key words : steel, patterning, nitriding, carburizing, tribology 
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