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INTRODUCTION




olead saucd by L aa)
BIBLIOTHEQUE — &__. e
Ecnle‘ﬂationale Polytechnigue ,

Notre étude fait suite & de nombreux travaux menés par plu-

sieurs cherchedrs pmrtaﬁt sur la plasticité de transformation dans
“)

les fontes G5, notre objectif est d étudier le phénoméne de diffu-

cion entre deux alliages ferreux (fonte et acier) de composition

chimigque differente et 15 cause de 1 'existence d'une bands ferri—

tique & l'interface du coté de la fonte, pour certanines condi—

Lions opératolras.

Dans ce mémoire, nous allons dans un priomier chapitre donner
quelgues notions sur l1a diffusion, et trz .ter 1’ impartance des
différents paramagtras opératoires (Loemparature, durae,
environnement, @tat de surface et contraints appliguée).

Nous caractériserons dans le chapitre suivant les matériaum-
studies, les moyens exprimentauns employés et preciser le choix du
procéds dassemblage.

Dans le dernier chapitre les différents résultats seront pre-

sentés et interpretes.
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I. 7/ NOTIONS DE BASE DE LA DIFFUSION:

I-1 7/ DEFINITION DE LA DIFFUSION :

Les ph&noménes de diffusion a l'état solide correapnndent a
des sauts effectuds par les atomes dans les défauts du cr;ﬁtal,
sous l'effet de 1 agitation thermiqu;?j}

Alors que les vitesses de migration de- atomes dans les gaz
ou dans  les liquides sont pratiquement v.sibles & 1‘échelle
maCroscopiqus, il est rare sur un metal de voir, a la température
ambiante, 1’'évolution des ses Propri@tés par suite d’un phénoméne
de dif%uEiué%)

Ce n'est gqu’'a haute temperature, entre Tf/2 et TF (Tf étant
la température de fusion), que le transport des atomes prend reéesl-
lement de 1 importance a grande distance dans le resean
CFiStalliﬂgﬂ
1.2 7/ IMPORTANCE DE LA DIFFUSIDN'DANS LES PROCESSUS

METQLLURGIGUES;

La diffusion joue un réle tfondamental dans de nombreuy nro-—
cessus metallurgiques. Elle est la base MmEme des phénoménes macro-
SCopiguas nbservés au terme d'un traitement thermigus et d‘une
tagon générale, elle contrdle l'évolution d’'un matériau dés cuw’ in—
terviennent le temps et ia températur@?ﬁu

Ce  phénoandns a des applications et des consequences tres
rmportantes s
= Tous les changements de phase ( 4 1'exception de la +trans—

tormaticn martensitique).




- Les procassus d‘homogénisation, de traitement superficiel
(cémentation), de frittage et dans les deformations & chaud (les
praorietes A chaud sont sensibles a la diffusion des atomes de la
solution, la formation des cavités qui conduisent a la rupture a
chaud 20 dépend ggalement) .

La diffusion a ete déja observeés sur des cas simples pour
conprendre les mécanismes au niveau du resaaul crimtallin et pour
ddterminer 1es parametras physiques (coefficients de i ffusion,
snErgies d'activation, facteurs de fréquencegﬂ
1.3 ¢/ THEORIE DE LA DIFFUSION:

Une connaissance des procedes oo intervient la diffusion ne-
cessite une connalissance de la diffusion sur tous ses aspects.

I. 3-1 ¢ LDIS DE FICK:

Les bases th2origues de diffusion ont ate atablies par Fick.
lere loi ¢ Far analogie avec la loi d’0Ohm (électricite), ou de
Fourier (transfert de chaleur), Fick admet que le flux de matiere
Ju traversant une section droite, suivant une direction X st pro-
portionnel au gradient de concentration suivant cette directimJF)
On écrit donc @

dc
Jw = = D e——
dx
Avec D constante, coefficient de diffusion. L= flux se produit en
sans inverse du gradient.
[cl @ atome /cm?

(D1 &« cmi /s




La lere loi de Fick n'est valable que lorsque le gradient de con-—
centration est permanent. Ce gui n'est pas le cas de la diffusion
dans les solides.

2eme loi: Elle s'exprime non plus en regime permanent mais en re-—
gime transitoire od le gradient de concentration wvarie avec le
temps et la distance x. Four résoudre la Zeme loi de Fick i1l faut
appligusr la loi de conservatiocn de matiéré?

S50it un cylindre de section uniteé, paralléle & 1 axe des .,
de hadteur dx. Durant le temps dt, sa cancentratian s'accrolt de
o, pulsqu il v entre une guantité de matiere Jdt et qu’'il en sort

&J
(3 + dJ) dt= (J + — dX rdt

X

T dt (7+47) db

\ §
v

Figure1: flux conservati#



D' apres 1a figure 1 0N &
&J
de= Jdt ~ (J + — gx ) dt

& X

En remplacant J PAr sa valeur tirée de la premiére loi de Fick, il

vient o

1.3.2 7 LoOI D" ARRHENIUS:

Four que les atomes puissent gchanger leyr position dans

leurs reseaud, il leur faut vaincre une barriare d’' énergie
. ( | . ,

thEHtlEllE;ﬁ La hauteur de cette barriare est caractérisse par

I'enthalpie d’activation AHD, et le nombre d- Sauts par seconde

25t décrit par 1" équation d Arrhénius

AHD
D= Dexp ( — . )

RT

B, : Constante relidge 4 1la fréguence de saut

-1 -1
R : Constante des gasz parfaits, elle est egale & 8B.314 mole . g

T ¢ Température en degré kelvin (°k)

