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Quelle que soit sa vocation (traitements techniques , traitements danti -
corrosion ou de finition ) , le traitement des surfaces métalliques connait un essor de
plus en plus marqué dans le monde , prélude aux enjeux économiques de 1an 2000 .
La compétitivité dans ce domaine passe inéluctablement par le regroupement des
connaissances depuis I'amont (  Yéchelle des laboratoires ) jusqu'a 1 ‘aval (i I'échelle
du controle qualité dans l'entreprise ) .
effort nécessaire est amorcé . Celui qui reste 4 accomplir est encore grand , tant
pour la conpaissance des procédés de mise en oeuvre que pour la maitrise des
systémes quivaccompagnent ou la gestion des produits qui les alimentent .

Avjourdhui , un visiteur clairvoyant de l'entreprise Algérienne constate avec
beaucoup de regrets , de désolation et damertume que nos parcs d'engins et nos
ateliers de maintenance ne sont plus que des cimetiéres de ferailles , plus grave
encore , que les chaines de production , méme , sont wtalement handicapées ,
immobilisées faute de piéces de rechange , de maintenance et de récupération .

Si lajustement structurel .- l'assainissement des entreprises nationales sont des
boufées d'oxygéne , voire des lneurs d'espoir pour notre économie , ¢a ne serait
quillusoire et chimérigue de parler de progrés et de compétitivité sans recherche
appliquée , tributaire dune certaine relation UNIVERSITE - INDUSTRIE .

Dans cet ordre d'idées , nous avons tenu i donner pour notre présent travail une
connotation de ” recherche appliquée ” .
En effet , tout au long de ce modeste travail de recherche , nous nous sommes
assignés comme objectifs :
1°- Appliquer et optimiser un Slurty - Coating sur un alliage ferreux .
29 Améliorer , le plus possible , les caractéristiques tribologiques du matérian
de base . '

32 Rendre ce traitement applicable sur site industriel et surtout

économiquement compétitif par rapport aux traitements classiques connus de

tous d'oll , permettre une récupération des piéces mises au rébut prématuré .

Pour ce faire , nous avons jugé judicieux de diviser ce travail en , essentiellement ,
denx grandes parties :

La premiére comporte une analyse bibliographique dans laquelle nous survolerons
d'abord les différents tmitements de surface puis nous présenterons une étude
phénoménologique des interactions solide { solide , liquide / solide , liquide f liguide
avant de clore par une étude de l'usure des surfaces méialliques .

La deuxiéme partie sera consacrée & !'étude expérime: e du traitement thermo .
chimique “ Slurry - Coating " ainsi que sa caractérisation Physico - Chimique et
mécanique .

Elle comporte le détail du mode opéraioire suivi d'une étude micro graphique
méttant en valeur le phénoméne de diffusion et les contrastes interfaciaux obtenus au
cours des différents traitements superficiels réalisés , le tout sera cloturé par une
analyse tribologique du matériau traité .

A la fin de cette recherche , nous présenterons nos conclusions et quelques
recommandations et alternatives 2 méme d'améliorer ce traitement ultérieurement .
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CHAPITRE I : Les traitements de surface .

I)-1-Introduction : Les sollicitations complexes auxquelles sont soumis les
matériaux imposent bien souvent des caractéristiques particuliéres en surface
incompatibles avec les propriétés volumiques réclamées par ailleurs . Ainsi une
piéce peut étre amenée A présenter globalement une bonne tenacité , une bonne .
résistance statique ou dynamique , tout en offrant des pmpnet&; superficwlles
spécifiques : résistance & l'usure et au frottement , Systéme de contraintes de
compression favorable 4 la tenue des pi€ces en service contre la fatigue . Cela se fait
par un traitement superficiel approprié en arrétant un choix judicieux du type de
traitement superficiel et du procédé permettant sa réalisation ; tout deux tributaires ,
respectivement , du type de sollicitations mécaniques et de la conjonction technico -
économique .

I)-2-Les différents traitements superficiels :Il est possible de considerer cing
grandes catcgories de traitements [1] .

-Les traitements superficiels avec transformation structurale(sans apport de maticre );
-Les traitements thermochimiques avec diffusion ;

-Les revétements ( ou dépdts ) ;

-Les traitements par conversion ;

-Les revétements organiques .

I)-2-1- Les traitements avec transformation structurale(sans apport de matiére ) :

Ils ont comme but de provoquer une transformation structurale de la couche
superficielle , sans apport de matiére , et ce , généralement , pour durcir la couche
extérieure et y provoquer des contraintes de compression favorables a la tenue contre
1a fatigue . Cela s'obtient par , essentiellement , deux procédés :

I)-2-1-1- Procédés mécaniques : La transformation recherchée s'obtient par un
processus purement mécanique de grenailtlage et martellage galetage .

)-2-1-2- Procédés thermiques : Dans ce cas , on parvient a transformer la couche
superficielle par simple trempe superficielle avec ou sans fusion en utilisant
respectivement , l'arc électrique , plasma arc transféré , laser , ou
chalumeau , chauffage par induction .

I)-2-2- Les traitements thermochimiques avec diffusion .

1)-2-2-1-Généralités : On donne la nom de traitement therm« chimique 4 la saturation
superficielle en tel ou tel élément par diffusion a 1'état atomique a partir d'un milieu
extérieur porté a une température élevée [2].

Le cément ( a 1'état liquide , solide ou gazeux ) dans lequel baigne la piéce apporte les
éléments actifs qui y diffusent et forment les phases superficielles prévues a la
température du traitement par les diagrammes d'équilibre des éléments en présence .
Un traitement thermochimique compte trois stades élémentaires :

a- processus dont le siége est le milieu extérieur et qui , assurent le dégagement de
I'élément diffusant a 1'état atomique ;

b-contact des atomes diffusant avec la surface du matériau 4 cémenter et formation de
liaisons chimiques intermédiaires .

c-pénétration de 1'élément saturant en profondeur .



Nous ferons remarqué que daprés Y . ADDA , J . PHILIBERT [3] et P .
GUIRALDENG [4] et pour un systéme binaire , les phases se formrent en couches
monophasées succéssives sans zones biphasées intermédiaires .

)-2-2-2-: Les différents fraitements thermochimiques :

1l existe de nombreux types de traitements thermochimiques ayant pour but
d'améliorer la résistance des piéces a la fatigue , 2 'usure , au frottement , au
grippage  la corrosion ... etc . Nous nous contenterons de rappeller , trés
succinctement , les principes et les effets métallurgiques de quatre de ces
traitements importants . :

)-2-2-2-a: La cémentation : Elle s'applique généralement , sur les produits ferreux
portés a |'état austénitique pour obtenir un enrichissement superficiel en
carbone La cémentation est snivie d'un durcissement par trempe immeédiate ou
ultérieure . ce traiternent final permet de durcir la surface traitée et de créer des
contraintes de compréssion .

I)-2-2-2-b: La Nitruration et la Nitrocarburation :
D'aprés la norme NFA 02 - 010 la nitruration est un ” traitement
thermochimigue auquel est soumis un produit ferreux pour obtenir un
enrichissement superficiel en azote ” , [5] .

En pratique , on a remarqué que le carbone favorise la formation des nitrures , ce
qui est mis a profit , en associant le carbone 4 'azote comme élément réactif par
adition dun agent carboné dans le milieu nitruré : I} s'agit alors d'un traitement
de nitrocarburation .

L/azote , fixé & la surface du métal traité , diffuse en phase ferritique et forme
avec le fer et les éléments dalliage de l'acier a traiter des zones de GUINIER -
PRESTON provoguant , ainsi , un durcissement de la couche superficielle , ( de
850a 1300HV ). .

I)-2-2-2-c : La carbonitruration : C'est un traitement thermochimique du produit
ferreux 4 1'état austénitique pour obtenir un enrichissement superficiel en
carbone et azote . Cette opération est généralement suivie d'un durcissement par
trempe .

La piéce traitée trouve sa dureté superficielle augmentée .

D)-2-2-3- Traitements dérivés des traitements thermochimigues :
Le manque de souplesse , la lenteur des traitements thermochimiques ou bien
encore les températures élevées imposées ont orienté les recherches vers deux
types de traitements dérivés dans l'esprit initial , mais plus performants :

-Les traitements thermo-ioniques { ou par bombardement ionique ) .
-Les Traitements physique ou chimique en phase vapeur (PVD , CVD).




I)-2-2-3-a :_Les traitements thermo - ioniques : Ils sont récents , ( une quinzaine
d'années ) . ce sont une application des propriétés de la décharge éleéctrique
luminescente qui est obtenue dans un gaz raréfié entre deux €lécirodes on I'on
applique une différence de potentiel . Les ions actifs formés par ionisation du gaz
sont accélérés sur les piéces placées au potentiel cathodique . I y a adsorption
superficielle puis diffusion des éléments actifs . il est possible de contréler 1'epaisseur
de la couche de diffusion en maitrisant la composition du gaz , la température et la
pression dans le réacteur .

D)-2-2-3-b : Les dépots chimiques 3 partir d'une phase vapenr (CVD):

Ce procédé consiste 4 mettre un composé volatil du matériau a déposer en contact ,
soit avec un gaz au voisinage de la surface & recouvrir , soit avec la surface en
qu]iztéon , de facon a provoguer une réaction chimique donnant au moins un produit
solide [6] .

Selon Fenvironnement de la piéce , on distingue les procédés C.V.D stafigues et
dynamiques . DVauires procédés C.V.D d'importance pas des moindres sont adoptés ,
entre autres , les C.V D assistés plasma, les C.V D assistés laser .

2-2-3 - ¢ : Les dépots physiques 4 partir d'une phase vapenr (P.V.D ) :
Les dépots physiques a parfir d une phase Vapenr. )

Ces techniques peuvent se définir comme l'ensemble des procédés qui conduisent 2 la
condensation d'une vapeur produite par évaporation ou pulvérisation cathodique .

Les différentes catégories de dépdts physiques en phase vapeur se distinguent
essentiellement par le mode de production de la vapeur , I'état éléctronique du
substrat et 1a nature du gaz constituant l'environnement .

D-2-3- Les revétements : Ce sont des traitements conduisant généralement , i des
couches épaisses .on citera , essentiellement , les quatres grandes catégories .

Les revétements par projection ; soit 4 la flamme , au plasma ou par le canon a
détonation .

_Les revétements par voie humide comme I'éléctrolyse .

