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@  Méthode  de  nitruration  Ionique  d'une  pièce  en  acier  déformée  plastiquement  au  préalable. 

La  présente  invention  concerne une  méthode  de nitru- 
ration  ionique  des  aciers  déformés  plastiquement  au  pré- 
alable. 

Cette  méthode  est  caractérisée  par  la  succession  des 
quatre  phases  suivantes: 

(a)  une  opération  d'écrouissage  préalable  de  la  pièce, 
dont  le  taux  final  d'écrouissage  est  compris  entre  10%  et 
40%; 

(b)  une  première  séquence  de  nitruration  ionique,  de 
durée  comprise  entre  une  heure  et  10  heures  selon  la  nature 
de  l'acier  à  traiter,  réalisée  à  une  température  t1  comprise 
entre  450°  et  520°  dans  un  mélange  gazeux  constitué  par  de 
l'azote  et  de  l'hydrogène,  tel  que  la  pression  partielle 
d'azote  p1  soit  comprise  entre  10  et  35  Pascal,  et  que  la 
pression  gazeuse  totale  soit  comprise  entre  200  et  650 
Pascal; 

(c)  une  deuxième  séquence  de  nitruration  ionique,  de 
durée  comprise  entre  20  et  70  heures  selon  la  nature  de 
l'acier  à traiter,  réalisée  à  une  température  t2  comprise  entre 
500°  et  580°  et  supérieure  à  t1  d'au  moins  10 °C,  dans  un 
mélange  gazeux  constitué  par  de  l'azote  et  de  l'hydrogène, 
tel  que  la  pression  partielle  d'azote  p2  soit  comprise  entre 
20  et  100  Pascal,  et  soit  supérieure  à  p1,  tandis  que  la 
pression  gazeuse  totale  reste  comprise  entre  200  et  650 
Pascal; 

(d)  un  refroidissement  final  sous  vide. 
Cette  méthode  est  applicable  aux  aciers  de  toutes 

nuances,  depuis  les  aciers  peu  alliés  jusqu'aux  aciers  inoxy- 
dables  et  aux  aciers  réfractaires. 



La  p r é s e n t e   i n v e n t i o n   concerne   la  n i t r u r a t i o n   ion ique   des  a c i e r s .  

On  s a i t   que  la  n i t r u r a t i o n   ion ique   des  a c i e r s   est   un  p r o c é d é  

d i s t i n c t   de  la  n i t r u r a t i o n   g a z e u s e .  
Cet te   d e r n i è r e ,   de  n a t u r e   t he rmo-ch imique ,   s ' e f f e c t u e   c l a s s i q u e -  

ment  en t re   500  et  550°  C  dans  une  a tmosphère   d 'ammoniac,   d i l u é e   é v e n t u e l -  

lement  par  de  l ' a z o t e .   Il   en  r é s u l t e   un  d u r c i s s e m e n t   s u p e r f i c i e l   de  l ' a c i e r  

qui  est   i m p o r t a n t ,   par  s u i t e   de  la  p ré sence   de  deux  couches  n i t r u r é e s   s u c -  

c e s s i v e s  :  

(a)  En  s u r f a c e ,   une  couche  de  combinaison ,   r é a l i s é e   en  r a i s o n   de  

la  s u r s a t u r a t i o n   en  azo te ,   c o n s t i t u é e   de  n i t r u r e s   de  fer   de  deux  n a t u r e s  

d i f f é r e n t e s   (Fe2,3N  et  Fe4N),  les  p remie r s   se  t r o u v a n t   plus  en  su r f ace   e t  

les  seconds  plus  en  p r o f o n d e u r .  

(b)  Ju s t e   au -dessous   de  la  couche  de  combinaison,   une  couche  de  

d i f f u s i o n   d ' a z o t e ,   beaucoup  plus  é p a i s s e   que  la  p r é c é d e n t e ,   et  f o r t e m e n t  

marquée  par  de  f ines   p r é c i p i t a t i o n s   en  r é seau   de  c a r b o n i t r u r e s   de  fer   e t  

d ' a u t r e s   métaux  r é s u l t a n t   de  l ' a c t i o n   combinée  de  l ' a z o t e   en  i n s e r t i o n   e t  

du  carbone  de  l ' a c i e r .  

Ces  deux  couches  sont  s e n s i b l e s   à  l ' amorçage   et  à  la  p r o p a g a t i o n  
des  f i s s u r e s  :   la  couche  de  combinaison,   à  cause  de  l ' a p p a r i t i o n   de  f i s -  

sures  à  la  l i m i t e   des  deux  c a t é g o r i e s   de  n i t r u r e s ,   et  de  l ' é c a i l l a g e   r a p i d e  

des  composés  les  p lus   s u p e r f i c i e l s  ;   la  couche  de  d i f f u s i o n , à   cause  d e s  

p r é c i p i t a t i o n s   de  c a r b o n i t r u r e s ,   r é s i s t a n t   mal  aux  c o n t r a i n t e s   m é c a n i q u e s  

et  t he rmiques   a u x q u e l l e s   sont  soumises  les  deux  couches  n i t r u r é e s .  

La  n a t u r e   et  l ' i m p o r t a n c e   de  la  zone  de  d i f f u s i o n   ont  des  e f f e t s  

sur  le  plus  ou  moins  grand  a c c r o i s s e m e n t   de  l ' e n s e m b l e   des  p r o p r i é t é s   de 

r é s i s t a n c e   de  la  p i èce ,   notamment  sur  sa  r é s i s t a n c e   dynamique  aux  e f f o r t s  

a l t e r n é s ,   e t ,   dans  une  plus  f a i b l e   mesure,  sur  sa  r é s i s t a n c e   à  l ' u s u r e   e t  

sur  ses  p r o p r i é t é s   de  g l i s s e m e n t .  