-1

DHD : Enthalpie d'acluration molaire en joule.mole

=T



D aprés cette loi on remarque que le coefficient de diffusion
Ccrroit avec la température
Cette: loi est verifide si un seul mécanisme de diffusion est
operant. i par contre plusisurs mécanismes interviennent, la loi
.
d'Aarrhenius n'est plus verifide.
De 1'e&quation d'Arrhénius, On déduit 1'existence d’'une rela-

tion lingaire entre Ln D et 1/ T

L D= e + Ln Q}
RT

Laes wvaleurs de @ et q} se2 deduisent de la pente de la droite
et de son ordonnee a l'origine obtenue par extrapolation.
I.4 / PRINCIPAUX MODES DE DIFFUSION :

I.4.1 7 DIFFUSION EN SURFACE :

Il ne peut exister de mouvement atomigque que dans les zones
les plus libres du cristal, c’'est & dire ol les atomes sont moins

(&

lies, et la relation d’'Arrhénius s écrit :

AHs

RT
I.4.2 7/ DIFFUSION INITERGRANNULAIRE:
Il s"agit de la diffusion dans les zones les plus perturbées
du polycristal, c’'est & dire les joints de gra ns. Les atomes mi-
grent alors pré;érantiellement en echangeant le rs positions aveco

(2)

les detauts du Jjoint de grain.

=3




Di = D j exp ( = . )

I1.4.3 / DIFFUSION EN VOLUME:
La diffusion dans le volume dao grains prend de plus =n plus
d'importance par croissance sxponentielle du nombre de défaut§}¢)
Crest le véritable phénoméne auil correspond généralemsnt au
traitements d'homogéndédisation.
A Ry
D vi=SDOvEespd= =y
RT
Ces trois domaines ne sont dvidement pas separes les uns des
autres. A des températures intermedaires, ils peuvent coexister
simul tanement, ce qui est une source de difficultés pratiques pour
determiner les coeificients de diffusion intrinséques Ds,Dj.Dv.
1.4.4 . DIFFUSION POLYPHASEE
Lallure des courbes concentration — penatration caracteri-
sant une diffusion polyphasée peut &tre prevue, dans une certaine
mesure & partir du diagramme d'équilibre. Elles resentent une
discontinuité & chague limite de phase.
Considérons le diagramme d’'#quilibre AE (figLUkiéb}lEB solu-
tions solides @ et 8
Durant la diffusion a la température 1;, l'alément A va s &n-—-

richir e2n élément B jusqu’'a ce gue la concentration en B atteigne

la valeur cl.




En raison de la régle des phases, la diffusion ne pourra se
poursuivre que dans un domaine monophasé. La concentration varie
dona brusquemsant de ol a'cz, cE qui entraine 1 apparition de la
phase B, 1'existence de ces discontinuités rend difficile la dé-—
termination expé#rimentale des courbes C(x) et explique 1l existence
de solutions approché#es utilisdes pour déterminer les coefficients

(5¢)

de diffusion.
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Figure (2) :Ce schéma montre que les concentrations mesursaess A
1 aplomb des discontinuités des courbes Cix) correspondant a 17 in-—
tersection duo diagramme d'équilibre  pour 17 isotherme Ty qul. estk
celle du traitement de diffusion.

I. S / TYPESDE DIFFUSION:

Selon la theéorie de la diffusion, on peut classer cette der-

niere entrois types.




I. 5.1 /. HETERODIFFUSION:

]

Crmst la diffusion d'un £ldment A dans B ou de A dans 1'al-
‘liage AB avec une faible concentration de A (figure 3 ).
i la concentration de A& est infiniment petite. Dans ﬁe Cas, lors
de la dif%uaian,. il vy a une faible probabilite pour que 1'atome A
rencontre un adtre atome A, .un parle d heterodiffusion & dilution
infinie, car il n'y a pas d’interaction entre les atomes guil
| (2,u)
diffusent.
Dans le cas ol la concentration de A est petite, mais n‘est
pas infinie, on parle d' heterodiffusion diluse, car il vy pméaibim
lité o’ interaction entre les atomes qui diffusent.

I. S5 .2 7/ AUTODIFFUSION:

Dans un méatal chimiguement pur, les atomes se déplacent sous

(Ly)
1'influence de 1’agitation thermique. C'est la diffusion de A dans

son propre réseau (voir figure 3 )

B A
Heterodiffusion de A dans B( DE
A

Au&uLHuﬁon dL ) (Dg)

Autodiffusion de
e
A (DA )
Hélrérodi“u‘hon de
o P
& daws A U)E;)
A B

Fiqum35: diffusion de A et B dans les alliages AB.




I1.3.3 7/ INTERDIFFUSION (DIFFUSION CHIMIQUE) :

Considarons maintenant le cas d’une matrice A & lagquelle on
ajoute par diftusion des concentrations de plus en plus élevées
d'un autre alement B, Cela est realisé trés simplement par chauf-
tage apres placage sous preéssion de deux échantillons initialement
purs  de  type A et B que 1'on appelle un couple de diffusion, ce
gque nous symholiserons par A/B.

Au cours du temps et en fonction de la temperaturs, il y aura
interpengtration des deux eeldments A et B dans la zone de
Jonction, de part et o autre de 1l interface initiaie 2 = 0O, donc
formation de solulion solide B dans & et A dans B étaléss &n  con-

centration suilvant 1 axe normal comms2 1 indige 2 la figure 4 8

Aone de diffusion
Iube:_]?aae,

Figure £$ : Coupls de diffusion formé& par deux métaux purs

A 2t B avant la diffusion (t=0) et pendant (L£>0)



I1.5.4 7/ INTERACTION DES ELEMENTS CHIMIQUES:

Il est interessant de voir comment 1 experience peut mettre
en evidence les interaction chimigues:entre le carbone, silicium
et le manganése.

Four mettre en évidence ces interactions, une méthode a £té
proposes par KIREALDY et Col.

Commz  le carbone diffuse beaucoup plus vite gue 1 é@lément
d'alliage X, on propose qu’'d chague instant il est redistribué en
equilibre suivant la répartition de X, il suit celle-ci sans
dephasge, comme 1 indigque la figurs 5 5

la diffusion de X est relativement lente. Le carbone est déja

(e)

redistribug en fonction de X.