Les revétements au trempé ( bain fondu ) comme c'est le cas de la galvanisation
] ‘étamage ,1 ‘aluminage et le plombage .

-Les revétements par voie séche en occurence C.V.D etP.V.D .

I)-2-4 - Les traitements par conversjon : Comme c'est le cas de la phosphatation , la
chromatation et 1‘anodisation [12} .

)-2-5 -_Les revétements organiques : Les revétements organiques extérieures
jouent un double réle . Le plus important est la protection du support contre la
corrosion et l'érosion . Le second est d’ordre esthétique et vise & améliorer I'aspect de
la surface , en particulier par sa couleur [7] .




CHAPITRE Il : Etude phénoménologique des réactions en
surface

II)-1: Introduction : Les traitements thermochimiques par diffusion sont fributaires
des différentes intéractions entre les phases présentes dans le systéme .
Pour bien compll'endre celd , il nous sera fort indispensable delumder ces interactions.
1-2:

Les réactions interfaciales pourront résumeées en :

1- interaction Solide / Solide .

2- interaction Liquide / Solide .

3-interation Liquide / Liguide .

IT)-2-1: Les inferactions Solide { Sol ide ;

La diffusion a l'éiat solide commande ces interactions . Cest un processus lent . cette
lenteur se trouve accentuée pour des températures de traitement de plus en plus
basses .

Sur le plan physique , la diffusion dans les solides est sensiblement ralentie par la
présence d'inclusions , de carbures , de pores et aussi par 1'existance d'une couche
amorphe ou mal crista]lisée .

Les bases théoriques des phénoménes de diffusion ont été établies en 1855 par Fick :
elles expriment , au méme titre quun flux de chaleur ou quune densité de courant
éléctrique , un flux d'atomes dans une direction donnée du cristal .

IT)-2-1-1: Lois de la diffusion :

H)-2-1-1-a: Premiére loi de Fick : Le flux d’atomes passant a travers une surface
unité dans une direction X perpendiculaire & cette surface est donné par :

J=-Dde 5 avec‘ .
dx
de : gradlent de concentration dans la direction X .

dx
D  : coefficient de diffusion .

Cette équation sapplique en régime permanent . Elle exprime en outre , I'évolution
d'un ensemble hétérogéne d'atomes mal répartis dans 'éspace vers un état & ethbrc
plus stable { ensemble homogéne ) .

I} 2-1-1-b: Deuxiéme loi de Fick : Elle sapplique en régime transitoire ( de # 0)
dt
et exprime la variation de la concentration en fonction du temps [13] .
Elle est obtenue a partir de la premiére loi de Fick en considérant la vitesse de
croissance d'un nombre d'atomes d¢ dans un volume unitaire de 'échantillon .
dt
des = dis = Ds die
dt dx dx?



II)-2-1-1-c : Loi de DARKEN : I'experience de DARKEN ( diffusion du carbone
entre deux échantillons en acier 2 tenmeurs initiales égales en cet élément mais
différentes en Silicium ) ajoutée i l'anomalie de diffusion des traceurs dans les
solutions homogenes , poussérent celui - ci 2 remettre en cause le fondement des lois
de Fick . Il proposa alors une autre approche : un composé commence a diffuser dés
que son énergie libre partielle molaire (e . 1.p . m ) n'est pas partout égale dans le
systéme .

Il aboutit a Ia loi :

L=-MadGs , [17].
dx

M.: mobilité des atomes A.
G. : énergie libre partielle molaire par atome de A.

. ID)-2-1-1-d: Loi d' Arrhénins: Le coefficient de diffusion I est caractéristique dune
mobilité a une température définie. Ce phénoméne se modifie avec la température
dans le méme sens que la concentration en défauts et 'entropie du systéme. 11 obéit
par conséquent,comme tous-les phénoménes activés thermiquement,a une relation

-exponentielle du type équation de BOLTZMANN.

D=D, exp( —}% ), [13]

Q : énergie d'activation du phénoméne.
R : constante des gaz parfaits.

T : température absolue de diffusion.
D facteur de fréquence.

II)-2-1-2: BLMD&HX.MQQSALMM&D@S un solide polycnsta]lm et sur

I'ensemble de V'echelle des températures, plusieurs phénoménes peuvent exister:
-a basses températures (loin de la température de fusion Tr) il ne peut exister de
mouvement atomique que dans les zones les plus libres du cristal, ¢’est-a-dire en
surface ou les liaisons sont coupées.On parle alors de diffusion superficielle .La
relation d'arrhénius s'ecrit:

Ds= Dqs exp (—Fg_rs_)

-a températures moyennes (0.3 a4 0.5 T:) La diffusion atteind les zones les plus
perturbées du polycristal, c'est-a-dire les joints de grains.




On parle ici de diffusion intergranulaire, 4 laquelle on peut rattacher la nouvelle
loi d’Arrhénius:

Dj= Doj exp(-Qj ) -

RT

La précipitation mtergranulalre intervenant lors des traitements thermiques de
revenu, est inhérente a ce mode de diffusion.

- -a hautes température (0.75 Tia T;) la croissance exponentielle du nombre de
défauts stimule la diffusion dans le volume des grains.On parle dans ce casde
‘diffusion en volume Lz loi d’arrhénins devient :

Dv=Dov exp -( O
Ce mode de diffusion correspond aux traitements d’homogénéisation .

Remarque: ces trois modes de diffusion ne sont évidemment pas séparés les uns des
auires mais peuvent coexister simultanément 4 des températures intermédiares ce.qui
est source de difficultés pratiques pour déterminer les coefficients de diffusion
intrinséques Ds, Dj, et Dv..

- IE-2-2_Les : En general un métal liguide peut soit
détériorer le métal solide causant ainsi sa corrosion, ou bien former des couches
protectrices avec celi-ci contre 1a corosion, 'abrasion, 1 ‘usure,etc...

Plusieurs théories ont éte élaborées, concermnant les interactions 11qu1de/ solide.Il serait
fort intéressant de suivre | ‘achemeninement de celles-ci j jusqu'a nos jours.

-Entre 1950 et 1960 BUGACOV, aux termes dune synthése des travaux effectués
avant lui, et sous la lumiére des résultats de ses études, avanca que la formation dun
composé défini ne pouvait résulter que d'un phénoméne de dissolution Il distingua
deux cas:
1-1l peut y avoir réaction chimique directe d’oti formation de phases nouvelles
réduisant ainsi toute dissolution ultérieure du métal solide .

2-En absence d'une réaction chimique directe, il y aura cristallisation d’_ﬁne
nouvelle phase a partir du liquide couronant ainsi, une dissolution accompagnée
au début d'un gardient de concentration dans le liquide puis saturation de celui-

-Aux termes d'autres études plus récentes, Rostoker et Col ont surtout mis I'accent sur
le caractére corrosif des métaux liquides en particulier sous l'accent de contraintes
externes, et ont distingué ainsi plusieurs modes d’action d'un liguide sur un solide
tributaires de lessence méme des interactions i savoir, dissolution simple ou
accompagnée de formation de couches intermédiaires, diffusion ou pénétration
intergranulaire.

-Plus récement, CAMERON proposa une autre approche basée essentiellement sur la
question d’equilibre interfaciale.

Il ressort de cette étude que l'apparition des phases est succéssive.ll neghge ainsi la

possibilité d'vme formation simultanée de toutes les phases




-D'autres chercheurs, par le bais de leurs travaux, ont apporté de nouveaux éléments
de reflexion dans ce domaine.

C’est par exemple le cas de SIRCA qui a mis en évidence le rdle des différences de
structures dans la diffusion.]l avait conclu que les différences de structures favorisent
d'une part la diffusion intergranulaire du cuivre liquide dans le feret et d'autres part la
diffusion en volume dans le fervg .

Jusqu's présent, le probléme des mécanismes de formation d'une phase donnée dans
un couple de diffusion solide fliquide semble étre encore mal analysé puisqu’aucune
des théories ci-précédement enoncées n'est rigoureusement applicable.

11-2-2-1Diffusion et réaction interfaciale dans le couple solidefliguide

En plus des conditions de traitement, de la nature du solide et celle du liquide, des
différentes activités et affinités des éléments constitutifs :s antagonistes du couple
de diffusion, le mouillage constitu un paramétre trés significatif puisqu‘il conditionne
le contact interfacial qui est lui méme le siége du transfert de matiére.

Un bon mouillage correspond a un angle 8 faible.(Théoriquement < 90°, pratiquement
<30°)ce qui correspond en outre a une énergie d'adhésion Fad forte . '

avec Fad= Usq+ Ga — G
La relation de YOUNG-DUPREE

L'équation de la vitesse de diffusion, sous forme simplifiée, déduite directement
du bilan a l'interface lors de la diffusion s'écrit:

V=L%*_. A Avec :

V: vitesse de diffusion;

Al'affinité de diffusion qui concerne le fluide;

L:dénominateur constant traduisant les effets simultanés de la nature de la nature
de I'espéce diffusante et de l'épaisseur de la couche de diffusion .

II-2-3: Les intéractions liguide fliquide.

Les premiéres théories de la diffusion i l'etat liquide ont consisté a envisager le
déplacement de sphéres dures (ions) & travers un fluide visqueux.Le solvant est alors
assimilé 4 un milieu, continu n'agissant pas avec les particules , ou les ions qui
diffusent. '

L'équation de Stokes-Einstein (1905) relie le coefficient de diffusion D, a la viscosité
n du solvant, a la température T et a la dimention r de la particule qui diffuse:

D=KT _ ; [13]. avec K: Constante de Boltzmann.
6mrn



Cette relation a été modifiée par Sutherland (1905) pour tenir éompte dela
différence de taille entre les particules du solvant et celles du soluté:

D=KT +1+(2n/tr) .
6nm 1+Gnf tr)

Avec t Coefficient phénoménologique dit de glissement entre la particule qm

diffuse et le milien.

-Eyring a plus récemment (1960) développé un calcul a partir dun modéle quasi
cristallin du liguide: la diffusion résulte alors du déplacement des atomes d'une
position d'éqguilibre 4 une autre , et elle fait donc intervenir comme pour 1'état solide,
~ des energies d’activation correspondant au passage classique de barriére de potentiel.
-Swalin, au contraire propose une théorie basée sur un mécanisme de fluctuations
statistiques mieux adaptées que les précédentes : un atome, considéré comme une
spherc dure est en mouvement dans le volume libre laissé par ses plus proches
voisins jusqu a ce quune fluctuation locale lui permette de s'échapper.Son modéle
permet de prévoir une augmentation de I'énergie d'activation avec la température.