Enfin ,   sous  la  zone  de  d i f f u s i o n   se  t rouve  la  ma t i è r e   de  b a s e ,  

non  a t t e i n t e   par  la  d i f f u s i o n   de  l ' a z o t e ,   et  par  conséquent   qui  doi t   r e s -  

t e r   inchangée   par  le  t r a i t e m e n t   de  n i t r u r a t i o n .   Pour  ce la ,   c e t t e   m a t i è r e  

de  base  doi t   avo i r   d ' e l l e -même  une  r é s i s t a n c e   auss i   é l evée   que  p o s s i b l e ,  

qui  ne  r i s q u e   pas  d ' ê t r e   compromise  par  les  c o n d i t i o n s   thermiques   de  la  n i -  

t r u r a t i o n .   Ains i ,   c e t t e   ma t i è re   de  base  est  a lo r s   capable   d ' a p p o r t e r   un 

sou t i en   mécanique  s u f f i s a n t   à  l ' e n s e m b l e   des  deux  couches  de  n i t r u r a t i o n ,  



r e l a t i v e m e n t   minces,   a f i n   que  la  r é s i s t a n c e   t o t a l e   de  la  p ièce   so i t   s a -  

t i s f a i s a n t e .  

Les  i n c o n v é n i e n t s   de  f i s s u r a t i o n   et  d ' é c a i l l a g e   dus  à  la  n i t r u -  

r a t i o n   gazeuse ,   qui  v i ennen t   d ' ê t r e   exposés ,   peuvent   ê t r e   é v i t é s   dans  une 

la rge   mesure  par  la  n i t r u r a t i o n   i on ique ,   qui  est  de  na tu re   é l e c t r o - t h e r m o -  

c h i m i q u e .  

La  n i t r u r a t i o n   ionique   de  p i èce s   en  a c i e r   u t i l i s e   une  d é c h a r g e  

é l e c t r i q u e   créée   par  une  d i f f é r e n c e   de  p o t e n t i e l   comprise  en t re   400  et  700 

v o l t s   en t re   la  p i èce   à  t r a i t e r ,   c o n s t i t u a n t   la  ca thode ,   et  la  pa ro i   du  r é -  

a c t e u r ,   c o n s t i t u a n t   l ' a n o d e ,   dans  une  e n c e i n t e   p l acée   sous  p r e s s i o n   r é d u i -  

te ,   géné ra lemen t   comprise   en t re   100  et  1000  P a s c a l ,   d 'un  gaz  c o n s t i t u é   p a r  
un  mélange  d ' a z o t e   et  d ' hyd rogène ,   pouvant  c o n t e n i r   en t r e   1  %  et  35  %  d ' a -  

zote  en  volume  selon  les  cas,  avec  é v e n t u e l l e m e n t   un  peu  d ' h y d r o c a r b u r e s  

gazeux,  à  des  t e m p é r a t u r e s   comprises   en t re   430°  et  600°G. 

Les  p i èces   a i n s i   t r a i t é e s   par  n i t r u r a t i o n   ionique  sont  c a r a c t é r i -  

sées  en  ce  q u ' e l l e s   p r é s e n t e n t   une  couche  de  combinaison  e x t é r i e u r e   exempte  
de  pores   et  à  compos i t ion   monophasée,  d 'une  é p a i s s e u r   de  10  micromèt res   a u  

maximum,  et  une  zone  de  d i f f u s i o n   exempte  dans  une  large  mesure  de  r é s e a u x  

et  de  l i gnes   de  n i t r u r e s .  

E l l e s   sont  donc  beaucoup  moins  s e n s i b l e s   à  la  f i s s u r a t i o n   et  à  

l ' é c a i l l a g e   que  les  p i èces   t r a i t é e s   par  n i t r u r a t i o n   g a z e u s e .  
Un  des  avan tages   e s s e n t i e l s   de  la  n i t r u r a t i o n   ionique  est  de  r é -  

a l i s e r   l ' i n d é p e n d a n c e   en t re   la  t e m p é r a t u r e   de  t r a i t e m e n t ,   qui  est  f o n c t i o n  

des  p a r a m è t r e s   de  la  décharge  é l e c t r i q u e   ( t e n s i o n ,   i n t e n s i t é ,   p r e s s i o n   g a -  
zeuse ) ,   et  l ' a c t i v i t é   du  m i l i e u   r é a c t i o n n e l ,   qui  dépend  du  mélange  gazeux  
u t i l i s é .  

Tout  ce  qui  précède   est  bien  connu  des  s p é c i a l i s t e s .  

D ' a u t r e   p a r t ,   il  est  également   connu  que,  dans  le  cas  de  t r a i t e -  

ments  t h e r m o - c h i m i q u e s ,   une  dé fo rma t ion   p l a s t i q u e   p r é l i m i n a i r e   de  l ' a c i e r  

a  une  t r è s   f o r t e   i n f l u e n c e   sur  les  p roces sus   de  d i f f u s i o n   des  é léments   i n -  

t e r s t i c i e l s ,   comme  le  carbone  et  l ' a z o t e .   C ' e s t   a i n s i   que,  dans  le  cas  d ' u n e  

n i t r u r a t i o n ,   la  dé fo rma t ion   à  f r o i d   ou  à  t e m p é r a t u r e   modérée,  au  plus  é g a l e  

à  6000C,  de  l ' a c i e r   e n t r a i n e   une  augmenta t ion   s e n s i b l e   de  l ' é p a i s s e u r   d e s  

couches  n i t r u r é e s ,   pour  une  t e m p é r a t u r e  e t   un  temps  de  ma in t i en   d o n n é s .  