C%

anu.tw

S

Figureb: Schéma des expariences de DARKEN de diffusion
“inversea' du carbone montrant la redistribution
du  carbone en fonction de la diffusion du 51

dans un couple FelSi/Fel.

A%




I.6 / IMPORTANCE DES DIFFERENTS FACTEURS DE LA DIFFUSION:

Flusieurs parametreas .Dpératmireg conditionnent le procesasus
d'adhésion dans un couple de arffusion, ce sont la température, 1la
dures, la pression, [ 2tat de surface gt l"environnemnet autour de
1'interface au couple.,

I.6.1 / TEMPERATURE:

Le choix de 1a température, lie & celui du tamps, est néces-
SALre  pPour  assurer 1" assemblage du couple et permettre 1a diffu—~
10N et l'élimination des contaminants de surface, Il est aussi
li¢ & la charge appliquée!d
I.6.2 / DUREE DE TRAITEMENT :

Le  maintien durant le traitement est generalemant long pour
assurar 1'assemblage du couple puisque le tran:fert de matidre, le
fluags, la diffusion dependent duy temps ef rugmentent  avec  la
t@mpérature.(v
I.6.3 7/ PRESSION :

Elle est nécessaire pPour realiser le contact & l'echelle
atomique, par les déformatians plastiques localisses des asperiteés

ehre

des surfaces 4 joindre. La valeur choisie ne devra pd@ﬂgrop s@levée
de fagon a &viter de grosses deformations des cmuples.w
[.6.4 / ETAT DE SURFACE:

C'est un facteur trés important gui deépend de 1la pression

appliguées. Cependant, le nettoyage de la surface de tous contami-—

nants extérieurs doit &tre fait prealablement & tovte operation du

7,%)

( ¢
traitemsnt.




1.6.5 / ENVIRONNEMENT:

Industriellement, ce facteur est trés important. les expe-

riences de laboratoire ont le plus souvent lieuw S0US vigde ou s0us

atmosphére protectrice pour aviter les réactions qui se produis—

ante =2t la surface chaunde des metauid,

(13

leurs états initilauxd.

sant entre 1 atmosphére ambi

et pour CoOnserver lems metaux a traiter dans

A5 -
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IT - 1- / MATERIAUX UTILISES
Four notre étude on a utilisé deuy matériaux de COMPOSi—

tion chimique différentes 1'un riche en carbone et en silicium
c'est la fonte 65 et 1 autre pauvre en carbone et en silicium qui
g2et 1l acier wxcld.
I = 1-1 7/ FONTE GS:
La fonte utilisée pour notre étude est une fonte a graphique sphe-—
roidal dont la composition chimigue aprés analyse spectrométrique
25t la suivante:

C= 2,202 %

Si= 1,11 %

Mn= 0,214 %

Mg= 0,008 %

La dureté BERINELL est camprise entre 180-187 HB ,
la charge & la rupture est de &1 daN/ mm 2
La structurs de notrea fonte est ferrito-perlit-ique brut de coulée
de type "BULL EYE " car le graphite est entour: de ferrite qui =st
2lle nEme entouré de perlite figure 6 .
IT -1-2 / ACIER DOUX XC 10 :
La composition chimique obtenue par 1‘analyse spectrométrique est

la suivante 1

Cosd,101 % / F = 00,0101 %
Mn:0,594 % / Ni= Q,029 %
$1:0,0568 % / 5 = 00,0216 %
Cr:0,064 % / Mo= 0,014 %

AU microscope optique, 1acier & 1'état brut révals une

structure férritique avec quelques grains de perlite figure ?' .

17



figure 6 structure métallurgique de 1la fonte

studiée attaquée au r.ital. G.IO0O

e "ﬂ‘\T:"" T

figure "}': structure métallurgidue de l'acier /etudié

attaugé au nital. G.IO0O

48



La dureté BRINMELL est de 197 HE la charge a la rupture est de
&5 daN/mms.

La durete VICEERS sst de 247 HY .

II-2 / DISPOSITIFS EXPERIMENTAUX UTILISES :
Four notre étude, nous avons utilise plusieurs dispositifs :

II- 2-1 7 EQUR " TCR ADAMEL LHOMARGY " (HCR)

I'l comporte une régulation et un dispositif de programmation
(1) & affichage numérique type "CORESCI" permettant la Feprodus—
tion de la loi thermigue desirdée (Figure 3)

Le four tubulaire est disposé verticalement(2), en son inté-
rieur sst insérdé un tube laboratoire en alumine trittee, de diama-
tre utile 43mm fermé & sa partie supérisure par la piéce porte
achantillons (Z).

Elle est munie a’'un thermocouple (4) pour le contréle de la
température au voisinage immédiat de 1 échantillon (5).

La partie inférieure est relide auw dispositif de vide formeé
par dewx pompes, l'une primaire (&) & palettes, 1'autre secondaire

' ‘ -6
a diffusion d'huiles (7) assurant un vide pousseé de 10 mbar. Une
vanne a tiroilr(8) separe ls pot de trempe du cube & vide (9).

