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Malgrés le developpement spectaculaire de materiaux
nouveaux , l'acier est encore largement utilisé dans 1lt!'industrie. Malheure=~
usement son domaine d'utilisation ost trés limité aux températures elevées
qui sont de plus en plus necessaire, en particulier dans les procédés modernes
de conversion de l'énergie. De plus on sait que les atmosphéresindistrielles
sont trds souvent chargées de particules solides gqui peuvent entrainer une
abrasion notable des pieces metaliques , reduisant ainsi leur durée de vie,
dans le but de remedier a ces inconvenients, on a recour aux traitements
thérmochimiques.

Ces traitements consistent en une satiration superficielle de 1ltacier en

tel ou tel element par diffusion 3 partir d'un milieu exterieur porté a une
température elevée.

Les differents procédés de traitement thermochimiques en fonction des eleme-

nts empolyés comme agent de saturation superficielle gsont =
{ — cementation ( saturation en carbone )
o _ pitruration ( saturation en azote )

3 - cyanuration et carbonitruration ( saturation gimul-

tanée en carbone et en azote ) .

4 - NMetallisation par cementation ( saturation de l'acier
en element métallique cr , Al 84 sis J s

La saturation en Cr g'appelle chromisation , en aluminium,aluminisation ou
calorisation, en Br , boruration en 51 gilicepation; etC sese )
La cementation , la nitruration, la cyanuration assurent une dureté slpéne eﬂevée
fadpe el dUBups $éazé£&,1ﬁﬁéﬁ29te2b@édzttbﬁtc en augmentant la resistance
génerale de la piece, et en ameliorant la limite de fatigue.
Les aciers refractaires resistant & heute température gont souvent des
eciers alliés au chromeiNikel , Mais leur prix de revient elevd a pousser
3 les remplacé par des aciers aluninisésw®
Ltaluminium confére a tout les metaux une zrande resistance 3 1l'oxydation
3 heute température, le fer, le nikel le molybden 1'acceptent bien, mais
1taluminium n'agit officacement qu'avesgune teneur de plus de 10 %6a
ot 1'alliage devient cassant. Ge facheux fait 2 donné haissance au procedé
de metaldisation dit CALORISATION , assurant une bonne ressistance &

1toxydation a haute température, aux gaz de combustions.
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Grace a ce procedé en peut reduire 1'épaisseur des caisses de-eementation;

ce qui assure une bonne homogeneité thermique, une diminusion du temps mori.
de traitement et par conséquent 3e temps et les couts de 1topération.
Elle se pratique aussi sux1%§eces chauf fé@constament 2 haute température
gse deteriorant rapidement par oxydation, tel que les tubes protecteurs de
pyrometres, les barreaux de grille des fours, les pieces métaliquasplacéeati

1tinterieur des fours etc ... , Car leur remplacement est trés couteux.

Le principe de la caborisation est simple, il consiste & introduire la
piece 3 traiter dans une caisse contenant un mélange cement constituée de
1'AL A12 O3 et NH4 €l ) pulverulent, le tout est porté a haute température

( 900 - 1100° C ). L'Aluminium diffuse dans l'acier et forme une couche

superficielle resistante a l'oxydation 4 haute température.
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I. STADES ELEMENTAIRES DU TRA ITEMENT THERMOCHIMIQUE

( Cas de la calorisation en caisse )

On s'accorde & considérer que les traitements thermochimique comportent

trois stailes :
- Procéssus assurant le degagement de lélement diffusant (A1)
- Adsorption de lélement diffusant

_ Pénétration de 1 élelement diffusant dans le métal de base.

I, -= 1 - Proceesus assurant le dégagement de 1élement diffusant

Lorsque la temérature depasse 335° C l'agent chimique

NH. Cl se décompise suivant la réaction s

4

NHA Cl . NH3 + HCL .

Le chlorure d'hydrogéne ainsi obtenue attaque l'aluminium :

6 HC1 + 2 Al . 3H, +24A1C1

Pour former le trichlorure d'aldminium qui se décompose & son tour :

Al 013 S Al C1 + 012

& la surface de la piece aura lieu la réaction suivante :

3 A1 C1 : Al C]..5 + 2 Alatomique

% Agpect thermodynamigue

Une étude thermoiynemique sampléte de l'aluminisation du fer dans un
mélange de poudre contenant un génerateur d'aldminium ( A1 Ou Fe- Al ),
un diluant inerte ( Al, o5 ) et un diluant chloré ( NH, cL ), a été
présenté recemment par NGIRI et VANDUNBUIK.
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I1 en ressort de ces travaux que les équilibres thermodynamigues sont
probablement atteint au contact entre la phase gazeuse et génerateur arAali-

minium, d)una part et entre da-phase gazeuse et le substrat d'autre part.

Les pressions partielles des différents chlorures d'Aluminium en cas points
oent pu étre calculés. On constate alors que Al C1 est 1'éapéce prédominante
au contacte du génerateur 4'Aldminium . Au contratre clest Al 013 qui

prédomine au contact du substrat.

I. - 2 - Adsorption

Ltélement diffusant ( Al ) liberé a 1'état atomique es?t
adsorbé par le substrat, ce dermier lui pérmet de former des liaisons

chimiques avec le fer ; on parle alors d'adsorption chimique.

I. — 3 - Notion élementaires sur la théorie de la diffusion

Le quasi totalité des processus métallirgiques sont regies
per les lois de la diffusion. En ce qui concerne les traitements thérmo -
chimiques = . la diffusion joue un role capital. D'ou 1t'intéret

d'éxposer quelques motions & ce sujet.

a - 1ére équation de Fick

Par analogie avec la loi d'Ohm (electricité), ou de
Fourier ( transfere de chaleur ), Fick admet que le flux de matiere J
traversant une section droite, suivant une direction X est proportionnel

au gradient de concentration suivant cette direction ¢

On ecrit donc =

0

fcl . atomé;/ cm2

(p! Ca 2 /s

Le flux se produit en sens inverse du gradient.
- La 1 ére agquation de Fick n'est valable que lorsque le gradient de concen-
tration est pérmanent. Ce qui n'est pas le cas de la diffusion dans les

golides.
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b - 2 éme équation de T'ick

Le fait que le gradient de concentration soit variable dans le
temps a conduit Fick a établire une seconde équation qui tienne compte de
cela.

Soit un ©ylindre d'axe parallele a 1l'axe X et de surface de bage S et B8’

x x + dx
dx

Le flux & travers S est J ( x ) , le flux & travers 5’ est J (x+dx ).