Mais  c e t t e   i n f l u e n c e   f a v o r a b l e   d 'une  dé fo rmat ion   p l a s t i q u e   p r é -  

l i m i n a i r e   de  l ' a c i e r   sur  la  c i n é t i q u e   de  c r o i s s a n c e   des  couches  n i t r u r é e s  

s 'accompagne  t o u t e f o i s   d 'un  i n c o n v é n i e n t   majeur  dans  les  c o n d i t i o n s   h a b i -  

t u e l l e s   de  n i t r u r a t i o n .   En  e f f e t ,   les  p r é c i p i t é s   de  cémen t i t e   ou  de  c a r b u -  



res  a l l i é s   p r é s e n t s   dans  l ' a c i e r   écroui   sont  p a r t i e l l e m e n t   remis  en  s o l u -  

t ion   lors   d u  m a i n t i e n   en  t e m p é r a t u r e   du  t r a i t e m e n t   de  n i t r u r a t i o n   (430°  à 

600°C),  et  le  carbone  p r é s e n t   dans  la  s o l u t i o n   so l i de   f a c i l i t e   la  c r o i s s a n c e  

des  c a r b o n i t r u r e s   auss i   bien  dans  la  couche  de  combinaison  que  dans  la  c o u -  

che  de  d i f f u s i o n   d ' a z o t e .   I l   en  r é s u l t e   a lo r s   des  p é n é t r a t i o n s   de  la  couche  

de  combinaison  dans  la  couche  de  d i f f u s i o n ,   so i t   le  long  des  j o i n t s   de  g r a i n s ,  

so i t   le  long  des  l i gnes   d ' é c r o u i s s a g e .   Ces  composés,  qui  sont  n a t u r e l l e m e n t  

f r a g i l e s ,   d é t é r i o r e n t   la  t é n a c i t é   et  la  tenue  à  la  f a t i g u e   auss i   bien  méca -  

nique  que  thermique  des  couches  n i t r u r é e s .  

Le  but  de  la  p r é s e n t e   i n v e n t i o n   est  de  t i r e r   p a r t i   de  l ' e f f e t   b é -  

né f ique   d'un  é c r o u i s s a g e   p r é a l a b l e   sur  la  c i n é t i q u e   de  c r o i s s a n c e   des  · cou -  

ches  n i t r u r é e s ,   tout   en  é v i t a n t   tout   r i sque   de  f r a g i l i t é   e x c e s s i v e ,   et  p o u r -  

t an t   sans  p r a t i q u e r   aucun  t r a i t e m e n t   s p é c i a l   de  dé tens ionnement   des  c o n t r a i n -  

t e s .  

A  cet  e f f e t ,   la  p r é s e n t e   i n v e n t i o n   a  pour  ob je t   une  méthode  de  n i -  

t r u r a t i o n   ionique  des  p ièces   en  a c i e r s ,   de  tou tes   nuances ,   depuis  les  a c i e r s  

peu  a l l i é s   j u s q u ' a u x   a c i e r s   inoxydab les   et  aux  a c i e r s   r é f r a c t a i r e s ,   c a r a c t é -  

r i s é e   par  la  s u c c e s s i o n   des  quat re   phases  s u i v a n t e s  :  

(a)  Une  o p é r a t i o n   d ' é c r o u i s s a g e   p r é a l a b l e   de  la  p i èce ,   dont  l e  

taux  f i na l   d ' é c r o u i s s a g e   est  compris  en t re   10  %  et  40  %,  et  de  p r é f é r e n c e  

v o i s i n   de  30  % ;  

(b)  Une  p remière   séquence  de  n i t r u r a t i o n   ion ique ,   de  durée  l i m i t é e ,  

c ' e s t - à - d i r e   comprise  en t re   une  heure  et  10  heures   selon  la  na tu re   de  l ' a c i e r  

à  t r a i t e r ,   et  plus  p r éc i s émen t   comprise  en t re   une  et  5  heures  pour  les  a c i e r s  

f a ib l emen t   a l l i é s ,   et  en t re   5  et  10  heures  pour  les  a c i e r s   fo r tement   a l l i é s ,  

r é a l i s é e   à  une  t e m p é r a t u r e   tl  comprise  en t re   450°  et  520°C  dans  un  mé lange  

gazeux  c o n s t i t u é   par  de  l ' a z o t e   et  de  l ' h y d r o g è n e ,   tel   que  la  p r e s s i o n   p a r -  
t i e l l e   d ' a z o t e   pl  so i t   comprise  entre   10  et  35  Pasca l ,   et  que  la  p r e s s i o n  

gazeuse  t o t a l e   so i t   comprise  en t re   200  et  650  P a s c a l  ;  

(c)  Une  deuxième  séquence  de  n i t r u r a t i o n   ion ique ,   dont  la  durée  e t  

la  t empéra tu re   sont  a j u s t é e s   en  fonc t ion   de  l ' i n f l u e n c e   bénéf ique   de  l ' é c r o u i s -  

sage  p r é a l a b l e   selon  (a)  sur  la  c i n é t i q u e   de  c r o i s s a n c e   des  couches  n i t r u r é e s ,  

dont  la  durée  est  a i n s i   comprise  ent re   20  et  70  heures  selon  la  na tu re   de  l ' a -  

c i e r   à  t r a i t e r ,   dont  la  t empéra tu re   t2  est  comprise  ent re   500  et  580°C,  et  e s t  

s u p é r i e u r e   à  tl  d 'au  moins  10°C  et  d 'au  plus  50°C,  c e t t e   deuxième  s équence  

é tan t   r é a l i s é e   dans  un  mélange  gazeux  c o n s t i t u é   par  de  l ' a z o t e   et  de  l ' h y d r o -  

gène,  tel   que  la  p r e s s i o n   p a r t i e l l e   d ' a z o t e   p2  so i t   comprise  ent re   20  et  100 

Pasca l ,   et  so i t   s u p é r i e u r e   à  pl,  t and i s   que  la  p r e s s i o n   gazeuse  t o t a l e   r e s t e  

comprise  ent re   200  et  650  P a s c a l  ;  



(d)Un  r e f r o i d i s s e m e n t   f i na l   sous  v i d e .  

Suivant   une  c a r a c t é r i s t i q u e   p a r t i c u l i è r e   de  la  p r é s e n t e  i n v e n t i o n ,  
la  durée  de  la  p remière   séquence  de  n i t r u r a t i o n   ion ique   et  la  durée  de  l a  

deuxième séquence,   tout   en  r e s t a n t   dans  le  cadre  des  durées  i nd iquées   p r é c é -  

demment,  sont  d ' a u t a n t   plus  longues  que  l ' a c i e r   à  t r a i t e r   est  plus  c h a r g é  

en  é léments   d ' a l l i a g e s .   Ceci  p r o v i e n t   du  f a i t   que,  dans  les  a c i e r s   p l u s c h a r -  

gés  en  é léments   d ' a l l i a g e s ,   t e l s   que  les  a c i e r s   i noxydab les   ou  les  a c i e r s  

r é f r a c t a i r e s ,   la  r e s t a u r a t i o n   de  la  s t r u c t u r e   après  é c r o u i s s a g e   est   p l u s  
l e n t e .  