La pression & L'intériewr du tube laboratoire est indiguae
par le coftret du imntrale du vide (10).

o mgtenir le vide, on utilise un groupe de pompage monté
en serie. On distinque une pompe primaire qui produit une pres-

-2
sion de 10 mbar aprés une duréde d'une heurs.
Le vide dans l'enceinte peut atteindre une pression comprise

3 -5
2t 10 mbar.

gntra 10

19




3
Z
4
g9 5
1
I
_ 10
g
i
7
o
7 jé
g
{ B
ol
H i j‘é‘
{1 A .\“
4
2
S 6

I- dispositif de regulation
2- four
3- piéce porte échantillons
4- thermocouple
5- creuset
6- pompe primaire
7- pompe secondaire
8- pot de trempe
9- cube & vide
1 I0~- jauge de vide

figure ® : four "TCR ADAMEL LHOMARGY"

.20 -




La misa en marche du four se fait de la maniérs suivante.
1/= Disposition des echantillons & traiter dans un  panier gu'on
introdult par la suite dans le four.
27= Mise en marche du groupe de pompage
- pompaga primaire pendant wune heurs pour arriver a une prassion
de 10 mbar.
- pOmMpAace Se:ondaire pour étteindra la pression de ld-mbar
La pression du vide & atteindre lors des supériences depend
de la température et du temps de maintien de traitements
Flus la température et (ou) le temps de maintien sont éleves,
plus la durde de marche du four sst alevee et plus  la duree de
tonctionnemant des pompes est élevée (la pompe restant allumes
pendant toute la durée de 1 opeération), plus le vide Dbtgnu SEra
grrand .
I/~ Frogrammation: donner les instructions nécessaires pour la ré-
alisation des traitements temperature, vitesse de montee en
température, temps de chautfage 2t de refroidissement.

I1. 2.2 7/ FOUR ELECTRIGUE A RESISTANCE "B03 SAC ET 804 SAC"

A la S.N.V.I - C.V.I on a travaillé sur des fours électrigues
A résistance de type BOZ SAC et 804 SAC congus pour recevoir une
atmosphére prutéctrice inflammable; ces fours posséedent des gqui—
pements complémentaires tels que le moufle an acier réfractaire
gpecial fiké & 1 avant d une porte basculante.,

A l'arrigré du four se trouve uan thermoooupls ohamise pour le
contréale e la fempa&rature, au  volisi age des reésistances

chauttantes.



vanne d'azote

regulateur de température

briques réfractaires

”,.pnrta verticale

bac de trempe

_- padal de montés et de

descente

figure 9 : four éléctrique a résistance
de type "803 SAC et 804 SAC "

figure 10 : four éléc-
trique a
résistance
de type
"LEYBOLD-
HERAEUS "




La réguiation se fait a 1l aide d'un regulateur a action
proportionnelle intégrale darives avitant le deécalage entre le
point affiché par 1l opérateur et la température obtanue figure 9 )

La température maximale du four est de 1100°C. QLe four deve—
ioppe une puissance de 8.5 W 2t un voltage de 20 volts

I1.2.3 FOUR ELECTRIQUE A RESISTANCE " LEYBOLD-HERAEUS": (ENP)

C'est un four &léctrigue & résistance de marque HERAEUS, type
#G, sa température peut atteindre jusqu’a 1500° C. Chauffe par
des résistances en carbure de silcium, avec porte basculante, une

régulation & assesrvissement @lectronique.

Le transtormateur de pulssance comporite plusisurs sorties paermat-

tant de compenser le vieillissement des elements chauffants figurém.
Dimsnsions interieures:

~ Largsur 12 om

—~ Hauteur 10 cm

-

- Frofondsur 22 om
La transmission de la chaleur se fait par rayonnement. Ce

four développe une puissance de 5.4 EW.

I1.2.4 / MICRODUROMETRE VICKERS "TESTWELL"”

11 caractérise la résistonce du meatal, sSous 1 2ntoncemant du
penetrateur en forme de pyramide droite & ba~e carrvés, d angle au
Sommet de-lﬂﬁ“, effectue sous une charge dornés. L importance de
1 empreinte laissée par le pnatrateur 4 la surface du métal deéeter-
mine la microdurete.

La charge est choisie de telle sorte que ' ampreinta  soit

mesurée avec la plus courte margs d’erreur dappréciation.

-3 -




II1 -~ 3 / MODE OPERATOIRE :

II - 3.1 / PROCEDE D'ASSEMBLAGE DU COUPLE DE DIFFUSION :

4
IH
S

i

L oo o — -
Ce procéde consist

- A mettre =20 contact les surfaces do pigces a assemblesr,

correctemnsnt préparess.

~- & appligquer une pression dfacostage, ochoisie an fonction
des caractéristigues mécaniques des matér aux et des apparells

disponibles.

- & chauffer l'ensemble sous vide ou sous atmosphners probseoc-
trice &4 une température déterminée en fonction des caracteéeristi-
ques physicochimigues et.mécaniquea des matériaux. Car le rapro-
chensnt des atomes, nécessaire & la liaison des parties a
assembler, @st obtenuw par un sffet mecanigue.

l.ess ccuplea,_ de forme cylindrigus, posés dans le four sont
chauffés suivant des cycles thérmigues variablee puis refroidis

soit dans le four soit a 1°air libre.

e - Téle o atier

@ inox‘y-dable,
boulon =
f— |
fonte G.S =3
e 1t i e

acier XCIO C

HSura Ad Y Schéma représentant le dispositif des expériences.

-4 -



Aprés traitement, les couples sont découpes perpendiculaire-—
ment  aux interfaces pour mettre en evidence le phénomene de

O1ffuUusion.

fante G.S

acier XC1lO

Fig 12 . couple FeS/Acier XT10 £ig13 1coupe longitudinale
avanit coupe. ‘ du couple FGS/XC10.

Les couples FBS/Acier XC10 sont ensuite enrob#s pour facili-
ter le polissage prés de la zone d’observation et attagueées au Ni-
tal (4 %) pendant quelques secondes.

En sffet, il est assez difficile de determiner la limite de
la distance du carbone diffuseé et le metal sain (XC10) par obser-—
vation microscopique. Les distances sont aussi determinees & par-—

tir des courbes microdureté—distance.

- 5 -




II1 - 3.2 / TRAITEMENTS THERMIGQUES :

a/ CHOIX DES TRAITEMENTS THERMIGQUES :

Les expériences de diffusion ont été menes CEn phase
férritigue, austénitique et autour de l: transformation de 'phase

Nh——= G de nos matériaux.