La quantité de matiere aceumulée par unité de temps est :

J(x)-J(x+ax) at

Le nombre d'atome J (x) -J ( x+ dx ) i =_2 dx dt
It | 7%

D'autre part, le nombre d'atomes par unité de volume est égale a de . dx,

on a donc @

2J dx dt = de ax
2:{

Fn substituant la 1 ere equation de Fick a la précedente on obtient :

20 = 9 (D"}'C\

xX s

T

Si le coefficient de diffusion D est indépendant de X on aura alors :
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¢ - Solution de la seconde equation de Fick

Lorsque les conditions aux limites sont simple et que 1l'on
suppose un coéfficient de diffusion constant, la résolution de 1'équation

de Fick donne des solutions relativement simples :

Daps le cas d'un echantillon dont la surface est maintenue en contact avec
une atmosphére, ou l'élement diffusant se trouve 3 pression partielle con-

stante . on a alors la solution suivante s

C = Co 1 - erf X
] ( —E= )
¥ Dt -
* 2
ou erf(x): 2 je‘.y dy = 3
VT c

t = durée de recuit

Co = Concentration superficielle

-

A

F -~ oo
-~ \: ) Tag
é % T
o AN .
D \ \\ S
Y % \'\
o
\ - (<

I —— g X
pénetration
cou~" hes representant les allures de la fonction :
¢ = Co {1 -erf ( X j‘ pour differents temps

2y Dt
(<t Lty )
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d - Mode de diffusion

A haute temérature la diffusion inteadistalline prend de plus
en plus de 1l'importance du fait de la croissance exponentielle du nombre de
lacunes dans le réseau cristallid¥r , ce qui ne signifie pas, pour autant que la

la diffusion & travers les joints de grains ne se produit plus.

¢ = Mécanisme elementaire de diffusion

Le mécanisme elementaire est dicté par le degrés d'encombrement
des atomes les uns par rapport aux autres. Bn particulier en hetérodiffusion
une impureté B dans une matrice A peut occuper soit un site interstitiel,
goit un site de substitution ; dans ce dernier cas les mouvements atomique
ne sont possible que par l'intermediaire des lacunes. Dans le cas de la
calorisation le mécanisme de diffusiin est lacunaire en raison de fégalité
approximative des diametres atomiques de l'aldminium et du fer,fbAl = 2,86 A°;
? Fe = 2,54 A° ) '
en plus de la presence d'une lacune dans son voisinage, l'atome diffusant

doit posseder une energie suffisante pour, .'quitter sa position d'équilibre

et sauter dans la lacune voigine.

f - Diffusion en polyphase

1'allure des courbes concentration - pénetration caracterisant
une diffusion polyphasé peut étre prevu, dans une certaine mesure a partir
du diagramme d'équilibre.
Considérons sur le diagramme d'équilibre AB ( figure ci dessous) les
golutions solides &et P , Burant la diffusion a la temérature To; l'element
A va s'enrichir en element B jusqu'a ce que la concentration en B atteigne
la valeur 01 . En raison de la régle des phaseg, la diffusion ne pourra se
poursuivre que dans un domaine monophasé. La concentration varieg donc

brusquement de Cq a 02 . Ce qui entraine l'apparition de la phase P.
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1T, - 1 - Procedés de calorisation

Bien que le procédé CVD ( chimical , vapor déposition)
cltest 2 dire depot chimique & partir d'une phase gazeuse s0it prédominant
il n'est pas rare qu'on utilise des bains d'aluminium fondu.

Les pieces sont immergﬁes dans de 1'Aluminium fondu saturé en fer ( jusqu'a
6 ou 8 % ) ajouté pour eviter la dissalution des pieces .

Lt'opération s'effectue 3 700° C pu 800° C pendant 45 minutes & 90 minutes.

I1 arrive qu'on procéde & la calorisation par métalisation { pnlvérisation
d'ine couche d'aliminium sur la surface a traiter) suivie dé& recuit
dthomogeneisation a 900° C ou 1000& C. Avant de soumettre au recuit la piece
est couverte d'un enrobage composé de 48 % de graphite argenté de 30 % de sab-
-le de quartz, de 20 % d'argil et de 2 % de chlorure d'ammonium. 1' ‘enpobage

est petri avec dm verre liquide.

I1 existe deux procédes permettant dtobtenir un depBt chimique a partir dfune

phase gazeuse.

II. -1 - Procédé dit statique

Dans ce type de procédé la piece est mise dans mne
enceinte close, eu contacté d'un mélange cément géneralement conatitué de
poudre dtaliminium d'un agent chimijue activant ( NH4 Cl ) et d'un corps

inerte ayant pour rdle d'empecher le " frittage 1" de 1'2ldminium.A la

température de traitement , 1tagent chimique réagit avec 1'élement donneur

pour former insitu le comporé gazeux i deposer.

L i
Gaz inerte —

-

s

=

ST

o5 -"fz./“‘;‘

¥ :f‘

. ok S
~

Y
T

- -
.(f . e s
#y R T
. o o
-
£
4

o & .

. ‘-’ 1 "."
' ¥ %

X;NH4 Cl R W
8.41, O . X -‘” % .
2 5 X X { ‘:\ ¥ X ¥ x
- @:AL :

|'- ]piecea a4 traiter




II.

1

- 2 — Procédé dynamique

Le corps & deposerest préalablement formé a 1'éxterieure

de 1l'enseinte ou ssnt deposées les pieces 3 traiter, il est ensuite acheminé

au moyen d'un systéme de conduites vers l'enseinte de traitement.

L'environnement de la piece & couvrire gst continuellement renouvellé grace

a des trous d'évacuation.

1L,

- 3 - Diagramme d'équilibre F_ - Al

Dtaprés le diagramme d'équilibre on remarque que pendant

le chauffage , L'aluminium ne subit aucune transformation allotropique.

Au dessous de 450° C la solubilité gu fer dans 1'Aldminium est présque

négligeable. Dans les régions riches en fer, lorsque le refroidessement est

infinement lent il se produit des tremnsformations désordre ordre .

oA

By

B
i

2
]
&
X

7
0 :
Al :

- Structure des phases présentes s

Cubique centrée.

( Fe A1 ) cubique ordonnée
( Fo A1 ) cubique ordonnée
Cubique a faces centrée
Cubique centrés complexe
Rhomboedrique

Monoclinique

Monoclinique

€fc

( Voir figure s lsopége suivante )
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CAIORISATION EN CAISSE ( Procédé dit statique )

. / 5 g ‘
Les piéces sont dépose# dans une caisse remplie d'un mela-—

nge pulverulaent composé souvent d'Al, Alto3 et de

Le tableau suivant donne les constituants:

préparation du mélange.