A ins i ,   dans  une  v a r i a n t e   p a r t i c u l i è r e   de  l ' i n v e n t i o n   a p p l i c a b l e  

aux  a c i e r s   au  chrome-molybdène  et  aux  a c i e r s   au  c h r o m e - n i c k e l - m o l y b d è n e  

f a i b l e m e n t   a l l i é s ,   c ' e s t - à - d i r e   aux  a c i e r s   con tenan t   en t re   0,5  %  et  4  % 

de  chrome,  au  plus  4  %  de  n i c k e l ,   et  en t re   0,10  %  et  1  %  de  molybdène,   p a r  

exemple  dans  le  cas  de  la  nuanne  35  CD  12,  à  0,35  %  de  carbone,   3  %  de  chrome,  

0,80  %  de  molybdène,   et  sans  n i c k e l ,   la  p i èce ,   ayant  subi  d ' abord   un  t a u x  

d ' é c r o u i s s a g e   f i na l   compris  en t re   10  %  et  40  %,  par  exemple  v o i s i n   de  30  % 

par  m a r t e l a g e   à  f r o i d ,   est  e n s u i t e   soumise  à  une  p remière   séquence  de  n i t r u -  

r a t i o n   ion ique   pendant   une  durée  comprise  en t re   2  et  4  heu res ,   à  une  t empé-  

r a t u r e   comprise  en t re   490°  et  510°C,  dans  un  mélange  gazeux  d ' a z o t e   e t  

d 'hydrogène   tel   que  la  p r e s s i o n   p a r t i e l l e   d ' a z o t e   so i t   comprise  en t re   10  e t  

15  P a s c a l ,   la  p r e s s i o n   gazeuse  t o t a l e   é tan t   comprise  ent re   200  et  650  P a s c a l .  

Ensu i t e ,   la  p ièce   est  soumise  à  une  deuxième  séquence  de  n i t r u r a t i o n   i o n i q u e  

pendant   une  durée  comprise  en t re   25  et  40  heures ,   à  une  t empéra tu re   c o m p r i s e  

en t re   510  °  et  560°C,  dans  un  mélange  gazeux  d ' a z o t e   et  d 'hydrogène   te l   que 
la  p r e s s i o n   p a r t i e l l e   d ' a z o t e   so i t   de  l ' o r d r e   de  60  Pasca l ,   la  p r e s s i o n  

gazeuse  t o t a l e   r e s t a n t   comprise  ent re   200  et  650  P a s c a l .  

Dans  une  au t re   v a r i a n t e   p a r t i c u l i è r e   de  l i n v e n t i o n  ,   a p p l i c a b l e  

aux  a c i e r s   inoxydab les   au  chrome,  avec  ou  sans  n i c k e l ,   et  aux  a c i e r s   r é f r a c -  

t a i r e s ,   donc  aux  a c i e r s   for tement   a l l i é s ,   la  p i èce ,   ayant  subi  le  même  é c r o u i s -  

sage  que  précédemment,   est  e n s u i t e   soumise  à  une  première   séquence  de  n i t r u -  

r a t i o n   pendant  une  durée  comprise  ent re   6  et  10  heures ,   à  une  t e m p é r a t u r e  

comprise  en t re   500°  et  520°C,  dans  un  mélange  gazeux  d ' a z o t e   et  d ' h y d r o g è n e  

te l   que  la  p r e s s i o n   p a r t i e l l e   d ' a z o t e   so i t   comprise  en t re   30  et  35  P a s c a l ,  

la  p r e s s i o n   gazeuse  t o t a l e   é tant   comprise  en t re   200  et  650  P a s c a l .   E n s u i t e ,  

la  pièce  est  soumise  à  une  deuxième  séquence  de  n i t r u r a t i o n   ion ique ,   p e n d a n t  

une  durée  comprise  en t re   40  et  70  heures ,   à  une  t empéra tu re   comprise  en t re   500 

et  580°C,  dans  un mélange  d ' a z o t e   et  d 'hydrogène   te l   que  la  p r e s s i o n   p a r t i e l l e  

d ' a z o t e   so i t   comprise  ent re   60  et  80  Pasca l ,   et  de  p r é f é r e n c e   v o i s i n e  d e   70 

Pasca l ,   la  p r e s s i o n   gazeuse  t o t a l e   r e s t a n t   comprise  en t re   200  et  650  P a s c a l .  



Il  faut  remarquer   que  s i ,   dans  tous  les  cas  d ' a p p l i c a t i o n   de  l a  

méthode  selon  l ' i n v e n t i o n ,   le  mélange  gazeux  u t i l i s é   est  t o u j o u r s   c o n s t i t u é  

d ' a z o t e   et  d ' h y d r o g è n e ,   les  p r o p o r t i o n s   r e l a t i v e s   de  ces  deux  gaz,  au  mo ins  

dans  la  p remière   séquence  de  n i t r u r a t i o n   ion ique ,   do ivent   ê t r e   r ég l ée s   en  

f o n c t i o n   d e  l a   compos i t ion   de  l ' a c i e r ,   et  plus  p a r t i c u l i è r e m e n t   de  s e s  

t eneurs   en  é léments   d ' a l l i a g e s   avides   d ' a z o t e ,   t e l s   que :   le  chrome,  l e  

vanadium,  le  t i t a n e   et  l ' a l u m i n i u m .   Plus  les  t eneurs   en  ces  é léments   s o n t  

é l evées ,   et  plus  la  p r e s s i o n   p a r t i e l l e   d ' a z o t e   doi t   ê t r e   impor t an te   pour  une  

même  p r e s s i o n   t o t a l e   de  t r a v a i l .  