Les lois de diffusion dans le couple liquide fliquide présentent beaucoup d’'anomalies
La loi d’ Arrhénius y est relativement mal vérifiée montrant ainsi gu'un milieu
liquide reste mal défini.

Aujourd’hui, on est amenés a décrire un liquide comme étant un melange d'atomes
quasi-solides (Oscillateurs) et d'atomes quasi gazeux (translateurs), ot des vibrations
de faibles amplitudes seraient interrompues occasionnellement par des déplacements
plus grands [13 ].

I1-3- Exploitation des diagrammes d'équilibre:

I-3-1-Généralités: Considérons une matrice A a laquelle on ajoute par diffusion des
concentrations de plus en plus élevées dun autre élément B.Cela est réalisé trés
simplement par chauffage , aprés soudage ou placage sous préssion, de deux
échantillons initialement pure de type A et B, ou par simple déposition dune poudre
métallique fixée par un agent liant sur la surface d'un échantillon (similaire a notre
étude). On forme ainsi ce que I'on appelle un couple de diffusion.

t=0
A B
4 - ——
| Zone te ditfusion
Interfoce A0 G50 pm)
r=0

Fig 1:Couple de diffusion formeé par deux métaux purs A et
B avant la diffusion (t=0) et pendant la diffusion(t >0).
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Au cours du temps et, en fonction de la température il v aura interpénétration des
antagonistes du-couple dans la zone de jonction de part et d‘autre de l'interface initiale
X=0, donc formation de solutions solides ou de composés intermétalliques étalés en
concentrations suivant I'axe normal an plan de soudure (Fig.1).

L'étalement des concentrations en fonction du temps et de la température va dépendre
de la forme prise par le diagramme d'équilibre A-B.

‘On distingue généralement deux cas:

A-Les deux éléments A et B sont totalement solubles & 1'état solide (Cu et Ni par
exemple (fig 2.a:)

Tout traitement thermique en condition isotherme du couple A-B conduit 4 deux
gradients de concentration complémentaires de 0 4 100 %, ayant une allure
monotone.Toutefois, les deux métaux de base n'ayant pas forcément des coefficient
de diffusion identiques, malgré leurs parenté proche (au nivean rayon ionique,
structure cristalline, etc...), il est normal que I'mm des deux envahisse plus rapidement
la partie opposée du couple (J.> Ip): il Sensnit que les deux gradients ne sont pas
centrés sur l'interface initiale x=0, mais déportés vers I'élément qui diffuse le moins
vite (fig .2.b) '

S A
3 r
& % A 100%A '\ 100%B
S N L .
A 3
' * ‘h
A Solution J_g/ic!_@______e S
0 §
A- Povrcent e B —» B (m‘grfra% ) Distonce

Fig.2: gradients de diffusion entre deux métaux totalement soluble &

I'état solide.
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Si les deux coefficients D, et Dssont identiques, on aura un applatissement progressif
des gradients de concentration au cours du temps. (Fig-3)

: o~y !
L ’ boo
B

X=0

Figure.3: Evolution, en fonction du temps, des gradients de concentration pour
deux métaux A et B totalement solubles avec I'hypothése Da= D5 -

'B- Les deux éléments sont partiellement solubles, appartenant a un diagramme
donnant un ou plusieurs domaines biphasés. w

Tout traitement de diffusion effectué en condition isothérme: a 1'état solide donne
comme précédement un gradient de concentration correspordant i la phase® du c8te
de A et un gradient de concentration correspondant d la phase® du coté de B
(fig.4.a). toutefois, lorsque la diffusion a été suffisante pour atteindre Les limites de
solubilité Cx et Cg', elle ne peut se poursuivre qu'en formant , enire les deux phasese
et 8 , la phase intermédiaire Ax By Notons qu'il n'apparait pas, au cours de ce
processus , de domaine biphaséa + Ax By ou Ax Bysp (fig4.b), ces derniers se
trouvant ramenés a deux interfaces micrographicques dans le couple de diffusion.

En effet l1a variance V= C+2- Q (le nombre C de constituant indépendant A et B étant
ici égale 4 2 ) se raméne 4 température et pression constantes a V=C- Q; la seule
variable indépendante du systéme est alors | ‘axe des X.

S S
. } } 3 ro] Solvtion sofize o !
J S’ e —— e ———
3 < "
“g § I Couafede/iaméowe
12 SABf-cc e e z"y
_ -egxy !
C. | Solution
J- 2 pie e i ~Jolide p
A B 0T T -
A z=0 T Y Distonce
plf—
pur

@

{"interfoce 2 %interface
microgrophiques

Fig.4: Gradient de diffusion entre deux métaux A et B non totalement
solubles et conduisant a la formation d'un composé défini Ax By.
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En appliguant cetie régle 4 1'un des domaines biphasés ((=2), il vient: V=0 .

Ce qui signifie que tout domaine biphasé ne peut se développer suivant I'axe des X.
Ainsi, au cours du temps, le couple de diffusion A-B se trouve remplacé
progressivement par un ensemble de couches de phase o, composé défini Ax By,
phase B se situant entre les deux parties A et B initizles et donnant une vue
développée du diagramme binaire i la température considérée .Au niveau du gradient
de concentration les domaines biphasés conduisent 4 des discontinuités brutales de
concentration au niveau des deux interfaces limitant la largewr du composé
intermédiaire prévu par le diagrammela formation et la croissance du composé
centrale se produisent par apport d'atomes A et B i travers les deux interfaces
correspondant a é(;,et a partir des deux gradients des solutions solides primaires

A et B quil'alimentent .

I1-3-3:Déplaceme . ‘ S mic iques -loi de SON:

Plusieurs chercheurs ont éssayé d' élucider la croissance des couches de diffusion et
le déplacement des interfaces micrographiques Nous en citerons G .Blaise .
RJ.Torento, Treheux [14 [15].

Cependant l'étude reconnue la plus rigoureuse reste celle de kidson [16] dont les
principaux résultats sont:

1-1'épaisseur d'une phase intermédiare est donnée par : -
Wi= Bij\t j avec:

t: temps.
Bj: fonction des coefficients de diffusion, limites de solubilités et des
gradients de concentration. _

remarque: Physiquement, si l'equilibre des concentrations est bien réalisé aux
interfaces, Bj ne peut étre que positif.Cependant il peut étre voisin de zéro, ce i
explique que certaines phases prévues par le diagramme d'équilibre n'apparaissent
pas dans un couple de diffusion , tout an moins pour des temps compatibles avec les
expériences.

2-en toute rigneur , la variation de 1'épaisseur d'une phase a temps constant, en
fonction de la température , ne peut suivre une lois d'Arrhénius que sous certaines
conditions.

3-Vépaisseur d'une couche de diffusion peut croitre ou bien décrditre lorsque la
température croit ou méme présenter un maximum.

La formation micrographique dune interface par diffusion , limitant deux phases et
est rarement dans un état d'équilibre stable puisquelle est le siege continu d'un
transfert d'atome, dans un systéme qui est lui-méme hors d'équilibre.ll est en outre,
difficile de contréler si les compositions chimiques dans une interface sont bien celle

de Yequilibre thermodynamique.

II-3-5: Les évolutions de la conche de diffusion. |
L'évolution de I'épaisseur de la couche de diffusion en fonction du temps est décrite,
généralement par une allure parabolique comme indiqué sur la figure 5, ci-aprés, et
ce a température constante (T=Constante),
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Taconsk

Epaisseyr
delacouche o

.

Temps

Fig.5: Evolution de I'épaisseur de la couche de diffusion en fonction du temps .

— Pour un temps constant, l'évolution de la couche de diffusion en fonction de la
température est traduite par la figure suivante;

T- Conslt

Eparsseur
de\n couche

Tem pal‘o'fure,

- Fig.6:Evolution de 1'épaisseur de la couche de diffusion en fonction de la
( température. :

- = A une température constante et pour un temps bien défini , levolution du profil de
concentration en élément diffusant suivant l'axe couche de diffusion-métal de base
- est traduite par la figure.7,ci-aprés [2]: ‘

| _ B

T..- Cans
Ts Canth

-
col‘\(&h*f q‘.\qn %@_
Lldmen &% ucant Co

—]

€paisseny jo\a Caushe

)]

Fig.7: Bvolution de la concentration en élément diffusant dans la couche de

diffusion.
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II-4: L'usure des surfaces métalliques :

-4-1: Définiti ¢ oénéralités : , . )
o La dégradation des surfaces par usure est I'un des problémes industriels les plus

usuels , en dehors de la fatigue et de la corrosion .
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il s'agit d'un phénoméne rarement catastrophique , 4 I'exception du grippage ,
mais qui se traduit par une augmentation des pertes par frottement ou par une
dégradation de la surface des piéces antagonistes .

Il est, toutefois , bon de souligner que 30% des avaries dans le domaine de
lindustrie mécanique sont constituées par des cas dusure . cependant , l'usure peut
étre définie comme étant la perte progressive du matériau a sa surface , lorsqu'il est
soumis au frottement . La résolution de ce probléme devra passer obligatoirement par
une expertise métallurgique du phéroméne de dégradation , ce demier , tributaire du
mode de dégradation .

IID)-4-2: Modes de dégradation des surfaces :

Présenter et analyser les mécanismes dusure nécéssitent de bien coniprendre
quels sont les véritables mécanismes fondamentaux ? et par conséquent de savoir
correctement classer les différents phénoménes .

A lheure actuelle , il semble quune dizaine de types d'usure soient reconnus :
adhésion , délamination , abrasion , fretting , érosion , usure par impact , par fatigue ,
usure corrosive , par diffusion et éléctrique [10] .

Nous nous contenterons de développer les plus connues .

IID)-4-2-1: L'usure abrasive :

Lorsque deux surfaces sont en contact et en mouvement relatif , les grains durs
et en relief de I'une , pénétrent dans l'antre avec formation de sillons par déplacement
de matiére et création de microcopeaux cest I'abrasion dite 2 deux corps ; il amive
aussi que des particules étrangéres ou issues des surfaces elles—memes restent
emprisonnées dans le contact ; cest 'abrasion dite & trois corps .