NH, Cl dans des propo-

4

et leur proportion pour la

8888
A1 % AL, Og % NE, Cl % Fe AL % Ca Al, %
49-49,5 | 49-49,5 | 1 -2 0 0
0 0 0,5 99,5 0
0 20 0,5 7955 0
0 39-39,5 0,5=-1 60 0
0 80 0 0 20
0 70 2 - 30
15-20 7984 1 0 0
!
i

le galDrisation en caisse pose des problémesd'ordres techniques vuguels

on ne trouve des solutions, souvent qu'aprés de long%fxperiences.
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III. - 1 - Constituantgdu mélange

g — Poudre d'AlMminium

L'Aluminium est un métal qui trouve un usage trés repondu, grace
a ces caracteristiqueg ;fmible densité (@ ,7 ) conductivité electrique,

proprieté mécanique et sa trés bonne res. istance a la corosion.

Le procédé d'élaboration de 1'Aliminium le plus repondu est 1'éhectrolyse
igné . Ses impurtées principales sont le ghlicium et le fer. L'electrolyse
directe permet d'obtenir une pumé de 99,89 %. Acee Ts Agsisgent

Avec le dewdoppement de la metallurgie des poudres, la fabrication des poudres
métallique a connu un essort cousiderable. les differents procédés permettent

de fabriquer des poudres de metaux et alliages a des prix acceptables.
* procédé mecanique ¢

Set] s les metaux et alliages fragiles ptuvent étre reduit en
poudre dans les broyeurs usuels a boulets. les métaux ductils, tel que
1'aldminium s'agglutinent en boules empechant leur dfsagrégation. Le rende-
ment trés faible de ce procédé lorsqu'il s'agit de métaux ductils, e cnduit
a ne l'utiliser que pour la récupération des déchets métalique ( feuilles;

copeaux d'usinage etc .. )

* pulverisation d'un métal ou alliage liquide ¢

Tous les métaux ou alliage dont les température§de fusion n'éxeedent pas
1000° C peuvent étre reduit en poudre en dirigeant un jét de ltalliage
liguide sur un disque tournant a grande vitesse et portant, & sa

périphérie des couteaux métalliques qui pulverisent le jet liquide.

I1 existe d'autresprocédés tres vari@stant mécaniques que  physicidchimiques
de fabrication des poudres métalliqueg qu'on pett pas cité® ( se reférer aux

souvrages defa métallbrgie des poudres. )

b - Poudre d'Alumine ( Al, O3 )

le principal mmnerais d'alumine est la bauxite dont la teneur en
alumine est comprise entre 48 et 58 %, BElle est extraite par voie
hydrométallurgidue.

i
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Sa trés haute temperature de fusian ( 2058° C ) et ma atawilits 3 hauts temperaturs

la recemmands cemme materlay ré fractaire.

En calorisatisn,l'alumine n'entre pas en reaction chimieue,gar elle est inerte ,
cependeant elle joue un :dx @Y rSle import-nt; elle empeche l'aluminimm de se solidifier
en un bloc metallique , et peut dans une certaine mesure eviter la conqlomérﬁtion

de celui-ci 3 la surface de la piece.
c— Le chlorure d'?!ammonimm (NHdCl )

C'est un sel jouant un rBle important dana le traitement .En effet bien qu'siy

soit utilisé en faible proportion ,sans sa presence 1l'speration se reduirai 3 une
situation analogue 3 une immertion dans un bain d'aluminium ( absance de phase gazeuse) .

I1 permet la presduction et le transport de 1'aluminium 3 l'etat gazeux combine pour

fa, ]
etre ceder 3 l'etat atomique .ix 2 la surface du asubstrat ( piece X traiter ).

111§ 2- QOptimisation de lz composition du melange

7

On danne en generale comme compesition du melange 2 5 & 50% d'aluminium
25 275 % d'alumine et 1 & 2 % de NH4 F1 .
Les prortions des trois constituants sont optimales lorseue avec celle~ci,on sbtient
apres traitement les chjectifs visfs jepaisseur de couche voulue et un etat de surface
acceptable .11 est a neter que la positionm sptimale change en fonetion de la granulometrie

et de la purete des constituants= .

III# 8 ~ Homngemeisation du melanqge cement

Elle concerne surtout le melange d'alumine et de l'aluminium ,euand 2
1l'agent chimique ( Nd CL ) on le place de preference au fond de la caisse.Cela
permettra un meilleur brassage du melange Al—P«l2 03 PAR le chlorure d'hydrogene qui

se produit suite ala decomposition de NH4 Cl ; Cependant le fait de melanger les trois
constituants ensemble et d'homogeneiser le melange obtenue ,permet également d'obtenir

des resultats positifss:
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IIT. - 4 - Influence de la granulometrie

La granulometrie des deux constituants du mélange
( Al-AL, ) est un paramétre non négligeable dont 1'impact sur la qualité
des resultats est loin d'étre minime. four en étre plus precis, la
granulometrie de l'alumine & uneeinfluence certaine sur 1'état de surface
dénka pieces,ainsi que sur le frittage du cement. Le probléme est loin dtétre
auési gimple, donc néscessitant une &tude experimentale, grace a laquelle

an peut régﬂement en estimet le sens de l'infleunce.

III. - 5 - Séchage des constituants dW mélange

Le présence eventuek d'hunidité au sein de chague
constituant,risque de provoquer des réactions parasites lors du deroulement
du processus de calorimatdon. D'on la necessité d'un séchage préalable de

chagque constituant.

Caisses
III. - 6 - C=mépses de cementation

Lorsqttelle.sont en acier ordinaire, elles s'usent
facilement au bout de 3 & 4 opérations, suite & 1toxydation 34 haute tempé-
rature. Donc elle doivent €tre en acier refractaire ou bien, ce sont des

caisses en acier ordinaire qui ont justement subit une calorisation.

III. — 7 — Etanchenté des caisses j

Les caisses de cementation doit?g£ee etanche dés que
la température depesse les £€00° C. Ainsi & la température de diffusion,
la phase gazeuse se trouve confinde a l'interieur.
Dang le cas contraire les gaz de 1'atmosphére exterieur ( Four ) en péne-
trant dans la caisse peuvent provoguer des réactiong indésirables entzavant
ainsi le déroulement du processus de calorisation.
On recommande géneralement pour assurer 1'étancheite requise, un mélange
composé de T2 % de 8i 0, 5 27 % Na, O et de 1 % de Ca 0 81 0, , qu'on

pulverise sur le melange cement contenant la piece a traiter.
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III. - 8 - Préparation de surface des pieces avant traitement

T1 est necessaire , comme dans tout traitement de gurface,
de préparer celle ci avant d'éffectuer le depbt. Mais la préparation dans de
tres nombreux cas, ne necessite pas le méme degrés de prppreté que dans
d'autres traitement$de surface. ( gelvanoplastie, peinture etc .. ) En effet
trés souvent le depots CVD s'effectue & des températurer; elevémcd'une
part, d'autre part dans des atmosphéres reductrices, ce qui & pour conséqu-
once la destruction et le depart de la plus part des impuretés ( graisses,
oxydes, etc .. ) géneralement responsable de la mauvaise adhérence des

revetements .