La  durée  de  la  première   séquence  a  beaucoup  d ' i m p o r t a n c e .   La  d é c a r -  

b u r a t i o n   s u p e r f i c i e l l e   qui  est  provoquée  par  c e t t e   phase  du  t r a i t e m e n t   p e u t  

e n t r a î n e r ,   si  e l l e   est   p o u r s u i v i e   trop  longtemps,   des  m o d i f i c a t i o n s   dans  l e s  

p r o p r i é t é s   mécaniques  des  couches  n i t r u r é e s .   En  p a r t i c u l i e r ,   la  p é n é t r a t i o n  

d ' a z o t e   dans  l ' a c i e r   est  f a c i l i t é e   par  la  d iminu t ion   de  la  q u a n t i t é   de  c a r -  

bures ,   et  i l   peut  en  r é s u l t e r   un  aba i ssement   s e n s i b l e   de  la  dure té   s u p e r f i -  

c i e l l e ,   avec,  comme  conséquence ,   une  d iminu t ion   des  p r o p r i é t é s   s u i v a n t e s  :  

r é s i s t a n c e   à  l ' e n f o n c e m e n t ,   à  l ' u s u r e ,   et  à  la  f a t i g u e   mécanique  ou  t h e r m i q u e .  

Afin  d ' é v i t e r   ce  r i s q u e ,   il  est  n é c e s s a i r e   de  ne  pas  p o u r s u i v r e  

trop  longtemps  la  première   séquence  de  n i t r u r a t i o n   ion ique ,   et  c ' e s t   p o u r q u o i  

la  durée  du  ma in t i en   en  t e m p é r a t u r e   au  cours  de  c e t t e   séquence  ne  doi t   pa s  

dépasse r   10  h e u r e s .  

Cette  première   séquence  est  a lo r s   su iv ie   d 'une  deuxième  s é q u e n c e ,  

dans  l a q u e l l e   l ' a c t i v i t é   du  m i l i eu   r é a c t i o n n e l   est  modi f i ée   en  f o n c t i o n   de 

l ' é p a i s s e u r   de  la  couche  de  combinaison  que  l ' o n   dés i re   o b t e n i r   en  s u r f a c e .  

Dans  c e t t e   deuxième  séquence,   la  t e m p é r a t u r e   et  le  temps  de  m a i n t i e n   d o i v e n t  

ê t r e   a j u s t é s   en  t enan t   compte  de  l ' i n f l u e n c e   bénéf ique   de  l ' é c r o u i s s a g e  

p r é l i m i n a i r e   sur  la  c i n é t i q u e   de  c r o i s s a n c e   des  couches  n i t r u r é e s .   Ce  phéno-  

mène,  c o n t r ô l é   par  la  d i f f u s i o n   de  l ' a z o t e   dans  la  pièce  t r a i t é e ,   peut  ê t r e  

v i s u a l i s é   par  un  g raphique   r e p r é s e n t a n t   l ' é v o l u t i o n   du  r appor t   r  t  (e  é t a n t  

l ' é p a i s s e u r   des  couches  en  mic romèt res   et  t  é tan t   le  temps  de  ma in t i en   en 

heures)   en  f o n c t i o n   de  l ' i n v e r s e   de  la  t empéra tu re   abso lue .   Cette  r e p r é s e n t a -  

t ion   permet  de  dé t e rmine r   dans  la  deuxième  séquence  du  t r a i t e m e n t ,   le  temps 

de  m a i n t i e n   n é c e s s a i r e   pour  r é a l i s e r   une  couche  n i t r u r é e   d ' é p a i s s e u r   donnée 

à  une  t empéra tu re   donnée,  ce  qui  c a r a c t é r i s e   la  c i n é t i q u e   de  c r o i s s a n c e .  

Lors  de  la  première   séquence  du  t r a i t e m e n t   de  n i t r u r a t i o n   i o n i q u e  

la  r e s t a u r a t i o n   de  la  s t r u c t u r e   déformée  par  l ' é c r o u i s s a g e   a  été  f o r t e m e n t  

r a l e n t i e   par  l ' i n s e r t i o n   d ' a z o t e   dans  le  réseau ,   car  les  d i s l o c a t i o n s   q u i  

se rvent   de  s i t e s   f a v o r a b l e s   pour  la  p é n é t r a t i o n   de  l ' a z o t e   ont  été  gênées  



dans  leur   déplacement   par  les  p r é c i p i t é s   de  n i t r u r e s   formés.   Mais  la  deu -  

xième  séquence ,   bien  a j u s t é e   comme  il  v i en t   d ' ê t r e   d i t ,   complète ,   en  un 

temps  r a c c o u r c i ,   la  r e s t a u r a t i o n   de  la  s t r u c t u r e   déformée  par  l ' é c r o u i s s a g e .  

Il   est  d ' a i l l e u r s   f o r t   i n t é r e s s a n t ,   pour  bien  juger   de  l ' i n t é r ê t  

de  la  méthode  selon  l ' i n v e n t i o n ,   de  p rocéde r   à  la  comparaison  s u i v a n t e   s u r  

deux  p i èces   d ' a c i e r   s emblab le s ,   ayant  t ou t e s   les  deux  subi  la  même  dé fo rma-  

t ion   p l a s t i q u e   p r é l i m i n a i r e ,   par  m a r t e l a g e   à  f r o i d ,   avec  un   taux  d ' é c r o u i s -  

sage  f i na l   égal  à  30  % :  

-  d 'une  p a r t ,   la  p remière   p ièce   subi t   d ' abo rd   un  t r a i t e m e n t   de  d é t e n s i o n n e -  

ment  à  500°C  pendant   2  à  4  heures   dans  un  four  c l a s s i q u e   à  a tmosphère   con-  

t r ô l é e ,   pour  r e s t a u r a t i o n   p a r t i e l l e   de  la  s t r u c t u r e   éc rou ie ,   puis  une  n i t r u -  

r a t i o n   ion ique   de  type  c l a s s i q u e ,   à  des  t e m p é r a t u r e s   comprises   en t re   500  e t  

560°C,  dans  un  mélange  gazeux  d ' a z o t e   et  d ' hydrogène   te l   que  la  p r e s s i o n  

p a r t i e l l e   d ' a z o t e   so i t   égale  à  60  P a s c a l .  