Le traitement thérmigue appliqué est le suivant @

TCOA

E(h)
F@ura14 . Schéma des traitements thermiques.

- Chauffage jusgu’ a une températurea donnes .
- Maintien & cette température oOu cyclage th2rmigue.

- Refroidissement lent ou rapide.

Notre étude est basée sur 1 influence les différents parame—

tres opératolires sur 1’évolution de la diftusion.

Le tableauw ci-dessous regroupe tous les essais affectuss.
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Tableau 4 . Reaumant lw_ww a%ec,tww

Température | &350 &S0 50 G50 b ) TO0- Q50

§ 0 Dt (et) (T G50

== Y

Temps de 1 h 2 h 1 h 2 h 1 h 1 h A
maintisn(h)
Milieuww de Alr Alr Alr Air Alr (12 (2
traitement |librelliprejlibre|libre|libre
iolissage dia— clia dia={ dia—|papier| dia— |dia~—
faces a ac—{mant |mant |[mant [mant EE0Q man mant
coster & R & o A & u & | & op
(1) : Hous vide de 153 mhatr .
(2) ¢ Sous athmosphars prwtéttrice (Rzoie) .
b/ DETAIL DES DIFFERENTS TRAITEMENTS THERMIQUES :
. DIFFUSION DANS LE FOUR ELECTRIGQUE A FESISTANCE "LEYBOLD -

HERAEUS" 1

L 'étude expérimentale est diviseée en deux partiss sulvant le

- Traitement en phase ferritigue

traitemnent & effectuesr.

(i)

Fpres

chauffage

jusgu’a 650

refroidissements & 1l air

-2

libre,

=

o™
Lo

(figure

soumis 4 des maintiens respectifs de 1 heure et de ¥

--------

-y

les faces 4 accoster sont polies jusgu’ au diamant & p.

) L]

les couples FBS5/XC10 sont
heures,

Motons gue



o (ec) C 1egen)

I heure 2 h
650°C 650°C SHres

t(:; | t (h

Figure .1... ¢ Traitement en phass ferritique.

= Traitement =n phase austénitious (¥) =

Ce type de traitement comporte un chauffage & une tempéra-
ture correspondant au domaine austénitique, et des maintiens 1s0-
tharmes différents, puis des refroidissements & l'air libre comme
L'indique la figure .?@...

Notons que pour les deux premiéres expeciences, les faces a
accoster sont polies jusqu’ auw diamant 6 g tandis qus pour la

troisiéme, l=s faces & accoster sont polisg jusqu’ au papier 320,

Tt T )4 Tt
I heurs 2 heurss I heure
950¢9¢ - 950°c 9508C
> 7 74
t(h) t(h) t{h)

Ficure .16,, i Traitement en phase austenitique.
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Dans cette deuxiéme série, le couple Fu3/XCLO0 est traite
, y =8 oy
SOUS un vide de 1l ordre de 10 mbar, nous avons procédé auw cycla—

ge thermigue suivant (figureq? et

TOA
900°C |jm— ——

20 mn 20 mn <d mm
D)

refroidissement
700°C |.__

-—

lent

. e --'—-""'

A i t&b

-180' mn
Figuire 15 t Traitement auvtour de la transformation de

phase o *© ¥ .

DIFFUSION DANG LE FOUR ELECTRICGUE A RESISTANCE "80% SAC et

04 Sact SOUE ATMOSPHERE PROTECTRICE

Dans cette troisiéme série d'eupérience le couple FGES5/XCLO
est traite sous une atmosphérs protectrice inoerte (azote).

Nous avons procédé auw  traitement thérmigues swivant la
fLguire. 7‘?

- Chauffages jusqu’'ad 950 °C.

----- Maintien d une heaure.

-~ Refroidissement & 1'air libre.

Les echantillions sont polis jusqu’au diamant & p.

-9 -



950¢°C I heurs

1

~

’t.(h.)

Figure .?g. ¢t Traitement en phase austénitique sous
atmosphére protectrice.

I11.3.3. METHODES DE CARACTERISATION:

n peuf remarquer qu’il existe plusiesurs méthodes de mesurer
de la distance de diffusion
- Pnalyse spectrometricgue.
= Etude metollorgraphique au microscope
- Micro-analyse a sonde électronigue.
= Microdurete

Dans notre etude, on a utilisé gue deux d'entre elle: la mé-
thode métallographique et 1% methode de microdureté.

a/. METHODE MICROGRAPHIGUE :

u’eaé la methode la plus classique, elle a pour but de met-
tre  en évidence les constituants des produits metal lurgiques
(structures et phases guil apparaissent aprés diffusion).

Nores polissage, l7attague doit Etre su fisante pour mettre

2N evidence la structurs observée au microsce o,

- 30




Remarque:

Lo2st une méthode rapide et simple, elle noug permet d’'avoir

une  idée précise sur la couche de diffusirn, Mmais elle egt par -

TO1s asser imprecise car il est difficile gdans certain cas de dé-—

terminer la limite entre la zone de diffusion et le métal sain.

b/. METHODE DE MICRODURETE "VICKERS" :

Cette méthode consiste A traiter 1"achanicillon puis  mesurer

L'évolution de la microdurets en fonction de 1a profondeur,
La microdurets varie géneralement en tonction de 1a CoOnCan-—
tration en carbone. L'essai se Compose d'une mise en charge de 5
a4 s et du maintisen de la charge sur l"é&chantillion pendant 10 a
13 s. Aprés I"application de la charge, le REnetrateur laisse Lime
2mprainte an losange. Les diagonales de l'emprainte di et 47 sont
mesuress a 1’aide d‘une regle gradude situse Sur l'qcculaire.

On calcul 1la diagonale moyenne D

dl + d2

La lecture de la Microdureteé s fait directement sur desg ta-—

bles faisant correspondre la diagonale moyenne D & la mocrodureté

Hv suivant la charge appliguée,




Resultats et Inter pretations.