Les techniques mises en oeuvre en préparation de gsurface sont =

- le décapage

- le degraissage

- et le polissage

les deux premieres sont utilisées pour nettoyer et mettre & vif 1tépiderne

dlhwe métal, la troisieme a pour but dtameliorer l'aspect de la surface.

a - le décapage: son® but est principalement d'éliminer les
couches chimiques adherentes des surfaces’c'est souvent l'opération
préliminaire de préparation, mais dans certain cas, pour eviter de polluer les b

bains, un dégraissage précéde cette opération.

b - Le degraissage : empolyé pour debarasser les surfaces,des
corps gras et de toute matiere etrangére qui les souillent. Sa place dans
la gamme de préparation est decidé selon les circonstances. Les méthodes
de degraissage peuvent étre :

- Alcaline : exemple solution alcaline + mouillant ( 2 chaud )
- Electrolytique.

- Aux solvante ( solvants organiques )

c - Polissage : employé pour amélioeer 1l'aspect génerale des
surfaces. Dans sa phase finale il est destiné & effacer les imperfections
microgéometriques . L'amelioration de 1'éspect est dans la plupart des cas
1'objectif principad..



18

IV . CINETIQUE ET PROPRIETES

IV. - 1 - CINBTTQUE
Le temps de maintien est imposé par le stade le plus
long, qui est géneralement tolui de la pénetration .
L'épaisseur,dila couche en fonction de la durée de maintient suit une lois
parabolique , par conségrent la vitesse de pénetration diminue progressive—

ment avec le temps.
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1'épaisseur de la couche ( pour un temps ot une température constants) est
d'eutant plus grandes, celle ci depend de la teneur du mélange en element

diffusant, et de lactivité du milieu assueant 1'apport de cette element 3 la

surface %aﬁ' Qg‘t ;
‘cudMen o] e
E{: 'énmaft‘éaq Btla aé%‘;? & accelere la d’iffusion, c'est pourguoi

1'épaisseur de la couche formée augmente avec la température pour un temps de ¥
- maintien fixe.

Les phénomenes sont regit par les lois de 1la diffusion que nous avons vu
~dans le chapitre concernant la diffusion.

En effet la pénétration en fonction du temps de maintien et dw ceefficient de

diffusion est donnée par 1'équation :

X = cte'\h})—é—'
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D'autre part le coefficienlde diffusion suit la lois d'arhenus :

o

D=Do . exp ( - _Q . 1 )
"R b

Enjcombl'_na ht
Encgombinsodt ces deux équations nous aurons

2
Log, X =log Do - _Q 1
' + cta R T 1n10

IV. = 2 — Dureté de la couche calorisée

Bien que la dureté ne soit pas une proprieté visée par
ce tmaitement thermochimique ; neamoing une augmentation de la dureté est
a signaler. A Ia surface on & une microdureté Vickers etteignantjjmggu'a
500 Hv . Cela corespond & une solution solide d'aldminium dans le fer avec

une ceoncentration en al. uminium de plus de 30 %.

( Voir figure ci-aprés . )

Hv A
S00 \
Ligo : -
- D O
: B (¥} N
P ’ :
~—a | 2
N =
Ao .
: < >
0,1 A A : 04 X (am)

Variation de Mecrodurté Vickers en fonction de

la péunetration.
1 - 1000°C , 12 h
2 - 1000°C, 6 h
3 - 900°C, 6nh
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IV - 3 - Répistance & 1l'oxydayion & haute temérature

Le résistance & l'oxydation d'un elliage, est associegd la
formation d'une pellicule d'oxyde protectrice constituant une barriere entre
le métal et l'atmogphére oxydante. Pour jouer pleinement &3 rdle le pellicu-
le d'oxyde doit &tre adhéeente, non poreuse et présente une faible
concentration en defauts.

Dtune fagon génerale on cherche a former soit une couche de Cr2 O3 , 8oit
une couche d'alumine A12 O3 . BEn effet ces deux oxydes sont particulieremnt

protecteurs.

Les alliages réfractaires a base ée Ni , de Cr, sont connus depuis longtemps

comme tres resistente aux atmosphéres oxydante & température elevée.

Les alliages A base de fer contenant du chrome et de 1l'aluminium forment une
couche 4t A12 O3 . ile offerent par rapport aux nuances a bese de Ni et de

Cr, un interet particulier. car l'alumine & la difference de 1ltoxyde de chrome

ne ge \Polatise pas eu dessus de 1000° C.

1@ caractere protecteur de la couche dépend en plus de la concentration en
Al, @ d'oxydation ,de la pureté etc...

~Poroaité de la couche d'oxyde.

Si le volume dtoxyde est inferieur & celui du metal dont il provient,la
couche ne suffit pas & recouvrir lemetal, elle est donc poreuse et laisse
1'oxygene parvenicg au contacte du metal,ainsi 1'oxydation se poursuit.Si
au contraire le volume de la pellicule d'oxyde est plus grande que celui
du metal attagué ,la couche gera compackhet 1l'oxydation ne pourra plus se

’
produire par reaction directe de 1'oxygene sur le metal.

La protection par le filmg d'oxyde ,méme compacte n'est efficace que 8i la
diffusion de l'oxygene est suffisement faible .

Le tableau suivant donne le coefficient de diffusion et 1l'emexmgae dtactivation

de gumiqqe 1'oxygene et du metal dans quelques oxyde.g

( voire page suivante )
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[
Oxyde element diffusant Do ( - / s ) ( K cal / atmg )
Fe, O3 9 = ¢ 78
Fe 1,3%.10 100
Fes 04 Fe 6,5 10° 84
Te O Fe 0,01 30
I
!
+
8
81,04 0 6,3 10- 57 ( t 1500°C)
} Al 2,5 . 104

- Jecanisme d'oxydation du fer

Dans le cas du fer la giffusion vers la périphér‘eest la plus
importante , ceci gtéxplique par le fait que le fer a 1'état ionique est
beaucoup mons volumineux gque 1'ion oxygéne. La diffusion de fer et de
1'oxygéne a travers 1a pellicule d'oxyde s'éxplique par le fait que celle ci poeséd
g2 posséde une composition variable depuis la gurface vers l'interieur.