-  d ' a u t r e   p a r t ,   la  deuxième  pièce   subi t   les  deux  séquences  s u c c e s s i v e s   de 

n i t r u r a t i o n   ion ique   selon  l ' i n v e n t i o n ,   la  p remière   séquence  é t an t   une  n i t r u -  

r a t i o n   ion ique   pendant   2  à  4  heu res ,   aux  env i rons   de  500°C  dans  un  m é l a n g e  

gazeux  d ' a z o t e   et  d 'ydrogène   te l   que  la  p r e s s i o n   p a r t i e l l e   d ' a z o t e   s o i t  

comprise  en t re   10  et  15  Pasca l ,   la  deuxième  séquence  é t a n t ,   comme  dans  l e  

cas  p r é c é d e n t ,   r é a l i s é e   en t re   500°  et  56OC,  dans  le  même  mélange  g a z e u x ,  

sous  une  p r e s s i o n   p a r t i e l l e   d ' a z o t e   de  60  P a s c a l .  

Dans  une  t e l l e   compara ison ,   on  observe  que,  pour  une  même  é p a i s s e u r  

de  couche  n i t r u r é e ,   le  gain  sur  le  temps  t o t a l   de  t r a i t e m e n t   de  la  deuxième 

pièce   ( se lon   l ' i n v e n t i o n )   par  r appor t   à  la  p remiè re ,   est  n o t a b l e ,   et  q u ' i l  

est  compris  en t re   10  %  et  50  %  su ivan t   les  c a s .  

AFin  d ' i l l u s t r e r   c e t t e   comparaison,   vo i c i   le  cas,  à  t i t r e   d ' e x e m p l e  

non  l i m i t a t i f ,   de  deux  tubes  en  a c i e r   35  CD  12  (à  0,35  %  C,  3 %  Cr,  0,80  % 

Mo),  dont  la  mise  en  forme  a  été  f a i t e   par  m a r t e l a g e   à  f ro id   avec  un  t a u x  

d ' é c r o u i s s a g e   f i na l   de  30  %. 

Les  c o n t r a i n t e s   mesurées  par  r a d i o c r i s t a l l o g r a p h i e   sur  la  s u r f a c e  

de  chacun  de  ces  deux  tubes  dans  un  te l   é ta t   sont  les  s u i v a n t e s   (en  d é s i g n a n t  

par  σ  L  la  c o n t r a i n t e   l o n g i t u d i n a l e ,   c ' e s t - à - d i r e   dans  l ' a x e   de  la  p i è c e ,  

et  par  @  la  c o n t r a i n t e   c i r c o n f é r e n t i e l l e ,   c ' e s t - à - d i r e   p e r p e n d i c u l a i r e   à 

l ' a x e   de  la  p i è c e )  :  

σ L   =   750  MPa 

σ @  =  -  4 0 0   MPa 

Le  premier   tube  sub i t   a lo r s   un  dé tens ionnement   à  500°C  p e n d a n t  

t r o i s   heures  dans  un  four  c l a s s i q u e   à  atmosphère  c o n t r 8 l é e .   Les  c o n t r a i n t e s  



se  t r ouven t   a lors   a b a i s s é e s   aux  v a l e u r s   s u i v a n t e s  :  

σ L  =  -   210  MPa 

σ@  =  -  1 7 0   MPa 

Il  y  a  donc  bien  r e s t a u r a t i o n   p a r t i e l l e   de  la  s t r u c t u r e   é c r o u i e .  

Ce  premier   tube  sub i t   e n s u i t e   une  n i t r u r a t i o n   ionique  c l a s s i q u e ,  

dans  les  c o n d i t i o n s   i nd iquées   p récédemment .  

La  c i n é t i q u e   de  c r o i s s a n c e   des  couches  n i t r u r é e s   par  c e t t e   n i t r u -  

r a t i o n   ionique   c l a s s i q u e ,   t e l l e   q u ' e l l e   a  été  précédemment  d é f i n i e ,   est  r e -  

p r é s e n t é e   par  la  courbe  1  de  la  f igure   1  (vo i r   plus  l o i n ) .  

Le  deuxième  tube  sub i t   la  n i t r u r a t i o n   ionique  en  deux  s é q u e n c e s  

s u c c e s s i v e s   selon  l ' i n v e n t i o n ,   dans  les  c o n d i t i o n s   ind iquées   p récédemment .  

La  c i n é t i q u e   de  c r o i s s a n c e   des  couches  par  c e t t e   n i t r u r a t i o n   ionique  s e l o n  

l ' i n v e n t i o n   est  r e p r é s e n t é e   par  la  courbe  2  de  la  f i gu re   1. 

Sur  c e t t e   f i gu re   1  on  a  por té   en  a b s c i s s e s   l ' i n v e r s e   de  la  t empé-  

r a t u r e   absolue   du  t r a i t e m e n t ,   ( c e l l e   de  la  deuxième  séquence  dans  le  cas  de 

l ' i n v e n t i o n )   et  en  ordonnées  le  r appo r t   en t re   l ' é p a i s s e u r   n i t r u r é e   et  l a  

r ac ine   ca r r ée   du  temps  de  n i t r u r a t i o n   ion ique .   On  voi t   ne t tement   que,  p o u r  

une  t e m p é r a t u r e   donnée,  s u p é r i e u r e   à  490°C,  la  courbe  2  est  constamment  s i -  

tuée  au -dessus   de  la  courbe  1.  Pour  un  même  temps  de  n i t r u r a t i o n ,   on  o b s e r -  

ve  par  exemple,  pour  un  t r a i t e m e n t   à  520°C,  que  l ' é p a i s s e u r   n i t r u r é e   e s t  

envi ron   1,25  fois  plus  fo r t e   selon  la  courbe  2  que  selon  la  courbe  1,  et  que 

ce  c o e f f i c i e n t   augmente  avec  la  t empéra tu re   de  t r a i t e m e n t .   La  c i n é t i q u e   de 

c r o i s s a n c e   des  couches  n i t r u r é e s   se  t rouve  donc  ne t tement   amél io rée   par  l a  

méthode  selon  l ' i n v e n t i o n .  