III.1 / PRESENTATION DES RESULTATS:

Les figures 15,30,21,&?,{23,_2-1..[_ e,t «?._.5 regrocpe t les observations
micrographigues des interfaces des cauple& ayant diffusé dans ditf-—
terentes conditions thermigues et dans des milieux différents.

Apres Ltraitement a 4650°C (figure1gd « 0O remargue gue la fon-
te  obtenue est ferrito-perlitigue et qu’' il N’y a pas eu de diffu-
Hion du carbone.

A FE0C aprés malntien dune heure (figureéﬂ) la matrice de
la AHonte est essentiellement perlitigue. Le carbone a diftuss
Jusgu’a Zédydans 1'acier XC10. 0On commence a entrevolr la  {forma-
tion d'une bande ferritique a 1l interftace du cgteé de la fonte.

A 9E50°0 aprés maintien de deuwx heures xfigure-gz), la fonte
est touwiours perlitigus.

La diffusion du carbong est plus prononcés que dans  le cas
précédent, le carbone a diffusse jusg'a 6356 u dans 1 acier XCLO.

Dans ce cas la bande ferritigue est plus nette.

A R90°C aprés maintien diune heuws et un &tat de surtace
poli jusqu’ au papier ZZ0 ($igure-23), on remargue que  la  fonte
reste  towjours perlitigue, la diffusion du carbons dans 1 acier
ACL0 est de 218 . La zone appau?rie en carbone dans la fonte preés
de l’lnte%face existe touwjours. Dans ce cas on  remargue  gu’ il
5 '@met  formé un film d'oxyde & l'interface du couple guil est did a

la réaction entre 1l'air et les deux surtaces.




figure 16 : couple FGS/XCIO traité dans un four

éléctrique & résistance a T° = 650°C
pendant I heure. G.IO0O

laes faces accostées étaient polies jusqu'au
diamant 6)4.

figure 77 : couple FGS/XCIO traité dans un four
gléctrique a résistance & Te - 650°C pendant
2 heures. G.100
les Ffaces accostéess étaient polies jusqu'au
dimant 6}} .




figure 21 : couple FGS/XCIO traité dans un four éléctrique i rési-

stance a T® g50°C pendant I heure . G.IOO

les faces accostées étaient polies jusqu'au diamant 6N

figure 99: couple FGS/XCIO traité dans un four éléctrique & rési-
stance a T® 950°C pendant 2 heures. G.I100

les faces accostées étaient polies jusqu'au diamant 6p

figure 43: couple FGS/XCIO

| traité dans un
four éléctrique
4 résistance 2a
T 950°C pendant
I heure. G.IOO

les faces accos-

tées étaient po-

25 lies jusqu'ad papier H28°H
-— _J-.




Figura'27: couple FGS/XCIO traité dans un four sous
un. vide .de: 1%ordre de. 10 Cmbar & T® 700-900°C
pendant I heure . G.I00
les faces accostées etaient polies jusqu'au
diamant 6}15

Figurafz : couple FGS/XCIO traité dans un four éléctrique
a4 résistance sous atmosphére protéctrice inerte
(azote) & T° 950°C pendart .l heure. G.100
les faces accostées étaient polies jusqu'au
diamant Q}J.
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Lorea du cyclage thermigue autour du point de Lranstormation

e phase o X586 (700-200°C) Apras traitement d’'une hsire sous un
: : =3 : ;

vide d2 10 mbar (§Lgur624>, la matrice de la fonte est semblabhle a

celle de départ (%erritam;““litique).

La diffusion du carbone dans l'acier XC10 atteint une distan-
ce de 134 u.

A FI90°0C aprés un maintien d'ung heures (%igurezﬁ;) la méEme gi-
tuation se rencontre lors du traitement sous atmosphére protectri-
ce (azote), la matrice de la fonte reste toujours perlitique, en

La ban de F:rr'-}-{:,ue dans
effetV la fonte existe comme dans lescas précédentset ]e carbone &
diffussé jusqu’a 409 .
Le tableau ci-desspus regroupe les distances de diffusion du

carbons dans 1 acier de toutes les expériences faites.

Températ.(*C) 1630(a) | 430 [950(¥) | 950 | 950 |700-900] 950
() @) | &) |[a=3¥| ()

Temps ge [ h 2h I h 2h Lh|lh I h
gaintien ea

Felissage des|diasant!diaman|diasantidiamant papier|diasant|diamant

faces accost.| & u buif bu bu | 320 bu & u
Hilieux de Air Rir | Air Air fAir |Sous  [ataosph.
traitement libre | libref libre | libre | librelvide de pratect.

19 mbar|{(Azote)

Distance de |, @ 0 364 u | 636 u 318 u ({136 u [40F u
ditfusiondu/forsa- |forga-
carbone dans [tion tion
Laciar XC1O | d'un |d'un
(4) fila  |fila
d’oxyde|d oxyde
{ { |

Tableaud -Resultats obtenys-

= SR




Les courbes e durets donneas par les figura§25i3& ‘
"Préaentent une mEme allure pour les traitements en phase austenti-
que et en cyclage thermique; la durete diminue jusqu’ a4 une certai-
ne distance prés de 1'inter .ce du cété de la fonte puis elle aug-
mente dans 1racier jusgqu’a une certaine valeur oa =2lle se stabili-

HE poOuLr Tormar un palier. L allure obtenus &n phase ferritigus est

fi

difféarents, @11 est présgue constante cans les deux materiaux
puisu’ il n'y a pas au de diffusion du carbonz et le métal sain.
L existancs du paligr met en avidence la limite entre la dis-—

tance de diffusion du carbone et 1l métal sain.