On peut illustrer ceci par le schéma suivant

metal

Fel

F9304

e M 14 i, b T

FeZO3

= [emi. _‘_i:hJ e
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A la limite des phases on peut concevoir les réactiong suivantes :

3 Fe0 + Oxygéne en éxcés de FeQ Fe 0

——r 54

Reaction qui dewloppe la phase F9504 au depend de FeO.

4 Fel

Fe 0 P
93 4 + Per en excés de Fe3 04

qui tend a etendre la phase Fe 0 au depend de Fe3 04-

.

Dans de tels cas l'oxydation se poursuit grace a la pogsibilité de diff-
usion de l'oxygéne et du métal, la vitesse d'oxydation est inverssement
proportionnelle a 1'épaisseur de la couche.

On peut ecrire :

dy = K .
dat ¥

le phénoméne suit alors une loi parabolique :

y2 = Kt.

Cette loi s'observe dans le cas du fer et des aciers .

Les metaux et alliages dont les fipmes d'oxydes sont invariables ( en
composition ) tel que A1205 constituant une barriere impénetrable pour

1'oxygéne , leurs oydation est extremement lente dés la formation de la

1 ére pellicule d'oxyde. Jeur loi d'oxydation peut séecrire :

aY = K exp ( -ay)
dt

IV. - 4 ' Adhérance de la couche

4 7

Les depots chimiques en phase gazause ont wnerdh une bonne
adhérance sourtout si la surface du substrat a été préalablement préparég ,
et si on reussit a provoguer un debut de diffusion.

Si aucune couche de diffusion ne se forme, l'adnérance de la couche deposée

ge trouve serieusement altérée.
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IV, - 5 - Influence du carbone et des elements d'addition sur

L'épaisseur de la couche

La diffusion de l'aluminium dans l'acier devient de plus en

en plus difficile si le titre en carbone augmente.

X )
0.4
100 -
0.3 e
7 »
0,2 e
500 ¢
61 Lo =
3 03 ot of u& 7€

Influence du titre en carbone sur la pénetration

qles differents elements d'alliage tels que Si , Mn , Cr , Mo , Ni , W
génent enormément la pénetration de 1'élement diffusant ( Al ) et par
consequent la couche de diffusion sera reduite si leur concentration

dans l'acier augmente.
Ximr)
034

0,20

0,76

012

o N

0 2 4 3

% de 1'élement d'addition

Influence des elements d'addition sur la pénetration
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V . REVETEMENT MIXTE OBTENUE AVEC LA CALORISATION

1° Chromaluminisation

Le processus opératoire de la chromaluninisation se
decrit sommeirement comme une double diffusion métallique & la maniere d'une
cementation.

Dans une premiere %age, on réalise un apport gimiltané de chrome et

d'aluminium avec prédominance du chrome.

En deuxiemé phase , on compléte par un apport plus limité d'aluminium pour
3di*’c"f’ 1'ensemble du dépot et eviter la Fragilité des zones

superficielles exposées anlécaillages.

Le cement métallique est composé d'un mélange ultrafin de chrome et d'alu-

minium , particulierement dosé et dans lequel se trouve vraisemblablement

un élement favorisant la diffusion a chamd comme la calorisation .

Belon le type de piece et 1'importance des depbts desirées la durée de

traitement peut varier de quelques heures a une vingtaine d'heurs, dans une

marge de température s'étalant de 860 a 1100° C.

Comme resultat , des arbres de turbines, travaillant en atmosphére saline
enf vu leur durée de vie passer de 2000 4 7000 heures aprés chromoluminisa-

tion.

oo_ Aluminisation - Nitrurartion

Par aluminisation en caisse ( 825° C ) puis nitruration
( 930 au 950° C ) il est possible d'élaborer un revétement mixte aluminisé-
- nitruré sur un acier allié au chrome molybdene.
Ce revetement est formé d'une matrice des solutions solides fer aluminium
ordonnées ( Fe3 AL , Fe AL ) contenant des particules trés dures ( Al N et
cr N ).
Ce traitement permet de reunir des caracteristiques frés interessentes de
1'gluminisation et de la nitruration, 5% savoir une bonne resistance a

1toxydation & haute tempémature et Bne bonne resistance a l'usure.

VI. Domaines d'application des revetements protecteurs contre la

corrosion

e e e e e e

Les revetements obtenus par calorisation , chromatisation,
silicwiration sont largement utilisés pour lutter contre la corrosfion aussi

bien a basse température gqu'a haute température.
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Ces traitements sont efficacescontre la corrosion sécche par ltair, ou les
gaz de combustion, méme fortement sudfurés, jusqu'a une température de 850
34 990° C dans le cas de pieces en acier ordinaire, et jusqu'a 1000° C a
1100° C dans le cas des aciers refractaires.

L'inddstrie aéronotique, p®® sa position de pointe dans le domaine de la
technologie des materiaux, a provoquer la mise au point de nombreux

procédés de traitement de surface par diffusion metallique.

Le tableau suivant donne les principaux traitementsd'Aluminisation utilisées

en aéronotigue.
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P ARTTIZE - EXPER IMENTALE
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I. PROCEDE UTILISE

Necessitant un materiel relativement simple, nous avons opté
dés le depart pour la calorisation en caisse.
Le travail que nous avons effectué consiste & caloriser des echantillons
d'acier ordinaire de nuance XC 10 . le traitement, est caractirése; par

des expérience$ & haute température.

I. -~ 1 :» Préparation des constituants du mélange

Nous disposons d'alumine relativement grossiere, pure a

95° ( PHLOX ) contenant 5% de silice. Nous disposons aussi de copemuxsd'usinage
dg% en aluminium,

Le broyage de l'alumine etait relativement facile,par contre celui des copeaux
d'aluminiumetait trés difficil,a cause de ductilité de l'aluminium, cela a
necssité un temps de brgyage assez long ( plus de 10 heures ) avec un
rendement faible
L'opération de broyage a été effectué dans un broyeur a boulets.