Pour améliorer la résistance a Y'usure par abrasion , un traitement de surface aura
essentiellement comme finalités : )

-d’augmenter la dureté superficielle sur des profondeurs importantes ;

-éviter la génération de particules d'oxydes en surface en renforgant la résistance

de cette derniére a la corrosion ;

-apporter un maximum de phases dures dans une matrice de dureté minimale .
Hormis tout cela , on devra assurer une bonne étanchéité des surfaces , un choix
judicieux des matériaux , une bonne lubrification et prévoir des sculptures en
creux pour piéger les éventuels débris .

I11)-4-2-2: L'usure adhésive -

Lorsque les aspérités de deux surfaces vienment en contact , elles adhérent
fortement et forment des jonctions .
La continuation du déplacement les rompt a leur niveau le plus faible . ce mécanisme
crée donc un transfert du matériau le plus mou vers la surface la plus dure . c'est un
phénomeéne purement superficiel dont I'origine est a rechercher au niveau des liaisons
entre atomes des surfaces , interactions 4 courte distance qu'il est possible de chiffrer
en utilisant les résultats de la physique du solide [10] .

Sur la plan métallurgique , les paramétres qui influent sur 1'usure par adhésion sont
les suivants :
-la limite d’'élasticité ;
-la résistance a I'oxydation ;
-la présence de phases dures { qui par leur faible affinité avec la surface
antagoniste sont des points de " non adhésion ") ;
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-la taille des grains ( les joints de grains sont également des zones de rupture des

ponts d'adhésion ) ; ‘

-la structure cristallographique : les matériaux héxagonaux , par exemple , sont
plus aptes au frottement ;

-les affinités chimiques des éléments des surfaces antagonistes .

pour réduir le processus d'usure par adhésion, un traitement de surface aura
essentiellement pour finalité:

-de limiter l'affinité chimique avec la surface antagoniste;

-augmenter la limite d'élastisité du substrat;

-apporter en surface des éléments de structure cristralographique favorable pour

les problémes de frottement;

-interposer entre les deux matériaux antagonistes un film lubrifiant 4 faible
résistance [11].

ITD)-4-2-3: L'usure par fatigue:

La fatigne des surfaces est introduite essentiellement par le frottement de
roulement ou de roulement glissement sous fortes charges répétées, entrainant des
contraintes de traction superficielle ou des contraintes hextziennes, conduisant 3 des
micro déformations plastiques et & des ruptures localisées par fatigue En fonction des
conditions de lubrification et de la microgéométrie des surfaces en contact, les
déformations peuvent avoir lieu :

-en surface : siége de contraintes de traction ou de compression maximales:

c’est I'apparition de piqiires ( pitting ) ou I'écaillage de la surface ;
-en profondeur : 4 partir du point de cisaillement maximum : c'est la fracture
interne des matériaux .
Des fissures de surface peuvent également se produire avec des matériaux fragiles
soumis i des gradients importants de température ( fatigue {*ermique ) . .
Parmis les paramétres influengant 'usure par fatigue , on tro:ve :

-La rugosité et la vitesse de glissement des surfaces ;

-La dureté et la microstructure du matériau .

Comme reméde 4 ce type d'usure , et hormis la maitrise des paramétres cités ci -
avant ( travail de prévention ) , le traitement des surfaces contre la fatigue devra
assurer , entre autre ;

-une bonne lubrification ;

-une bonne métallurgie des surfaces : bonne dureté , bonne homogénéité de la

surface etc ... . ' '

II)-4-2-4: I:usure par corrosion de contaet (fretting) :

L'usure par fretting intervient entre surfaces fortement chargées subissant des
déplacements tangentiels oscillatoires de faible amplitude et de fréquence élevée .

Elle se caractérise par une coloration des surfaces frottantes suivie par la
formation de débris d'usure , parmis les paramétres influancant le fretting , on trouve -
principalement ceux qui caractérisent le mouvement vibratoire { nombre de cycles ,
amplitude du mouvement , ... )} , les paraméires d'enviromnement , la charge
appliquée et les paramétres caractérisant I'état de surface du matériau .
En plus du contrdle de ces paramétres , la réduction de ce phénoméne est
conditionnée par :

-un apport d’éléments durs et nobles en surface ;

-J'utilisation d'un lubrifiant avec des additifs appropriés ( détergent & reserve de

basicite , anti - corrosifs et anti - oxydants ) .
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ITD)-4-2-5: Antres types d'usure :

Le tableau 1 ci- aprés , résume trés succinctement quelques types secondaires
d'usure [9] .

-usure d'origine éléctrique
ou éléctrochimique
a-piguage éléctrique Erosion par étincelles
b-corrosion galvanique Attague éléctrolytique
-cavitation formation de cavités par implosion
S de bulles de gaz ou de vapeur .

Tablean - 1 - : Types secondaires dusure .

I11-5: Le tribosystéme - notion du troisiéme corps :
IIE5-1: Introduction :

Les diverses grandeurs visant 4 quantifier un essai tribologique ne sont pas des
caractéristiques intinséques- d'un matériau mais résultent de la combinaison de
plusieurs phénoménes intervenant lorsque les matériaux sont mis en contact sous
certaines conditions . Cetie remarque montre la nécessité d'avoir recours a la notion
de systéme tribologique [10] .

III-5-2: mﬁmt_mn_d_mb_sxﬂemg_ '

Le tribosystéme est composé de trois corps . Le premier et le second sont les

antagonistes , le troisiéme est l'interface entre ce premier et ce deuxiéme corps .
-Tout au long de notre étude du frottement et de Y'usure , nous avons souligné le réle
important que jouent les débris dusure et les lubrifiants . 1 serait, par conséquent ,

utile d'introduire la notion du ” 3*™ corps ”

IID)-5-3: Notion du 3™ corps :

Le troisiéme corps (thlrd body ) symbohse tout ce qui se trouve entre les deux
surfaces frottantes . Il se présente comme un écran fixe dans le contact statique et un
écran dynamique dans le contact mobile . toutefois , le passage de I'écran statique a
I'écran dynamique est quasi instantané Il suffit souvent dun déplacement trés faible .

ITh)-5-4: Comportement ef_role du troisiéme corps :
Le ” third body ” peut jouer deux réles diamétralement opposés . D'un cété , il

peut lubrifier le contact et , de ce fait , minimiser 1'usure , d'un autre il peut Taccdlérer
comme c'est le cas des débris d'nsure trés durs , (oxyde par exemple ) .
Cependant , le comportement du “third body " au cours du frottement dépend de
plusieurs paramétres :
-sa dureté ;
-son maintien a la surface ( adhérence ) ;
-sa théologie liée particuliérement a I'aptitude des débris & s'agglomérer entre
eux .

HI)-6: e thermo mique du frottement et de I'nsure :
Les notions de systémes et de transfert de masse et d'énergie citées
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précédemment font penser aux fondements de la thermodynamique . cette idée se
trouve renforcée par la remarque suivante

Les processus d'usure ont pour action principal de redistribuer la matiére dun état
initial vers un état final moins ordonné . la notion d'entropie apparait donc
logiquement [10] .

L'approche thermodynamique se heurte & un probleme majeur inhérent 2 la
nature du processus dusure . en effet les processus mis en jeu sont irréversibles et
souvent fortement hors d'équilibre . Il faudra donc faire appel i la thermodynamigue
des processus irréversibles .

La facon la plus simple d'aborder le probléme est de considérer le systéme
thermodynamique comme constitné dun seul corps . Cela revient 4 supposer que
I'usure se produit principalement ( uniquement )} dans un seul des deux corps
antagonistes . Ce systéme regoit de l'énergie mécanique et thermique et perd de la
matiére . '
Deux postulats sont nécessaires pour poursuivre 'analyse :

a-Les processus se produisant dans le systéme, sont tels que la production

d'entropie ne peut pas étre négative :¥> 0 de plus 'entropie est maximale i

I'équilibre .

b-L'entropie du systéme dépend des variables thermodynamiques U énergie

interne, F gradient de déformation, A surface et M masse de I'objet .
S=S(U,F,A,M).

dw

Le systéme thermodynamique a 1 corps

L'étude de ce probléme nécessite d'envisager une succession d'états d'équilibre
pour lesquels les valeurs des variables thermodynamiques sont celles obtenues lors
du processus réel dusure .

La condition sur la production d’entropie peut alors s'écrire :

dse - __(lq_+5n1dm>0 avec @

a T dT

Se: I'entropie a 'équilibre ;

T: température ;

Sm: l'entropie spécifique de la matiére guittant le systéme .

d'aprés (b) : Se=_L (dU - bed F-{dA - Ue dM ) ; avec :
Te
( dSe ) = 1, (d Se ) = be ; be: tenseur de contraintes

dU FAM Te dF UAM Te

(ng ) = Ve i B est l’énérgie de surface .
dA UEM Te '
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(_d,-ie) = Ue ; ‘Ueestle potentiel chimique .
dM UEM Te

La conservation de l'énergie lors du processus s'écrit :
dU = - dw + dq
dU = +dq + bdF -bm. dfm -BdA - 5,dAM + udM - Um dm - Um dm -
L'indice “m" se rapportant a la matiére quitiant le systéme .
. La condition sur la production d’entropie s’écrit alors :

WE- 214, x Eb;se\ Py (506K Bl 4f Mo o UnTe Sl S0

-0y

des simplifications sont nécessaires pour se ramener a une expression linéaire . on
peut considérer un régime permanent d'usure ( conservation de la masse m=M , état
d'équilibre arbitraire e =0, pe=0, §m = Um - Te Sm ) :

Onobtient: (1 - 1) Q*+ L [ E*- 3A*-2%m A'm -(pm-p)me | > 0
- Te . T , Te
avccE=(b-be)F-bmFm)-[10] .

En ne considérant que le deuxiéme terme de cette expression , on pent en
conclure que l'usure ne se produit que si I'énergie mécanique accumulée dans la
mati€re qui deviendra une particule d’usure est supérieur a 'énergie de surface et du
potentiel chimique de cette particule . Cette expression permet également de montrer
que la dissipation de 1'énergic mécanique et la formation de débris dusure se
produisent selon une voie qui minimise la surface de ces débris .

Une fagon plus fondamentale mais aussi plus complexe d'envisager le probléme du
frottement et de 'usure)estde définir un nouveau systéme th~rmodynamique constitué
de deux corps et de leur interface .

Le formalisme est alors proche de celui décrit précédemment avec une écriture plus
lourde due a l'existance des sous systémes .