I11-2/ ANALYSE DES RESULTATS:

[11-2-1/ INFLUENCE DES DIFFERENTS PARAMETRES :

Le phénomsne de la diffusion est conditionne PAar plusieusrs
facteurs (température, duree adtat de surface, transformation e
¥ 5
phazna a8t @Environnamnent) .

a/ ROLE DE LA TRANSFORMATION DE PHASE:

Nous étudierons 1l effet de la transformation de phase sur la
diffusion lorsgue les traitements thermome@canigues se font avec

cyclage thermigue o — ¥. La comparalson va e faire avec les

il

traitensnts isothermes en phase ferritigue (o) Ou austenitigue (W)

Dans le cas de cyclage thermiqueautour du domaine de trans—
+ormatiﬂn de phase (af:;W, les resultats de la diffusion du car—
borne obtenus montrent une amelioration par rapport a un maintien
isotherme en phase ferritigue. Cependant ces résultats restent in-
farieurs & ceux obtenus en phase austenitique.ll semble que c= Cjul
importe ast la duree affective pass@esn phase austenitique lors du

myizlage.

S



TABLEAU 0 :
Diffusion du couple FF-nte G.8 / Acler XC10

mlcrodurete perpenaiculalre a |'lnterface du couple tralte
dans un four é.le&riqua a vesistance & T= (507 Pewo'lq“f'

t=1h
Les faces accoste’es etalent polles au dlamant 6 u

Fonte GS Acler XC 10
dm:e:nnce 300 | 200 | 100| 60 |50 | 100|200/ 300] 400
d‘:ﬁ“’ 240|210 |204 | 201 | 199|196 | 192 | 193 | 189

dureté,HV

250

160

100

50

0]

600 400 200 6] 200 400

figured6 - microdureté & l'interface (charge de 200g)

800

M

239




TABLEAU 6 :

Diffusion du couple Fonte G.S / Acler XC10
microdureté perpendi~lalre a l'lnterface du couple tralte
dans un four 6léctrique & résistance a T = 650 C pendant

t=2h

Les faces accostees etalent polies au dlamant 6 u

Fonte

GS

Acler XC 10

distance
um

300

200

100

60

: 60

100

200

300

400

durete

HV 2456

212

2056

201

198

190

192

188

dureté,HV

300

260

200

160 [

100

50

0
800 400

200

200

400

600

f‘igura“a}- microdureté & l'interface (charge de 200qg)
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TABLEAU §) :

Diffusion du couple Fonte GS / Acler XC10
microdureté perpendiculnlle a I'Interface du couple tralte
dans un four electrlqur 1 résistance a T = 850 C pendant

ra=aih

4
Les faces accostees etalent polles au dlamant 6 u

Fonte GS Acler XC 10

d"’:?“"“ 800 | 200 | 100 | 60 | 20 | 20 | 50 | 100 | 200 | 300 | 400
Mhiv® | 893|300 | a64 | 820 | 225 | 264 | 243 | 203 | 221 213| 199

dureté,HV

500

400 W——g\\

300 X

200 e

100 -

0 S

600 400 200 0 200 400 600

figure <8 - microdureté a l1'interface (charge de 200g)
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TABLEAU § :

Diffuslon du couple Fonte G.S / Acler XC10
m]orodurete' perpendiculaire a I'lInterface du couple tralte
dans un four slectrigue a resistance a T = 950 C pendant
t=2h
Les faces accostees etalent polles au dlamant 6 u

Fonte GS Acler XC 10

d’“;?n"“ 300 | 200 | 100 | 50 | 20 | 20 | 50 | 100 | 200 | 300 400
d“H’f:,'“’ 405 | 3905 | 380 | 350 | 210 | 267 | 259 | 249 | 234 | 225 218

dureté,HV

500

400

300

200

100

0 MM

800 400 200 200 400 800
fiqure 3. microdureté & l'interface (charge de 200g)
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TABLEAU @) :

Diffuslon du couple Fonte G. S / Acler XC1iO
microdurete perpend'ml!aire a l'interface Ju couple tralte
dans un four electriq 5 a réslstance a T = 850 C pendant

=1h

Les faces accostees etalent polles Jusqu'au papler 320

Fonte GS Acier XC 10

d“’:';'n““ 300 | 200 | 100 | 50 | 20 | 20 | 50 ‘100]200 300 | 400
d”:::fe 387 | 361 | 358 | 365 | 220 | 246 | 240 | 242 | 281 | 221] 202

dureté, HV

400 Foommn]

;:““ﬂ\§

3C0

200

100

. 1 | am

figur950 - microdureté a l'interface (charge de 200q)
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TABLEAU @ :

Diffusion du coupm Fonte G.S / Acler XC10
mlcrodurete perpendlculaire a I'lnterface du couple tralte
dans un four "Adamel ' IIOMARGY" sous un vide de 10 *mbor

a T =700-900 C pendan[ t =
Les faces accostees etaient poHes jusqu'au dlamant 6 u

Fonte GS Acler XC 10
d'“:‘:ﬂ““ 300‘200 100' 50 \ 20 50 | 100 | 200 | 300 400
d”,_[;“ 310 | 286 2901280 510 | 285 | 281 | 217 | 210 | 200| 202
=
dureté,HV
350
300 *"‘“%f‘*
250 -
200 ’H\“\""‘h =
150
100
50
0 A
600 400 200 0 200 400 800
Fiqura51 - microdureté a l'lntarf‘aca (charge de 200g)

L




TABLEAU @ :

Diffuslon du couple Fonte G.S / Acler XC10

lr“rodurete perpendmulaire a I'Interface du couple tral te
dans un four electriq @ a resistance sous atmosphere
protectrice ( Azote ) a T = 950 C pendant t = 1h
Les faces accostges etalent polies au dlamant 6 U

Fonte Gs ) Aclﬂr XC 10
dla:amnce 300]200 100' 50 ‘ 20 20 50 100'200 300 | 400
durete | 505 | 670 | 330 | 301 | 216 | 257 | 246 | 235 | 228 | 212) 201
dureté,HV
500
400 *"'\
300 [—
100
6] 2
800 400 200 0 200 400 600

figure 39 - microdureté a l'interface (charge de 200q)
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Le passage cyclique d’une phase & une avtre phase modifie le
Fesean cristallin du  fer  engendrant la ocreation de aéfauts
(lacunes) .