Classes granulometrique retenues; g

- Allumine ¢ ( - 0,1 mm )

- Alluminium ¢ ( 0,2 , + 0,5 mn )

Le chlorure d'ammonium ( NH, C1 ) est disponible sous forme de grain

4
cristallin de taille n'éxcedant pas 1 mm,

I. - 2 - Les caisses de ceumentation

L'éxperience preliminaire de calorisation fubk essayer avec une caisse
en acier ordinaire d'épaisseur égale & 4 mm. Aprés un sejour de & heures dans
le four & 1000° C , la caisse etait completement oxydée. Ce qui nous a obliger
a construire trois caisses pour gagner du temps en variant les differents
paramétres, et elles sont en acier inoxydables. Le probléme d'oxydation
n'était pas encore totalement resolu, puisque aprés chaque essai & une tempé-
rature comprises entre 900 et 1050° C , Les caisses etaient couvertes d'une

couche de calamine.
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Schéma d'une caisse: utiliseé

I. - 3 - Optimisation des proportions des constituants

a — Choix du pourcentage d'aluminium

Le pourcentage du chlorure d'ammonium a été fixé 21 %
tandés que celui de l'aluminium variant de 20 a 40 % ( en poids ).
trois mélangesont été ainsi préparé , contenat chacune 20 % ;‘30 % et 40 %
d'alimminium .
Aprés traitement & 1000° C pendant 4 heures les echantillons ont éte

coupé’ suivant 1l'axe longitidunal ( voir schéma )

Couc he caloricée

i
ey
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L'éxamen microscopique aprés polissage et attaque au nitzl a 4 7 montre
des épaisseurs de couche irrégulieres, cela nous a conduit a faire huit @ —guaxe
mesures$ par echantillon.

Les resultats de ces mesures sont donnés dans le tableau suivant

% Al epaisseur des couches ey 6

e (nm) (g )

20 10,5101 0,416 10,480 § 0,560 | 0,520 | 0,720 10,400 | 0,410 } 0,503 10,093

30 10,5761 0,496 10,64010,6801 0,760 {0,600 | 0,240 1 0,700 8,586 10,151

40 10,6401 0,640 {0,800 10,580 | 0,400 | 0,610 10,700 | 0,900 i 0,660 | 0,152

Bien que 1'état de surface relativement mauvais de 1'échantillon traité avec
40 % d& Aluminium, mais presentant la plus grande epaisseur de couclie le choix
a été porté sur selui-ci , c'est a dire le melange contenant 40 % d'Alunin-

ium pour s'assurer une grande epaisseur de couche.

b - choix du pourcentage de chlorure d'ammonium

Avec la méme température et le méme temps de maintien que pre-
cedament, nous avons varié cette foi ci le pourcentage de NH4 Cl
(0,5% ;1% 3 1,5% ) en fixant celui d'AMiminiun & 40 % . Don@ On a

utilisé les trois mélanges suivantsavec le sproportions ei.aprés .

-1ér: 0,5 NH, ClL =40 %Al 59,5 % A12 0

4 3
-2 éme: 1% NH4 ClL - 40 AL - 59 % Al, 03
- 3 éme: 1,5 % NH,C1l - 40 % Al - 48,5% AL,0

4 2”3
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La mesure des epaisseurs ncus a donné les resultats suivants :

8(mn)
% NH,C1 epaigseur deg couches en mmn q'
4 moyen

0,5 10,496 10,600 10,560 10,840 lo,600 {0,504 {0,512 0,470} 0,572} 0,110

1 0,400 i1,010 10,920 10,800 {0,800 {0,560 {0,680 |0,770] 0,742} 0,182

1,5 10,320 10,400 10,400 10,240 0,%36 10,240 10,400 {0,314y 0,331} 0,062

Nous avons remarqué gue la plus grande epeisseury de €couche 2 été obtenut
avec le melange contenant 1% de NH, Cl.Par contre lecmeilleur etat de surface

4

etait celui obtenu avec le melange & 0,5 % de NH, Cl , ensuite ¥ient celui

4

a 1 % puis enfin a 1,5 %.

Le choix de la composition du mélange depend de ce que nous voulons obtenir,
gi par exemple 1l'état de surface presente une importance primordiale, il faut
choisir alors le mélange & 0,5 % I-IH.4 €l ; si par contre 1'épaisseur de la
couche est la plus importante on choisit le melange 2 1 % en NH@ Cl .

Pour le suite de notre expérince nous avons opté pour un mélange de

composition @
- 40 % Aluminium

- 1 % NH, C1
- 59 % AL, o5
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I. - 4 = Choix de la nuance et préparation des échantillons

L'usage tres repondu des aciers ordinairey, en raison de leur
faible cofit nous a conduit & choisir un acier ordinaire de nuance XC 10
Car le faible pourcentage en carbonfe et l'absence d'élement d'addition .
facilitent la diffusion de 1'Aluminium ce qui nous donne des épaisseurs

de couche plus grandes.

Les echantillons ont des formes @ylindriques de diametwe egale a 10 mm.
Ceux destinés & 1'étude de la cinétique de callorisation avaeint une
hauteur de 10 mm , alors que ceux déstinés aux essaisd'oxydation a haute
température @nt une ﬁgﬁ%gggur de 20 mm.

Pour obtenir une interface substrat élement a difSuser aussi reguliers que
possible les echantillons d'acier furent polis au tour avec du papier
abrasif de plus en plus fin, ensuite lavés dans une solution diluée de
soude afin d'élimiener toute trace d'impureté ( graisses , calamine ... )
aprés ringage et sechage ( pae essuyage ) les echantillons sont mis en

caisse prets au traitement.

-

I.'- 5 —= Séchage des constituants du mélange.

Les constituants avant d'étre mélanger sont placés dans
une étutm@ reglée A une température de 110° C , aprés un temps de séchage
d'une heure environ et la disparition probable de toute 1'humidité ils

sont mélange® et utilisés aussi tdt que possible

I. - 6 - Homogéneisation

Elle concerne essentiellement 1'alumine et l'aluminium. @i
1'Al se trouvait concentré dans une région de la caisse, On obtiendrait
alors des blocs"frittés " pouvant entrainer des diffiemihltées de recupé-
ration des echantillons, et probabilité d'influencer le processus de
calorisation en diminuant le pourcentage d'Aluminium pouvant diffuser a
1'état atomique.

Le chlorure d'ammonuim a eté melanger avec l'alumine et l'aluminium pour
constituer enfin un seul mélange.

Lthomogeneisation a été faite manuellement .
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I. Disposition des pieces dans la caisse

Les pieces sont disposées dans la caisse de telle maniere que
chacune d'ellé%tgﬁtoureé d'aumoins un centimetre de cement de tout les
cotés. Bela dans le but d'assurer pour chague piece une phase gazeuse
entourant celle ci en gquantité suffisante et eviter par conséquent lés
irrigularité;des couches.