Les principaux résultats peuvent se resumer de la fagon suivante :
Les variables thermodynamiques (déformation , température , potentiels chimiques...)
décrivant deux corps tendent & devenir égales lors de l'interaction de ces corps et ce
meécanisme dissipe de I'énergie . Le flux d'entropie vers un des objets , dd a cette
dissipation , n'est pas arbitraire mais est défini par les processus créateurs d'entropie
dans cet objet : ce sont donc ces processus qui déterminent ses interactions avec
l'extéricur . Par ailleurs , les différents mécanismes de dissipation : thermique,
mécanique, sont couplés : des augmentations de contraintes et de déformations
entrainent réspectivement des augmentations de températures et de flux de chaleur .
Enfin les propriétés du matériau : écrouissabilité, conduction thermique,
capacité calorifique vont influer sur le signe de la production d’entropie.En particulier
si cette production est négative, on pourra sboutir & des situations instables ou
l'apport supplémentaire d‘énergie aboutira & Vapparition de structures dissipatives
spatiales ou temporelles ( réorientation, recristallisation, cellules de dislocation ...) .
Cette analyse, tributaire de la thermodynamique des processus irrévetsibles,
théorie elle - méme inachevée, est trés théorique et difficilement exploitable .
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Néanmoins un certain nombre de raisons nous semble justifier l'intérét que 1'on
doit porter porter a cette approche thermodynamique :

-ce modéle souligne l'extréme importance des phénoménes de transfert
d'énergie, trop souvent négligés par ailleurs.c’est le seul qui puisse intégrer aussi
facilement tous les aspects du probléme : mécanique, thermique, chimique,
diffusionel; etc ... .
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IV)-1: Introduction:

Les aciers conmstituent un matériau de base dont l'industrie mécanique et
meétallurgique, entre autre, ne pourraient s'en passer. '
Toutefois, le développement, technologique impose un choix de matériaux de plus en
plus performants possédant des propriétés superficielles et volumiques , parfois
méme , contradictoires . _

Apres presque un siécle de totale dominance , les aciers se trouvent aujourd’hui
concurenciés par d'autres matériaux en plein essor , citons 1 ‘exemple des céramiques
composites , polymeéres etc ... . ces derniers présentent , certe , 1 ‘avantage de la
légereté et de l'abondance mais ne pourront jamais se substituer aux aciers dans
certains domaines stratégiques comme l'industrie lourde , le nucléaire efc ... .

Dans cette étude expérimentale , nous allons essayé de perfectionner et améliorer les
propriétés de surface d'un acier au carbone en occurence XC10 , et ce par la voie
d"un Slurry -Coaling . nous rechercherons :

-une bonne dureté superficielle .

-une bonne tenue a 'usure et au frotiement .

-une bonne adhérence .

-une continuité et une homogéneité et du dépot et de la couche de diffusion . .

V)-2: Composition chimigue de P'alliage brut -

D'acier au carbone , sujet de nos traitements , nous a été dispensé par
I'entreprise de rénovation du matériel aéronautique d'Alger (ERM.A ) .

L'analyse spectrochimique révele la composition suivante tab 2:

Eléments Fe C Mn Si
Composition
chimique (% at) 99.17 0.049 0.504 0.143

Tableau - 2 - Analyse spectrochimique de l'alliage XC10

IV)-3: dimension des échantillons : on dispose de deux catégories :

-Les échantillons parallélipipédes : Longueur L = 25mm -
Largeurl = 20mm
Epaisseur e = Smm

-Les échantilons cylindrigues : Diamétre &= 20mm
' épaisseur e = Smm
IV)-4: Préparation des échantillons : -

Avant toute chose on a fait subir pour tout les échantillons un traitement de
normalisation , celui - ¢i comporte un maintien 4 850°C pendant 45min puis une
trempe a l'huile le tout suivi dun revemu a 550°C pendant 40min et un
refroidissement a V'air .
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IV)-4-1: rugosification :

Tous les échantillons ont été polis au papier abrasif 120 puis finis au 320 .
cet état final est dicté par 'impératif d’adhérence . en effet , cet état de surface
permetira sans doute un bon contact interfacial favorisant ainsi la diffusion ultérieure
et donnera ainsi un bon ancrage du dépdt sur la surface a traiter .

IV)-4-2: Nettoyage - dégraissage :

une fois le polissage finalisé , chaque échantillon passe , avant traitement , par
un cycle de nettoyage - séchage et ce suceéssivement dans l'alcool éthylique ou
méthylique et le trichloréthyléne , 4 plusieures reprises jusqu'a s'assurer de la propreté
de la surface finale .

En effet , ce nettoyage débarasse la surface de toutes les impuretés organiques
( I'huile dusinage, ... } .

Le dégraissage , ainsi effectué , agit par dissolution des corps gras par
saponification et émulsification puis défloculation des savons .
Notons enfin que sans cela , les graisses altéreront le contact interfacial en jouant un
réle de barriére pour la diffusion et se retrouveront emprisonnées dans des poches a
hautes températures créant ainsi des pores .

IV)-5: Conduite du traiteme

IV)-5-1: Choix des suspensions :

A la lumiére des diagrammes d équilibre , de I'étude phénoménologique des
réactions interfaciales (Chap . IT ) et en connaissance des propriétés intrinséques de
chaque élément chimique , nous avons arreté notre choix des suspensions . celles - ci
sont au nombre de deux .

IV)-5-1-1: Systéme Cu-Sn-Ni :

Ce systéme dont les éléments constitutifs fondent , respectivement , a 1083°C,
232°C , 1453°C , confére , entre autres , la possibilité de formation de trois composés
essentiels :

Les composés ( Cu-8n ) définis plus communément comme étant des bronzes .
ces derniers , connus pour leurs hautes performances tribologiques ( trés bonne
résistance i I'usure ) conférent une bonne tenue a la corrosion et de bonnes propriétés
d'antifriction .

Les alliages de ce systéme forment des composés éléc _oniques du type : phaseg

( Cus Sn ) , phase 8 ( Cu;; Sny; ) et phase £ ( Cu ; Sn ) ainsi que la phase ¥ ,
solution solide 4 base de combinaison chimique dont la nature n'est pas bien cemee .

Le systéme Cu-Sn présente plusieurs transformations péritectiques et deux
transformations de type entectoide . vers 590°C , les cristaux de la phase® subissent
une décomposition entectoide avec formation des phasesocet® et a 520°C , les
cristaux de la solution solide B se décomposent en phases ot et® .

A la températare denviron 350°C et dans les conditions réelles. de
refroidissement , le bronze se compose de phase % et Cu 5, Sng (fig .8) .
Remarque : L'intervalle de température de cristallisation des bronzes a Y'etain est trés
grand ; il en résulte une tendance a la ségrégation (formation dune porosité dispersée
dans le cas dun refroidissement accéléré Les bronzes ont une structure dendritique
bien marquée . ;
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fig 8 : diagramme d'équilibre Cu - Sn

-Les composés Cu - Ni appelés Cupronickels .
Le Nickel améliore les propriétés mécaniques , la temue a la corrosion tout en
diminuant la ségrégation , ce qui justifie en partie leur utilisation dans Y'orfévrerie et
la fabrication des piéces de monnaie .
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Le cuivre et le Mt totalement solubles a letat solide . Le paramétre
cristallin des solutions solides présente un munimun & 34 atomes % de nickel .
La structure des phases est cubiques a faces centrées .F.C).

Les C—°‘“?osv.s Ni - Sn : IIs associent deux éléments ; 'vm 4 haut point de fusion ,
Yautre 4 bas point . ceci permet , d'aprés leur diagramme o équilibre ( fig 10) , d AVOIr
des phases 4 points de fusion assez bas .

.Atnmlr Pervest Tin

g 1] 0 b 1] w 0 ] WM oW
v v oy — r - P u— Voo prrrrdorms g bern -
.

Temperature °c

Wi 20y

* il | el ok
1% |}
(Sn) -
e 1o n x w w « * o w . aw
My Weight Prreent Tin 04, en Misse Sn
Leesueeas Ni3Sn2 52-58 % Ni 1264 °C

L~--==e-— NiiSn4 40-45% Ni 1174 °C
fig 10 : Diagranime d'équilibre Ni - Sn .

Remarqgue :

Hormis l'étain : les éléments constitutifs du systéme Cu - Sn - Ni sont & hants
points de fusion ce qui nous rapproche beaucoup plus de l'état d'interactions Solide -
solide pour notre température de travail (630°C) .

IV)-5-1-2: Systéme Ag - Spn - In :
a l'inverse du systeme précédent , ce systéme dont les éléments constitutifs
fondent réspectivement a 960°C , 232°C , 156°C , nous rapproche beaucoup plus de

- Yétat d'interaction Liguide - Solide .

Les figures 11 , 12 présentent les dlagra_mmes d'équilibre Ag - Sn, Sn - In ainsi
que les temperatures de formation des composés binaires .

Nous manquerons pas de remarquer les températures de formations rela.hvement
basses des composés dans le diagramme Sn - In .
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Les deux systémes ci - précédemment cités ont donnés des résultats fort
intéréssants sur les alliages d'aluminium [18] .

IV)-5-2: Composition et mode de déposition de Ia suspension :
. La composition en masse des poudres a déposer est la suivante :
- Cu- Sn- Ni:réspectivement 50% ,30% , 20% ; en masse .
Ag- Sn- In: respectivement 40% , 40% , 20% ; en masse .
leur diamétre va jusqu'a_l_mm '
10

on mélange la poudre relative 4 chaque traitement avec un agent liant ( diluant +
vernis cellulosique ou vénilique ) . , '

Aprés la préparation des échantillons (chap IV-4 ) , on dépose la suspension
obtenue a I'zide d'un pinceau sur la surface & traiter . un temps de 20mn suffit pour
sécher a l'air Le dép6t .

IV)-5-3: Cycle thermigue :

Aprés s'étre assurer du bon contact interfacial et de I'homogéneité de 1a couche
déposée , I'échantillon est introduit dans un tube en pyrex ( pour lequel la température
de fusion est de 780°C ) et le tout est relié 4 une pompe 4 vide . Un vide dynamique
est réalisé pendant 10 a 15 mn ce qui nous permet d'atteindre wne valeur de 10" 10°°
TORR . '

Entre temps , le four tubulaire de traitement est porté a 630°C . cette température
permet , d'aprés notre analyse bibliographique d‘apporter des phases en surface .
Remarquons quune température plus grande permetirait surement de meilleurs
résultats mais des limitationstechniques ( indisponibilité des tubes en quartz ou en
silice ) nous ont limité dans ce choix .