Cee défants interviennent sur la cinétigque de diffusion.

b~/ ROLE DES PARAMETRES THEMOMECANIGQUES ET CINETIGQUE

(contrainte, durée 2t température):

Ce sont les principaux paramétres gu’ on peut prendre en comp-
te pendant toutes les phases du traitement(charge d’appui,durée de
maintien et températura).

D'aprés les résultats deéja cites dans le (tableau < ). Nauﬁ

pouvons dire gque ces parametres influent sur la cinetigue de la

fent la distance de diffusion du carbone dans 17 acier. Ces
paramétres, ne sont pas independants entre sux, leurs effets sont
trés lidgs et ainsi difficiles & séparer.

c—/ INFLUENCE DE L ENVIRONNEMENT:

En realitea, les surfaces sont contaming 2s par des éléments
extérieurs (poussieres, graisses), il esst dor: nécessaira d @limi-
ner ces contaminants par polissage ou nettoyage par 1 acétons pour
assurer la liaison du couple métal/metal.

L apparition de couches d’'onydes & 1l interface du couple pen—

dant 1l traitement & l’'air libre (voir -Figl_lreﬁ{o,li}va reduire la
surface réelle de contact et géner le phénomane de diffusion.
L'augmentatibn des conditions de température et de contrainte

peut resorber par diffusion ou macaniquemsnt ces oxydes.

_4G-




d/ INFLUENCE DE L'ETAT DE SURFACE :

Dans la diffusion, l‘état de surfacs des échantillons du
Couple Jjoue un réle important. Les échantillons sont loin d avoir
des surfaces lisses. A 1'interface, la surface réslle de contact
represente la somme des microsurfaces de contact des asperites.

D'apras les résultats obtenus (voir tableau nZA.), NOWs pou—
vons dire gu'une mellleure adhésion est obtenue pour les faibles
rFugosites, pulsqu’on a remarque que la couche d'oxyde a 1'interfa-—
CEe adgmente laraquenla rugositeé augmente.

e/ INTERPRETATION DE LA BANDE FERRITIGQUE OBTENUE :

Four une température de 950 °C, aprés des maintiens d'une
heure et de deux heures, une bande ferritique dnass la fonte GS du
cote de 1l interface est observée. Elle est di: essentiellement a
Iinteraction des é@léments chimigues (carbone »t 5ilicium).-

En  solution solide dans le fer, le Si. icium accroit le po-
tentielohimnique du carbone dans 1 austénits (.

Mous allons examninier l'aspect‘thermndynamiquu global du probléme
o pre o

Four cela, nous considérons que le binaire $1-0 se comporte
comme wune solution diluee. L'activité thermodynamigqus du  carbone
st -fﬂnction de la concentration en silicium du binaire. Lorsgue
N pel de éilicium diffuse dans 1'acier XCloO, le carbone contenu
dans ia Afonte G va i2agir pour compenser ceatte différence
' activité, i carbone avait diffusé du coté riche en siliciuom
(fonte G8) verz le cité pauvre en silicium (acier XC10) (9). Nous

nous trouvons dans la situation de 1 expérience de DARKEN Figureaj.

_ e




c(at), 4 s
2,6¢ Si 3,86 pds Si 0,05 pds
2,4 |
2,2f
2'0'
1,8f
1,6[
1,4 —_— . x(cm)
2,5 2 1,5 1 0,5 0@ 0,8 1 1,58 2 2,5

FigureBE: Redistrubution du carbone dans un couple de diffusion

ternaire FeC/Fel-3i

_ . -¥ =1
b= 4.8.10 om2 /s et D . =44 10 cm2/5
C S4
Dc i D& ! Le carbone va diffuser beaucoup :2lus rapidement que le

silicium. Dans ce cas le carbone va migrer 2rs les régicns  pau-
vres en silicium, provoquant la formation = la bande farritigus
dans la fonte G5,

Rinsi 1'activite thermmdynamiﬁue du carbone devient plus  im-
portante dans la partie acier que dans la partie fonte 65 du cou-
ple de diffusion, lorsque un peu de silicium diffuse dans 1'acier.
Le carbung va donc migrer vers les régions Pauvres ean  silicium,

Rrovogquant la formation de la bande ferritigue dans la fonte.
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Notre travail consistait & é&tudier, en premier 1lieu, les
phénoménes de diffusion entre deux matériaux de composition
chimique différente et par la suite le phénomene de 1 existence
d une bande appauvrie en carbone prés de 1l interface dans la fonte
GS, observé dans certaines conditions conditions thermodynamiques.

Nous avons remarqué que les meilleurs résultats de la
diffusion du carbone sont obtenus lorsque les couples fonte
GS/acier XC 10 se trouvent en phase austénitique ou a un degré
moindre en cyclage thermique autour de la transformation de phase
(a =—2%) Le paramétre important est la durée de séjour en phase
austénitique

Au niveau des paramétres opératoires, la température et la
durée du traitement ne sont pas indépendants entre eux

Le choix optimal sera porté vers des valeurs de température
permettant 1 austénisation et des durées assez elevées.

La cause de 1l existance de 1la bande ferritique du coté de
la fonte prés de 1l interface est die & 1 °ir neraction des €lements
chimiques (C,S51) au cours de la diffusion.

Au cours de toutes les expériences faites on a remarqué que
la couche de diffusion n’est pas homogére en tout point de
1 interface. du couple.

Cela est da au mauvals contact des deux surfaces lors de
1 application de la contrainte et & la structure metallurgique
de la fonte GS (existance de concentrations locales en carbone
c’est & dire les modules de graphite)

qui engendre une diffusion hetérogéne dans 1 acier XC10.
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