1. - 8 = Fermeture des caisses

Ntayant pas trouvé les differents constituants du
mélange de fermeture cité au paragraphe nL-7
Nous avons fermé les caisses avec des couvercles en acier de méme nature
que celui des caisses ( INOX ), 1l'étancheité est assurée par un mélange

pateux ( argile + terre + eau )

( Voir schéma suivant )

; f!fg,a f€+ f":_ P

~

+ Ly

AN

e

{ | pehemtilicn

-..-—"‘"
+ NH, C1
4
Melange cement o Al.
-~ © AL203

Schéma d'une coupe de la caisse avec fermeture

avant traitement.
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Le systéme de fermmture rudimentaire bien qu'il ne soit pas trés efficace
néamoins il permem d'assurer une certaine etancheité suffisante pour mener

a bien le procédé.

I. - 9 - Régime de traitement

.

la calerisation se faisant géneralement entre une temgérature
de 900 & 1100° C, vu les conditions de manipulation ( four, temps ) nous
avons choisi les températures suivantes : 900 , 950 , 1000 , 1050° C,
Quand aux temps de traitement, ils etaient choisis a partir de la tempéra-
ture, plus la température augmente plus on devait diminuer le temps de
maintien, le tableau suivant donne les parametres temps, température que nous

avons variéy.

t (h)
T(°C) ty t, ts
9007 4 6 8
950 3 5 7
1000 2 4 6
1050 1 2 4

Les trois caisses sont intrcduitesdans le four alors que sa température

n'éxcedait pas 60° C., Les caisses se rechauffent en méme temps que le four
Cette maniere de proceder est recommandeé pour assurer une bonne homogénéi-
té:thermique et eviter les chocs thermiques risquant de fissuere la couche

d'argil assurant l'étancheité e niveau @aisse - couvercle.

I. - 10 = Four utilisé

C'est un four electrique de marque HERAEUS , type KS¢35 tempé—
rature g:ﬂiatteindre jusqu'a 1500° C, chauffé par des resistance en carbure

de silicuim ( baguettes de silite ), avec porte baculante, regulation
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electridnique & deux points , a asservissement electronique le transforma-
teur de puissance comporte plusieurs sortie permettant de compenser le
vieillissement des elements ch&ffants .

Dimmension interieur :

- Largeur 12 Cm
- Hauteur 10 Cm
- Profondeur’2 cm

transmission de la chakeur parfait par rayonnement _
puissance de raccordement : 5,4 KW.

\
La courbe de chauffage est donnée gans la pagé suivente (%\G‘C/\)
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I. - 11 - Récuperation et préparation des echantillons

Aprés 1'écoulement du temps de maintien,requis les caisses
sont retirdes du four et laisser libre pour que les echantillons refroi-
dissent lengtement dans celle ci .
B Tinidas ; Sont recupérés et lavés a4 l'eau bouillante et debarassés
de la poudre deposéed leur surface. Ceux destmnés éy&a mesure des épaisse-

,

ure de couche sont coupés suivant un plan diametral,"comme il & été dsja

signalé précedament.

I. =12 - Essais de cowxrosion séche

La finalité de ce traitement ( calorisation ) est de confeeret
% des aciers ordinaires ou alliés une meilleurs resistance & la calamine
alors il est indisponsable de faire des assais de corrosion, en particulier
2 haute température, grace auquels on peut trahchérquant a4 la reussite dam
traitement.kvec un echantillon non traité, mis dans un creuset en céramique,
deux echantillons traités ont été soumis a une oxydation a une température
atteignant 900° C dans le four, chaque deux heures on effectue la pesée
des trois échantillons sur une balance de préc‘ssion de marque SATORIUS
permettant de deceler une prise de poids de 1'ordre du dixieme du

milligramme .

I. - 13 - Mise en evidence de la diffusion du carbone vers l'interieur

Qg la piece

Un petit echantillon de deux millimetre environ, de dimension
de méme nuance que les autres echantillons ( XC 10 ) & été traité 3 une
température de 1000° C pendant 4 heurs.
Un échantillon de cette taille permet & 1'éxamen microscopique de remarquer
une forte concentration en carbonne dans les régions du coeur. En effet
le carbone de la couche superficielle diffuse vers l'interieur, il est

remplacé par de 1l'Aluminium diffusant.



28
e dssulitat

II. RESULTATS ET INTERPRETATIONS

Dans ce chapitre nous presenterons les resultats des

éxperimnces tout en essayant d'en discuter et de les interpreter.

II. -1 - Interpretation des resultats de l'optimisation

/
Les essais effectblbd pour choisir les proportionsde

chaque constituant du mélange sont donnés dans les tableauxdu paragraphe
I'3 L]

a / Influence du pourcentage d'Aluminium

Le premier tableau montre qu'a 1 % de NH4 Cl , 1l'épaisseur
de la couche augmente avec le pourcentage d'aluminium.
L'augmentation de la quantité d'aluminium dans le mélangeéﬂplique une aug-
mentation de la surface totale des grains. Ainsi la quantité d'aluminium
susceptible d'étre trahsferé en phase gazeuse se trouve acrue. Ce qui
implique une concentration elevée a la surface du substrat et par conséque-

nt un accroissement de l'épaisseur de la couche.

b / Influence du pourcentage de NH4 Cl .

Lorsque @n augmente le pourcentage du chloture d'ammonium
( en fixant celle de 1'Al 3 40 % ), la phase gazeuse augmente Ge qui permet
d'augmenter la quantité d'aluminium transferé en phase gazeuse, par consé-
quent la concentration d'aluminium a la surface du substrat s'éleve, ce qui
permet d'obtenir des couches de plus en plus epaisses.
Mais au dela d'une certaine concentration le nombre d'atome d'aluminium
qui diffuse dags l'acier devient trop faible par rapport-é ﬁiﬁiiu%gf g?JLL
trouve en surface. Ceci entraine une conglomération delﬁ&g%géﬂaéam—gé&a
surface génant ainsi la diffusion de 1'élement en question ,
Ce qui éxplique gqu'a 1,5 % de NH, Cl on ait obtenu une épaisseur de couche

4

inferieur avec 0,5 et 1 % .

II. - 2 - Cinétique

e

A 1'aide d'un microscope optique muni d'un oculaire avec
graduation, nous avons mesuré les épaisseurs de couche des differents

échantillons traitésCe qui nous a permis de dresser les tableaux suivants:
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T° : 900° C
t (heures ) 4 6 7
X (mm) 0,25 0,40 0,45
T° : 950° C.
t(h) 3 5 T
X (mm) 0,35 0,48 0,65

T & 1000° C .

t(h) 2 4 6
X ( mm ) 0,38 0,60 0,90
i 1
T° . 1050° C
t(n) 1 3 5

X (mm ) 0,48 0,77 1,09







41

Ces resultats nous ont permet de tracer les courbes X = £ ( t )

O X est 1l'épaisseur de la couche et t le temps de maintient ( voir
figure 2 ) .