Aprés chague traitement , on laisse les échantillons se refroidir toujours sous vide (
qui atteint 16° TORR au moment de lintroduction du tube dans le four ) et ce & 1 ‘air
normale sous L a température de I'ambiance .

7

IV)-6: Equipement et appareillage utilisés - :

Toutes les expériences se sont déroulées dans le laboratoire du département de
METALLURGIE an sein de L'ECOLE NATIONA'E POLYTECHNIQUE
D'ALGER . , : |
Les équipement et appareillages sont ceux du laboratoire des traitements de sarface .
Ils comportent (fig 13 ) :

-Une pompe & vide qui assure un vide de 10" >4 10°° TORR clest i dire vides
primaire et secondaire . )

-Un four tubulaire verticale ( ou horizontale ) permettant d'atteindre une
température maximale de 1200°C .

-un bloc de puissance .

-Un lecteur du vide

-Un régulateur de température relié d'un c6té au bloc de puissance et d'un autre
muni d'un thermocouple . :
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' figi13 : Dispositif utilisé .

(1) : Pompe sous vide; (2) : Régulateur du vide;:
(3) : Tuyau de liaison; (4) : Tube en quanz ou en pyrex;
(3) : Four tubulaire; (6) : Régulateur de température.,
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IV}-Présentation des essais:

Le tableau ci-aprés résume tout les esgais éffectués ainsi que
les conditions des différents traitements.
Type de dép&t‘Température de traitement|Temps de traitement]Valeur
du 'vidﬂ
: -8
CU-Sn—Ni 630 °C 1h 10
CU-Sn—Ni 630°C 3h 10
CU-Sn-Ni 550°C — 3h 10
CU-Sn-Ni 800°C 3h 10
CU-Sn-Ni 630°C 6h 10
CU-Sn-Ni 630°C 9h 10
CU-Sn—Ni 630°C 12h 16°
CU-Sn-Ni 630°C 15h 1@):
CU-Sn-Ni 630°C 18h 195
cusnNi | 630°C o 2h ] 10
Ag-Sn—-In 630°C 1h ol
Ag-Sn—In 630°C 3h 10
Ag-Sn—-In 630°C 6h 10
Ag-Sn-In 630°C oh 10
Ag-Sn—-In 630°C 12h 1:0:
Ag-Sn-In 630°C 15h 196
Ag-Sn-In 630°C 18h 1?6
Ag-Sn-In 630°C 21h 10.

Tob3. Essars effectues .
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Dans ce présent chapitre, nous allons présenté une analyse micrographique, une
analyse par diffraction des rayons X et une caractérisation tribologique couplée aux
profils des microduretés de chague traitement .
Pour atre méthodique, nous allons procédé couple par couple .

V)—l: Analyse micrographique : Cest la méthode la plus classigue et la plus
éleémentaire qu'on utilise, an premier lieu, pour metire en évidence les contrastes
interfaciaux .

Pour cela, la majeur partie de nos photos ont été prises au niveau de l'interface
dépdt - substrat aprés avoir effectuer un polissage trés poussé au niveau de la face
perpendiculaire 4 la surface traitée . :

On notera que notre analyse micrographique comporte des photos M.EB, des
photos optigues avec et sans attaque et quelques autres photos en lumiére polarisée .

Les figures numérotées 14 a 38 sont relative au couple Cu - Sn - Ni/ XC10 et
celles numérotées de 39 4 56 sont celles du couple Ag - Sn - In / XC10 .

V)-1-1: Conple Cn - Sn - Ni { XC10 .
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iy 14: Interface du couple Cu-Sn-Ni/XC10 (traité a 630°c,
l pendant 1H). Photo M.E.B

B.aT0BNY RBAEY N8RZ -85 18_UDTH

L iu 15: Interlace du couple Cu-8Sn-Ni/XC10 (traité a 630°c,

I pendant 3JH). Photo M.E.B
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interface du couple Cu-Sn-Ni/XC10 (traité a 550°c,
pendant 3h).Photo optique avec attaque chimique.

Zone ;ﬁe
SERIEL L diffusion &4

Fig 19: Interface du couple Cu-Sn-Ni/XCI10 (traité a 550°c,
pcﬂﬂun{ JH). Photo optique avec attaque chimique.
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Fig 21: Interface du couple Cu-Sn-Ni/XC10 (traité a 800°c,
pendant 3H).Photo optique avec attaque chimique.
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SUBSTRAT

_mcheded!'?ﬁﬁ.'

Interface du couple Cu-Sn-Ni/XC10 (traité a 630°c,
pendant 6H). photo M.E.B

LondBRe® LALEE BOLT- 91 &4 007TH

Interface du couple Cu-Sn-Ni/XC10 (traité a 630°c,
nbant 6l ) photo M,E.B
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SUBST RAT/ =

A:couche doréekmudeaf r _9\

B;dépéf

fitarface du couple Cu-Sn-Ni/XC10 (traité a 630°c,
pendant 9H).Photo optique en lumiére polarisée.

Interface du couple Cu-$n-Ni/XC10 (traité a 630°c,
pendant 9H).Photo optique avec attaque chimique

face
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DEPCOT

t%UBSTRAT

Interface du couple Cu-Sn-Ni/XC10 (traité a 630°c,

pendant 12H). Photo optique en lumiére polarisée.

Vi)

interface du couple Cu-Sn-Ni/XC10 (traité a 630°c,
pendant 124). Photo M.E.B.
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Fipw 111 Interface du couple Cu-Sn-Ni/XCl0(traité a §30'c,
ciulant 15H).Photo optique avec attaque chimique.

COUCHE

Faog 320 Interface du couple Cu-$Sn-Ni/XC10 (traité a 630°c,
pendant 15H).photo optique en lumiére polarisée.



SUBSTRAT l COUCHE DE
BLF FUSION

. tllll 9009 /00 1ONMUDTE
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Fig 33: Interface du couple Cu-Sn-Ni/XCl0 (traité & 630°c,
pendant 15H).Photo M.E.B,

Chede

SUBSTRAT rJL&J
IduFFusaon

Fig 34: Interface du couple Cu-Sn-Ni/XC10 (traité a 630°c,
pendant 15H).photo ME.8 .
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lig 35: Interface du couple Cu-Sn-Ni/XC10 (traité a 630°c,
pendant [8H).Photo optique en lumiére polarisée.

e GRUEE 0060/01 10=0TS )

bip 6. interface du couple Cu-Sn-Ni/XC10 (traité a 630°c,
pendant 18H). Photo M.E.B. '



SUBSTRAT ,I}cm de diffusion

3 " 14

Interface du couple Cu-Sn-Ni/XC10 (traité a 630°c,
pendant 21H). Photo M.E.B.
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V)-1-1-1: Constatations et remarques : Pratiquement toutes les photos relatives au
couple Cu - Sn - Ni / XC10 présentent un contraste interfacial caractérisé par une
couche de diffusion en claire.

Pour le traitement d' une heure (fig.14), la couche de diffusion borde tout le long de
I"échantillon et présente une certaine non - uniformité en épaisseur .

-Le traitement de 3h a 630°C présente plutdt un contraste morphologique
indiquant des plages grises séparées par des limites plus sombres ( fig.15, 16,17 ).

-Le traitement de 3h a 550°C fait apparaitre un dépét trés fin sombre suivi d'une
couche de diffusion trés claire dont les grains sont plutot basaltiques ( fig-18, 19) .

-Le traitement de 3h & 800°C montre un dépét claire largement plus épaix mais
non uniformément réparti ( fig-20, 21 ).

-Sur l'autre rive non traitée du méme échantillon (fig-22 ) ce film claire
réapparait mais y est largement plus mince ( négligeable ) .

-La figure 24 prise sur le dép6t lui méme montre un contraste morphologique
type plage homogeéne - particules non fondues .

-Les figures 25 et 26 font ressortir une blancheur a l'interface pour le traitement
de 6h a 630°C.

-Les photos relatives au traitement de 9h a 630°C font ressortir dun c6té un
dépdt sombre ( fig-28 ) et d'un autre, en lumiére polarisée (fig-27 ) une autre couche
vers l'intérieur de couleur dorée sous forme de film discontinu . Cette couleur peut
étre indicative d'une présence de cuivre . Le méme phénoméne est observable sur la
figure relative au traitement de 12h a 630°C avec une discontinuité accentuée pour la
couche dorée (fig-29).

Cette couche réapparait pour le traitement de 15h avec une épaisseur plus grande et
une plus grande continuité ( fig-32 ) pour ce méme traitement ( 15h ), le dépot
comporte des particules sphériques probablement des poudres non fondues

(fig-34).

Les figures 35, 36 caractérisant le contraste interfacial du traitement de 18h montrent
la présence du dépdt et dune interface .

- Les figures 37, 38 montrent la couche de diffusion obtenue pour un traitement de
21h.

-1l ressort que pour les traitements effectués la diffusion a bel et bien eu lieu .

Les traitements de petites durées jusqu'a 6h a 630°C sont caractérisés par
l'apparition seule d'une couche de diffusion ,et le dépot extérieur n'y est pas adhérent
(sauf a 800°C).

Les traitements de moyenne durée 9h-18h présentent et un dépot adhérent et une
couche de diffusion.

Les traitements a longues durées ( 21h ) présentent des couches de diffusion
épaisses .

Les photos optiques prises avec attaques confirment, presque toutes, la forme
basaltique des grains des couches de diffusion chose prévue par LAKHTINE [2] .

En effet, les germes qui poussent au niveau de | ‘interface dans la direction de la
diffusion trouvent ainsi leur morphologie orientée en forme dune pénétration
basaltique .

V)-1-2: Couple Ag-Sn - In /XC10 :
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V)-1-2-1: Constatations et remarques :

La majorité des traitements conduisent a la formation d'une couche de diffusion
mais se soldent par un dépét non adhérent .

Les figures 39, 40, 41 mettent en évidence l'existance d'une couche de diffusion
pour le traitement de 3h .

Cependant la figure 42 prise au niveau de la couche de diffusion méme avec un
grossissement de 14100 montre l'apparition de dendrites caractérisant ainsi la
cristallisation d'une nouvelle phase .

Les figures 43, 44, 45, 46 relatives au traitements de 6h indiquent 1 ‘existance
d"une couche de diffusion et la présence de quelques précipités disposés an niveau de
l'interface avec le substrat .