Une  au t re   manière   d ' e n v i s a g e r   la  p r écéden te   comparaison  est  r e p r é -  

sentée   sur  la  f i gu re   2,  sur  l a q u e l l e   on  a  por té   en  a b s c i s s e s ,   en  é che l l e   l i -  

n é a i r e ,   les  t e m p é r a t u r e s   de  n i t r u r a t i o n   ionique  ( c e l l e   de  la  deuxième  s équen -  

ce  dans  le  cas  de  l ' i n v e n t i o n )   et  en  ordonnées ,   en  éche l l e   l o g a r i t h m i q u e ,   l e s  

temps  de  n i t r u r a t i o n ,   en  r e p r é s e n t a n t   par  deux  f a i s ceaux   de  d r o i t e s   les  p r o -  

fondeurs   de  n i t r u r a t i o n   a t t e i n t e s   d 'une  par t   pour  le  premier   tube  ( d r o i t e s  

en  t r a i t s   p l e i n s )   et  d ' a u t r e   par t   pour  le  deuxième  tube,  selon  l ' i n v e n t i o n  

( d r o i t e s   en  t i r e t é s ,   pour  des  va l eu r s   r e s p e c t i v e s   de  200,  300,  400  500  e t  

600  m i c r o m è t r e s .  

Sur  c e t t e   f igure   2,  on  vo i t   par  exemple  que,  pour  o b t e n i r   des  é p a i s -  

seurs  de  couche  n i t r u r é e   v o i s i n e s   de  500  micromètres   avec  un  t r a i t e m e n t   de 

n i t r u r a t i o n   v o i s i n   de  540°C,  il  f a u t  :  

-  60  heures  de  m a i n t i e n   à  c e t t e   t empéra tu re   pour  le  t r a i t e m e n t   c l a s s i q u e  

après   dé tens ionnement   des  c o n t r a i n t e s ,  



-  seulement   42  heures   de  m a i n t i e n   à  c e t t e   t e m p é r a t u r e   pour  le  t r a i t e m e n t   s e -  

lon  l ' i n v e n t i o n .  

Ains i ,   la  méthode  de  n i t r u r a t i o n   ionique   selon  l ' i n v e n t i o n   i n t r o -  

dui t   un  p rogrès   t r è s   n o t a b l e .  

Ce  p rogrès   est  également  marqué  si  l ' o n   r èg le   l ' a t m o s p h è r e   r é a c -  

t ive   de  façon  à  n ' o b t e n i r   en  su r f ace   de  la  p ièce   n i t r u r é e   qu 'une  couche  de 

d i f f u s i o n   d ' a z o t e ,   sans  couche  de  combina ison .   Ce  r é s u l t a t   peut  ê t r e   a t t e i n t  

en  r é g l a n t   de  la  manière   su ivan te   les  deux  séquences  de  n i t r u r a t i o n   i o n i q u e  :  

-  Une  première   séquence,   de  durée  comprise  en t re   4  et  10  h e u r e s ,  

selon  la  na tu re   de  l ' a c i e r   à  t r a i t e r ,   r é a l i s é e   à  une  t e m p é r a t u r e   tl  c o m p r i s e  

en t re   500°  et  520°C,  dans  un  mélange  gazeux,  c o n s t i t u é   par  de  l ' a z o t e   et  de 

l ' h y d r o g è n e ,   te l   que  la  p r e s s i o n   p a r t i e l l e   d ' a z o t e   pl  so i t   comprise  e n t r e  

10  et  30  P a s c a l ,   et  que  la  p r e s s i o n   gazeuse  t o t a l e   so i t   comprise  en t re   200 

et  650  P a s c a l  ;  

-  Une  deuxième  séquence,   de  durée  comprise  en t re   20  et  40  heures ,   selon  l a  

na tu re   &  l ' a c i e r   à  t r a i t e r ,   r é a l i s é e   à  une  t empéra tu re   t2  comprise  en t re   530° 

et  550°C,  dans  un  mélange  gazeux  d ' a z o t e   et  d 'hydrogène   te l   que  la  p r e s s i o n  

p a r t i e l l e   d ' a z o t e   p2  so i t   comprise  en t re   20  et  60  Pascal   et  so i t   s u p é r i e u r e  

à  p l .  

Pour  un  a c i e r   peu  a l l i é ,   par  exemple  du  type  35  CD  12  déjà  m e n t i o n -  

né  c i - d e s s u s   à  titre  d 'exemple ,   on  u t i l i s e   des  p r e s s i o n s   p a r t i e l l e s   d ' a z o t e   p l  

et  p2  qui  sont  b a s s e s  :   pl  =  10  à  15  Pasca l ,   p2  =  20  à  25  Pasca l ,   t and i s   que ,  

pour  un  a c i e r   inoxydab le ,   par  exemple  un  a c i e r   a u s t é n i t i q u e   à  18  %  de  chrome 

et  10  %  de  n i c k e l ,   on  u t i l i s e   des  p r e s s i o n s   p a r t i e l l e s   d ' a z o t e   pl  et  p2  q u i  

sont  plus  é l e v é e s  :   pl  =  30  Pasca l ,   p2  =  40  à  60  Pasca l .   Ces  c o n d i t i o n s  

p a r t i c u l i è r e s   bien  p r é c i s e s   des  deux  séquences  de  n i t r u r a t i o n   p e r m e t t e n t   d ' o b -  

t e n i r   en  su r face   de  la  p ièce   n i t r u r é e   une  couche  de  d i f f u s i o n   d ' a z o t e ,   s a n s  

couche  de  c o m b i n a i s o n .  

Il  est  bien  entendu  que  l ' o n   peut ,   sans  s o r t i r   du  cadre  de  l ' i n -  

v e n t i o n ,   imaginer   des  v a r i a n t e s   et  p e r f e c t i o n n e m e n t s   de  d é t a i l s ,   de  même  q u ' e n -  

v i s a g e r   l ' e m p l o i   de  moyens  é q u i v a l e n t s .  