Ces courbes montrent que l'épaisseur de la couche augmente avec une plus
grande vitesse au debut da ta @tffusient, ensuite au fure et a mesure que
la couche augmente la vitesse de péﬁetration diminuep. Ceci est valable aux
température de 980 et 1000 et 1050°C. tandis quéa 900°C, la vitesse
d'accroissement de l'épaisseur de la couche est pratiquement congtante.
Ces courbes semi-empiriques sont en accord avec la thén!imjpuisque cette
derniere prevoit des courbes d'allures parabolique lorsque la température
est constante et ayant pour équation : X = Cte\fﬁi

Ces courbes sont d'un intéret pratique. En effet elle nou® permettemt de
choisir le régime de traitement pour avoir des resultats selon les

objectifs visés.

% Influence de la température sur l'épaisseur de la couche

L'éxploitation des courbes précedente a permit gt de determiner
pour des temps de maintien fixe les epaisseurs de couche correspendant 2a

chaque température, et grace a ces resultats nous avons tracé les courbes

X= F(T) .(voir figure 3 ) & partire des tableaux suivant 3
t = 2 heures
i | -
| X&m) 0,13 i 0,25 10,38 0,65
! T ( °C) 900 ! 950 Emoo 1050

t = 4 heures

X (mm ) ; 0,27 i 0,44 0,68 0,98 %
4 t ]
T {°C ) % 900 i 950 1000 1050 i
t = 6 heures
X ( mm ) 0,40 0,58 0,87 1,19 i
1
L T(°C) 900 950 1000 1050 !
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De ces courbes il en ressort que la température a@croit 1'épaisseur de la
couche. Nous remarquons aussi que le taux d'accroissement de la couche qui
n'est rien d'autre que la pente de la tangente & la courbe, augmente avec la %
température. on peut expliquer cela par le fiix_suivant s nous avons vu

P haitement At . .
dans la partié thémrique que lors du imaditemensodec@alorisation la diffusion
est lacunaire, d'autre part on sait que la température augmente la
concentration lacunaire, donc la diffusion est plus facile et la pénetra~-

tion sera plus rapide.
% Determination de 1l'énerfie d'activation du processus d'aluminisation

la resolution de la seconde équation de Fick en prenant comme conditions

aux limites , les conditions experimentales, donne la solution suivante :

C = Co f- 1 = erf ( X )1\
o 2¥nty ~

ou C = la oéneemépabion en aluminium & la pénetration x.

Co 1a concentration en aluminium & la surfeee du substrat.

t la durée de maintien.

]

En supposant qu'a l'interface acier couche , la concentration en aluminium
est nulle , 1'épaisseur de la couche x est mesurée entre cette concentration
C = 0 et la concentration superficielle C = Cte et 1'équation précedente

devient :

A
g=[1-—erf(_3$__ﬂ=o—-_-_-arerf( X ) =1
— SE—
2 Dt 2 Dt

Dtaprés la table de la fonction erreur ; erf (y) =1 pour y =3 environ

Don@ on aura :

X = 3 ===> X=6%-t. (1)

Dtautre part la relation d'Arhenmus domne 3

D = Do exp(- ﬁ%— ) (2)
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En combinant 1'équation ( 1 ) et ( 2 ) nous aurcns :

2
=" o 0
X =36 Do exp ( '%E ) oi R = 1,987 cal / mol-°K
.t
1
| i
au bien l log X2 = log 3 Do - _Q . _1 |

C'est une équation de la forme :

2

i Lag —%— = A+ 3B 1

Apartir des courbes X = f (t) on dresse les tableaum donnant la valeur de

log X2 en fonction de 1  pour les temps de maintient t = 2 h, 4h, 6h.
t T

t =2 h = 7200 s

X (cm ) 0,014 0,025 0,0%8 0,065
tos 7,56 | = T,06 | - 6,69 |- 6,23
1 10t

T (°k™') 18,52 8,17 7,85 7456




t =4 h=14400 s

45

X (cm ) 0,027 0,044 0,068 0,098
%2
log 3 =T,29 -6,87 -6,49 "6!17
2 074 ¢
T 107K, g5 | 8,17 | 7.8 | 7,56
t =6 h=21600 s
]
X(Cm) 0,040 0,058 0,087 0,119
log X °
08 ¥ 7,13 6,81 | =6,45 | -6,18
_%_,10—4K—1 8,52 8,17 T+85 7,56
]

On trace la droite log X2 = £ (
<=

1
T

4

) , la pente de cette droite

= - 1’17- 10

3,38 = ( voir fig 4 )

D'amion tire l'énergie d'activication - Q = 53,34 K cal / mole !

. 2
Ltordonne & l'érigine de la droite log _X

-l £ (1%— ) est egale a

=
Il

log 36 Do = 2,64

Do

12,16 Cn® / s

————— s e s
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Une comparaison entre ces resultats (Qy Do, D ) de calorisation et
ceux de la diffusion de l'aluminium dans le fer montre leur rapprochement,

donc la calorisation est bien regie par une diffusion de 1'Aluminium dans

le fer.

Calorisation diffusion de Al dans Fe
Q = 53,34 K cal / mole Q = 55,44 K cal / mole
Do = 12,16 cm2 /s Do = 40,46 cm2 / 8

s T 21000° C D= 7,84 10 cn /s Do 1000°C=10"° cm2 /s
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interieur

*¥ Duffusion du carbone vers 1!

hies ci dessous illustrent parfaitement ce phénoméne

les micrograp

.|

X 200

é

non trait

échantillon

-
©

fig

écnantillon traité X 200

fig %
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La premiere figure ( fig 6 ) montre une abondance de ferrite, alors que la
perlite est quasi-inéxistante, sur la seconde ( fig 7 ) on remarque une
abondance de plage noire ( perlite ), sachant qu'il s'agit de deux photos
prises sur deux echantillons de méme nuance ( XC10) l'un calorisé, l'autre non

et ayant le méme grossisement .

En comparant la figure 7 avec la figure 8 qui representent la micrographie
d'un méme echantillon, prisent & des endroits differents ( 1'une au centre,
l'autre a l'interface acier-couche ) . On peut dire que le taux de carbone

est plus elevé & l'interface qu'au centre.

fig 8. Echantillon traité & 1000° C, 4 h

prise de l'interface acier couche { X 200 )
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I. - - Jurete de la coucne
Des essais de microdureté sont
aite & 1000°C pendant 4 haures, avec une charge

vanis.

sultats sui

d distanczs entre l'en

ffect
de ZU

ués sur un echantillon
0 2z ont donnés les

surface de la coucnz.

M) i >