Les figures 47, 48, nous montrent que pour un traitement de 9h la couche de
diffusion est trés homogéne .

Le traitement de 12h nous donne un contraste morphologique jamais observé au
cours des autres traitements ( fig 49, 50 ) .

En effet, sous une lumiiére polarisée et sans attaque chimique et pour un
grossissement de 100 la couche externe est caractérisée par une blancheur marquée
d'agregats de plus en plus grossiers en allant vers le coeur de I'échantillon cest a dire
suivant le front du refroidissement .

Les figures 51 et 52 relatives au traitement de 15h et les figures 53, 54 au
traitement de 18h montrent, hormis la couche de diffuon, un dépét adhérent
confrairement au traitements précédents de ce souple . La forme basaltique est
apparente sur la figure 54 .

Les figures 55, 56 du traitement de 21h montrent I'existance dune interface
séparant la couche de diffusion et de substrat .

— A la lumiére de toutes les observations faites on pourra dire que le couple Ag -
Sn - In / XC10 se solde certe généralement par un dépét non adhérent mais présente
I'avantage de 'uniformité des couches de diffusion obtenues .
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V)-2:Analyse par diffraction des rayons X :

V)-2-1:Infroduction :

Cette analyse se veut beaucoup plus confirmative Fn effet, pour enlever tous les

doutes quant a la nature diffusionnelle des contrastes observés ( couche de diffusion )
nous allons exposer, ci - aprés, deux diffractogrammes :
L'un du couple Cu - Sn - Ni / XC10 ( traité a 550°C, pendant 3h ), I'autre du couple
Cu - Sn - Ni / XC10( traité 2 800 °C , pendant 3 h) . On essayera, aussi, de
caractériser la couche externe finale c‘est a dire le résidus de la suspension et de
détecter les éventuelles oxydations .

V-2-2: Analyse de la surface de I alliage brut XC10) -

Etant donnée la nature de notre traitement, et vu que les transformations visées
ne concernent, en grande partie, que la couche superficielle, I'analyse par diffraction
des rayons X de la surface de 1‘alliage brut s'avére importante a plus dun titre .

Dune part, elle permet de détecter les éléments qui existent en surface, et qui, de
ce fait, contribuent aux différentes intéractions au cours des traitements, ultérieurs et
d'autre part, elle nous caractérise un état de référence auqucl on aura a comparer les
autres diagrammes de diffraction des myons X obtenus au cours de I'analyse des
surfaces traitées a 550° et 800°C .

Le diagramme de diffraction obtenu (fig.57) fait ressorir les pics
caractéristiques du fer .

Remarque : Toutefois, et ayant toujours en téte I'historique de 1'échantillon brut, il
faudrait s'attendre a l'apparition du carbone a partir d'une certaine profondeur . son
absence sur le diagramme de diffraction relatif a 1 ‘ultime couche extérieure est due i
la décarburation de cette derniére suite au traitement de normalisation .
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V)-2-3: Analyse du couple Cu - Sn - Ni / XC10 : ( traité a 550°C, pendant 3h, sous
: vide ) :
V)-2-3-a: Sans la couche externe (residus) :
Lanalyse du diffractogramme obtenu ( fig.58-A ), nous révéle I'apparition des
composés intérmédiaives FeNi, Fe Sn;, Fe; Sn;.
Le premier composé de type FeNi est connu sous le nom de Kamacite . Il
n'apparait pas sur le diagramme d‘équilibre binaire Fe - Ni .

Le second de type Fe Sn; est une phase qui n'apparait pas sur les diagrammes
d'équilibre bien que nos conditions de refroidissement soient celles de I'équilibre .

D'aprés D.TREHEUX [15], la présence du carbone dans la matrice perturbe
fortement la formation et la croissance du composé Fe Sn;, ce qui a notre sens,
pourrait probablement amener la formation de Fe Sn; .

Le composé de type Fe; Sn; est stable au dessous de 806°C [15] . Il se présente
en couche trés fine dont la croissance est pratiquement nulle surtout en présence de

Fe Sn .

Remarque : L'apparition des composés Fe Ni et Fe Sn; n'est certe, pas prévue par les
diagrammes d'équilibre binaires, mais les diagrammes ternaires, voire meéme
quaternaires, devront en principe les faire apparaitre, compte tenu du fait qu'on est en
condition d’équilibre au cours de notre refroidissement lent .

V)-2-3-b: avec la couche externe (résidus ) :

Le diffractogramme obtenu met en évidence la présence des composés
intermédiaires snivants : Fes Sns, ( Fe, Ni ), Nig Sn , Cuo, et révéle aussi la présence
d'étain ( Sn ) .

Le premier composé ( Fe; Sn; ) défini précédemment semble le plus
prédominant . cela s'explique par la diffusion, relativement la plus rapide, de I'étain et
ce malgré son rayon atomique grossier .

Le composé (Fe, Ni ) est du type Fe Nijet ce d'aprés le diagramme d'équilibre
Fe - Ni . Le nickel diffuse donc a cette température (550°C ) et ce malgré son état
solide .Une deuxiéme possibilité est que le fer a rejoint la couche extérieure par
résorption .

Le troisiéme composé type Ni, Sn, est localisé certainement dans la couche
externe donc on a une diffusion in - situ ( dans la suspension elle méme ).

La présence de l'oxyde de cuivre temoigne dune oxydation qui a affecté la
suspension avant ou au cours du traitement .
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V)-2-4 : Analyse du couple Cn - Sn - Ni / XC10 : (traité a 800°C, pendant 3h, sous
vide ) sans couche externe (résidus )

Le difractogramme relatif a ce couple ( fige59 ) fait ressortir la présence des
composes intermediaires de type Fe; Sny, Ni Sn, Cu( .

Le composé type Fe; Sn: présente les mémes aspects que celui obtenu dans le
couple Cu - Sn - Ni/ XC10 a 550 °C pour les mémes conditions opératoires (temps,
vide ) . A noter que vu la température assez élevée, ce couple présente une structure
plus grossiére .

Le composé Cu0 ressort d'une oxydation du cuivre .En effet, et malgré le vide
poussé ( 10°° TORR ), il en reste toujours de l'oxygéne dans le milieu du traitement
qui proviendrait soit des poudres elles mémes ou des surfaces extérieures des
échantillons a savoir un oxygéne msiduel ( adsorbé ) .

La présence seule de I'oxyde de cuivre s ‘explique dune part par le taux élevé
du cuivre par rapport a la poudre ( 50% ) et d'autre part p-r les différences d'affinité
pourl'oxygene a 800°C . Tout ¢a nous permet d’'expliquer en partie I'absence, parmis
les composés formeés, des bronzes ( Cu, Sn) et des cupronickels (Cu, Ni) .

Le composé Ni Sn traduit trés bien la possibilité de formation d'un composé a
partir de deux éléments a haut et bas points de fusion et ce,a températures
intermédiaires .

V)--2-5:Conclusion: Ayant montré par cette technique la nature méme des composés
formés, aucun doute n'est plus permis sur la nature diffusionnelle
des contrastes observés.

Toutefois notons l'existance d'oxydes dans le résidus provenant
de l'oxy géne résiduel ou dune oxydation préalable partielle des
poudres utilisées dans la suspension.
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V)-3:Caractérisation tribologigne; —T

V)-3-1:Introduction:

Jusqu’a nos jours, différentes approches ont éte proposées pour expliguer les
phénoménes d'usure et les paramétres qui les ré gissent.
Cependant, le sens physique donné a l'usure, ses évolutions et les conclusions a en
tirer différent Selon la nature de 'approche, elle méme.
Nous en citerons, parmis les approches les plus connues, l'approche physique
(déformation des aspérites au contact) de Green [21,22], I'approche mécanique
étudiée par Suh et Sin [10] etc... .
Quoique intéréssantes , ces différentes approches restent limitées quant a leurs
applications car elles font souvent appel 4 des paraméires de l'expérience qui sont
difficiles & quantifierDe plus, elles s'intéressent, chacune i un seul type de
phénoménes, or I'usure résulte, en général, dun mélan ge de plusieurs mécanismes.
Pour cela, I'approche énergétique est reconnue la plus rigourense jusqu’a présent [24],
car elle prend compte simultanément de tous les paraméires qui rentrent en jeu dans
le phénoméne dusure.
Il ressort de cette approche, d'aprés Jahamir [24]:

1-Un certain parallélisme entre le taux d'usure et le coefficient de frottement.

2-Une linéarité entre le-coefficient de frottement et la dureté et ceci pour des
conditions de vitesse et de charge optimales  savoir une petite vitesse et une charge
suffisante suivant la nature des matériaux et l'agréssivité des surfaces.

Dans cette étude, nous nous baserons sur ces résultats de Jahamir pour interpréter les
évolutions des coefficients de frottement au cours de nos essais tribologiques, tout en
prenant en considération plusieurs autres paramétres tels que la grosseur des grains,
la présence de films lubrifiants, la nature et lagréssivité des surfaces, les éventuels
échauffements etc ... .

V)-3-2: Description de I'appareilage :

L'appareillage utilisé est composé dun frictio - analyseur relié & un compteur
électrique permettant de fixer la vitesse et le sens de rotation de la piste ainsi que le
couple de frottement ou le couple résistant total . ce comptcur est lui méme relié a
une table tragante a conception modulaire alimentée par une source de courant
alternatif 115 volts 50 périodes monophasé .

Le frictio-analyseur est un tribométre qui permet la mesure précise de I'évolution du
couple résistant total en fonction du temps et des conditions opératoires .

Il est dune simplicité remarquable et doté dune transmission hydrostatique
permetant ainsi une mesure nette et précise, sans interférence du phénomene
vibratoire parasite, du couple résistant total et de ses évolutions . I'axe de rotafion de
la piste est suspendu sur un coussinet dair, ce qui oblige l'utilisateur a assurer une
pression maximale de 3 bars . Cette piste est cylindrique en acier XC48§ trempé et
revenu, a dureté superficielle HR 15 N de 955 et de dimensions 40mm de diamétre et
15mm d’épaisseur .

V)-3-3: Mode opératoire :

L'échantillon a caractériser est monté sur le porte échantillons et ramené au
contact de la piste a I'aide d'un bras pivotant, celui - ci, pourvu d'une tige servant a
placer la charge voulue . La charge est de 1.2kg c’est a dire presque 12N . Elle est
maintenue constante pour tous les essais . Cet ordre de grandeur était dicté par la
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documentation [19] d'une part, et d’autre part, par la finesse des couches formées en
surface

La vitesse de rotation de la piste a été fixée a 1500 tymn soit 30m/min . Cette
valeur, relativement importante, était dictée par le soucis de rompre les éventuels
films d'oxydes qui se formeraient en surface [24] .

Pour s'assurer de la reproductivité des phénomeénes, on a pris le soin d'utiliser
pour chaque expérience 2 4 3 échantillons, selon la disperssion des résultats .

La durée de chaque essai n'est pas forcément fixée d'avance. On s'efforcera de
suivre les variations des courbes jusqu’a obtention d’une stabilité ou d'une monctonie
dans les allures . ceci s'est fait généralement au bout de 20 a 30 minutes .

Les essais se sont déroulés sans lubrification pour permettre un échauffement
des échantillons chose qui nous rapprochera au maximum du cas pratique du travail
des piéces en frottement .

Le régime adopté est un régime ouvert c'est a dire caractérisé par un contact
ouvert sans emprisonnement des débris ( contact cylindre - plan ) pour éviter
I'influence majeure du troisiéme corps ( third - body ) .

V)-3-4: Résultats de I'étude :

Notre étude reste semi - guantitative vu que les valeurs des ccefficients de
frottement dépendent beaucoup de 1’ état de surface des antagonistes, de la nature du
contact et aussi de la charge appliquée et de la vitesse 4 un degré moindre .

Elle se veut beaucoup plus comparative, visant ainsi a conclure sur les
performances tribologiques relatives du matérian soumis aux différents traitements .

En outre, les courbes obtenues donnent lévolution du couple résistant total en
fonction du temps . Pour remonter a l'évolution du ccefficient de frottement en
fonction du temps, une conversion couple résistant total - ceefficient de frottement est
inévitable .

V)-3-5: Correspondance moment résistant total - ceefficient de froftement :
Le couple résistant total Mt est donné par :
Mt=M; + Mg ;
avec : Mj : Couple de frottement initial .
Mg : Moment de frottement .

dout Mg=Mt-M; .

Or: Mg=F.Na.r avec F : Ceefficient de frottement
Na : réaction
1 : rayon de la piste .

On obtient : F=(Mt-M;)/Na.r

V)-3-6: Présentation des résultats :

La figure 60 présente 'évolution du couple résistant total en fonction du temps
pour l'échantillon brut ( non traité ) .
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Les figures 61, 63, 64, 65, 66, 67, 68 présentent quant a elles, les évolutions des
couples résistants totaux en fonction du temps pour les échantillons traités en
Cu- Sn - Ni et pour des durées de traitement 3h, 6h, 9h, 12h, 15h, 18h, et 21h .

Les figures 69, 70, 71, 72, 73, 74, 75 présentent quant i elles, les évolutions des
couples résistants totaux en fonction du temps pour les échantillons traités en
Ag- Sn- In et pour des durées de traitement 3h, 6h, 9h, 12h, 15h, 18h, et 21h .

la figure 62 donne l'évolution du couple résistant total en fonction du temps
pour l'échantillon traité en Cu - Sn - Ni, 3h a 800°C.
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V)-3-7: Essais de Microduretés et évolution de la dureté du substrat -

Pour pouvoir donner un sens physique a toutes les évolutions des courbes
tribologiques enregistrées, la mesure de la dureté finale de la matrice et les profils des
microduretés relatifs a chaque couple ( au niveau de linterface ) v sont dune
importance primordiale .

La figure 76 indique vmne chute de dureté du subtrat au cours du prolongement
du temps de traitement . cela explique par un grossissement des grains de plus en plus
accentué pour des temps de traitement de plus en plus longs . ( fig77 et78) .

Les essais de filiation de microduretés au niveau de | ‘interface de chaque
échantillon, donnent les évolutions enregistrées sur les figures 79 80
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V)-3-8: Observations et inferprétation des résultats -

La courbe enregistrée concernant I'échantillon brut ( fig.60 ) montre une certaine
constance du moment résistant total, et donc du ceefficient du frottement, au cours de
I'essai . Ceci était prévisible vu que I'échantillon brut était homogene sur le plan
microstructural ( pas de couche formée ) .

La pefite fluctuation apparente au début de la mesure est die, a notre avis, a la
présence dune fine couche superficielle d'oxyde .

V)-3-8-a: Couples Cu -Sn - Ni/XCI0 :

Ces courbes relatives aux traitements de 3h, 6h, 9h, 18h et 21h respectivement
les figures 61, 63, 64, 67, 68 présentent une évolution parabolique . Cela dénote une
usure constante de la surface traitée . Toutefois le moment résistant total est minimale
au cours de la premiére période ( au départ ) ce qui refléte un abaissement du
ceefficient de frottement indiquant ainsi une bonne résistance i l‘usure ( relativement)

de la surface par rapport au volume . Ceci est d'ailleurs confirmé par les profils de
microduretés correspondant i ces essais, ou l'on observe un durcissement de la
couche externe ( vers la surface ) .

Les courbes relatives aux tmitements de 12 et 15 heures ( fig .65 et 66 )
présentent, quant a elles, une allure hyperbolique .

Le profil des microduretés au niveau de l'interface créée par le raitement de 12h
fait ressortir un adoucissement de la surface externe ti. tée chose qui explique
I'altération de son comportement envers l'usure se traduisant par un haut couple
resistant total, par rapport au volume, et donc par un ceefficient de frottement plus
élevé .

Le traitement de 15h, quant 4 lui, donne un léger durcissement de la couche
sujette a la diffusion, par rapport au volume . malgrés cela, sa résistance a l'usure est
altérée ( fig-66 ) . Il faudmit rechercher la cause de cette anomalie dans la nature
intrinséque des phases formées en surface a savoir leur résistance a 1'échauffement,
leur nature cristallographique et aussi leur adhérence et leur morphologie . ceci peut
aussi étre inhérent au grossissement du grain qui a affecté la microstructure .

Le traitement de 800°C pendant 3h rejoint le groupe des traitements 3h, 6h, 9h,
18h, 21h a 630 °C par son évolution parabolique ( fig-62 ) .

78



V)-3-8-b: Conples Ag-Sn - In / XC10 :

Les courbes correspondant aux traitements de 3h, 6h, 9h, 12h, 15h, et 21h
présentent une allure parabolique . celles relatives aux traitements de 3hL,6h, 9h, et
21h sont en parfaite concordance avec les profils des microduretés .

Les anomalies présentées par le comportement tribologique des échantillons
traités pendant 12 et 15 heures sont inhérentes, entre autres, aux propriétés physico -
chimiques des phases présentes en surface, aux fluctuations des conditions
opératoires ( pression variante, vibration du frictio - analyseur ... ) et peut étre méme,
aux propriétés intrinséques du multimatériau obtenu .

La courbe relative a | ‘échantillon traité pendant 18h présente une allure hyperbolique
Cela dénote un adoucissement de la surface traité chose confirmée par le profil des
microduretés . i :

V)-3-9: Conclusion :

Comme principal conclusion de cette caractérisation, nous dirons que les
raitements effectués contérent en grande majorité, une meilleur tenue a l'usure en
provoquant un durcissement superficiel appréciable .
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CONCLUSION GENERALE

Le slury - coating fait désormais partie des outils industiiels de lutte contre
l'usure et un certain nombre d'applications commencert a apparaitre dans des
domaines divers . Son application aux alliages légers devrait encore multiplier ses
possibilités .

La compréhension des mécanismes fondamentaux soutendant son action
apparait donc indispensable si I'on veut optimiser la méthode . Cest ce que nous
avons tenté de réaliser dans cette étude, pour le cas particulier des alliages ferreux .

La premiére étape de cette démarche est l'analyse micrographique des contrastes
interfaciaux obtenus aprés chaque traitement . Celle - ¢i révele pour les couples
Cu- Sn- Ni/XCl0 et Ag - Sn - In / XC10 l'existance d'une couche de diffusion
d'une dizaine de microns présentant une meilleure continuité dans le deuxiéme cas (
Ag-Sn-1In/XCl10) . Cependant, les couples Cu - Sn - In / XC10 relatifs aux temps
de 9h, 12h, 15h et 18h présentent au niveau de l'interface une morphologie fort
intéressante déja observée sur les alliages d’Aluminum [18] . Elle est déja costituée
de lamelles & orientation préferentielle formant ainsi des strates séparées par des
couches formées essentiellement de Ni 4, Sn . La couleur dorée ( rougeitre ) de ces
lamelles nous laisse supposer qu'elles sont composées, essentiellement, de cuivre ce
qu'il faudrait vérifier par d'autres analyses plus pousées .

pour confirmer la nature diffusionnelle des couches obtenues et prévoir le
phénoméne de décarburation et autres, des analyses par diffraction des rayons X de
deux échantillons traités, réspectivement, a 550°C et 800°C ( une température
moindre et une autre plus grande que celle du traitement ) montrent la présence de
composés formés en surface ( dans le dépot et dans la couche de diffusion ) qui
traduisent l'effet favorable de Sn et In ( élément & bas point de fusion ) quant a la
formation de composés constitués dun deuxiéme élément a ._aut point de fusion

(Cu,Ni..).

Toutefois, on a mis en évidence l'existance de traces d'oxydation probablement,
inhérentes a la qualité initiale des poudres et a 'existance d'un oxygéne réesiduel .

En fin de parcours, la caractérisation tribologique couplée aux mesures des
microduretés revéle en surface un comportement, trés souvent, amélioré du matériau
traité . Dans le cas du systéme Cu - Sn - Ni, les performances sont meilleures pour les
traitements de 3h, 6h, 9h, 18h, et 21h alors que dans le systéme Ag - Sn - Ni, elles le
sont pour les traitements de 3h, 6h, 9h, 12h, 15h, et 21h .

En guise d'évaluation économique, nous avons montré dans ce travail de
recherche appliquée qu'en plus de sa simplicité, ce procédé confére au matériau traité
une amélioration des propriétés tribologiques et de dureté superficielle chose qui
ouvre grande la porte a la maintenance et a la récupération des piéces mises au rébut
prématurée .

En dépit des résultats obtenus, cette étude pourrait étre complétée et amélioree
par l'ajustement de la composition des suspensions et une optimisation du temps de

maintien suivant la température de travail -
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