1.-  Méthode  de  n i t r u r a t i o n   ionique  de  p ièces   en  a c i e r s   de  t o u t e s  

nuances ,   depuis  les  a c i e r s   peu  a l l i é s   j u s q u ' a u x   a c i e r s   inoxydab les   et  a u x  

a c i e r s   r é f r a c t a i r e s ,  

c a r a c t é r i s é   par  la  s u c c e s s i o n   des  qua t re   phases  s u i v a n t e s  :  

(a)  une  o p é r a t i o n   d ' é c r o u i s s a g e   p r é a l a b l e   de  la  p ièce ,   dont  le  taux  f i n a l  

d ' é c r o u i s s a g e   est  compris  ent re   10  %  et  40  % ;  

(b)  une  p remière   séquence  de  n i t r u r a t i o n   ion ique ,   de  durée  l i m i t é e ,   c ' e s t - à -  

dire   comprise  en t re   une  heure  et  10  heures   selon  la  na tu re   de  l ' a c i e r   à  t r a i -  

t e r ,   et  plus  p r éc i s émen t   comprise  en t re   une  et  5  heures  pour  les  a c i e r s   f a i -  

blement  a l l i é s ,   et  en t re   5  et  10  heures  pour  les  a c i e r s   for tement   a l l i é s ,  

r é a l i s é e   à  une  t e m p é r a t u r e   tl  comprise  en t re   450°  et  520°  dans  un  mé lange  

gazeux  c o n s t i t u é   par  de  l ' a z o t e   et  de  l ' h y d r o g è n e ,   te l   que  la  p r e s s i o n   p a r -  
t i e l l e   d ' a z o t e   p1  so i t   comprise  en t re   10  et  35  Pasca l ,   et  que  la  p r e s s i o n  

gazeuse  t o t a l e   so i t   comprise  en t re   200  et  650  P a s c a l  ;  

(c)  une  deuxième  séquence  de  n i t r u r a t i o n   ionique  dont  la  durée  et  la  t empé-  

r a t u r e   sont  a j u s t é e s   en  f onc t i on   de  l ' i n f l u e n c e   bénéf ique   de  l ' é c r o u i s s a g e  

p r é a l a b l e   selon  (a)  sur  la  c i n é t i q u e   de  c r o i s s a n c e   des  couches  n i t r u r é e s ,  

dont  la  durée  est  a i n s i   comprise  en t re   20  et  70  heures  selon  la  na tu re   de 

l ' a c i e r   à  t r a i t e r ,   dont  la  t empéra tu re   t2  est  comprise  en t re   500°  et  580°C 

et  est  s u p é r i e u r e   à  tl  d 'au  moins  10°C  et  d 'au  plus  50°C,  c e t t e   deuxième  s é -  

quence  é tan t   r é a l i s é e   dans  un  mélange  gazeux  c o n s t i t u é   par  de  l ' a z o t e   et  de 

l ' h y d r o g è n e ,   te l   que  la  p r e s s i o n   p a r t i e l l e   d ' a z o t e   p2  so i t   comprise  e n t r e  

20  et  100  P a s c a l ,   et  so i t   s u p é r i e u r e   à  pl,  t and is   que  la  p r e s s i o n   g a z e u s e  
t o t a l e   r e s t e   comprise  ent re   20  et  650  P a s c a l  ;  

(d)  un  r e f r o i d i s s e m e n t   f ina l   sous  v i d e .  

2.-  Méthode  de  n i t r u r a t i o n   ionique  selon  la  r e v e n d i c a t i o n   1 ,  

c a r a c t é r i s é e   en  ce  que  le  taux  f i na l   d ' é c r o u i s s a g e   p r é a l a b l e   de  la  p ièce   à 

t r a i t e r   est  de  l ' o r d r e   de  30  %. 

3.-  Méthode  de  n i t r u r a t i o n   ionique  selon  l ' une   quelconque  des  r e -  

v e n d i c a t i o n s   1  et  2, 

c a r a c t é r i s é e   en  ce  que  la  durée  de  la  première   séquence  de  n i t r u r a t i o n   i o n i -  

que  et  c e l l e   de  la  deuxième  séquence  sont  d ' a u t a n t   plus  longues  que  l ' a c i e r  

à  t r a i t e r   est  plus  chargé  en  éléments  d ' a l l i a g e s .  

4.-  Méthode  de  n i t r u r a t i o n   ionique  selon  l ' une   quelconque  des  r e -  

v e n d i c a t i o n s   1,  2  et  3,  a p p l i c a b l e   aux  p ièces   en  a c i e r s   f a ib lement   a l l i é s ,  

t e l s   que  les  a c i e r s   au  chrome-molybdène  et  les  a c i e r s   au  c h r o m e - n i c k e l - m o -  

l y b d è n e ,  

c a r a c t é r i s é e   en  ce  que  la  première   séquence  de  n i t r u r a t i o n   ionique  a  une  du- 



rée  comprise  en t re   2  et  4  heures ,   q u ' e l l e   s ' e f f e c t u e   à  une  t e m p é r a t u r e   com- 

p r i s e   en t re   490°  et  510°C,  dans  un  mélange  gazeux  d ' a z o t e   et  d 'hydrogène   t e l  

que  la  p r e s s i o n   p a r t i e l l e   d ' a z o t e   so i t   comprise  en t re   10  et  15  Pasca l ,   e t  

en  ce  que  la  deuxième  séquence  a  une  durée  comprise  en t re   25  et  40  h e u r e s ,  

q u ' e l l e   s ' e f f e c t u e   à  une  t e m p é r a t u r e   comprise  en t re   510°  et  560°C,  dans  un 

mélange  gazeux  d ' a z o t e   et  d 'hydrogène   te l   que  la  p r e s s i o n   p a r t i e l l e   d ' a z o t e  

so i t   de  l ' o r d r e   de  60  P a s c a l .  

5 . -   Méthode  de  n i t r u r a t i o n   ionique   selon  l ' u n e   quelconque  des  r e -  

v e n d i c a t i o n s   1,  2  et  3,  a p p l i c a b l e   aux  p i èces   en  - a c i e r s   fo r tement   a l l i é s ,  

t e l s   que  les  a c i e r s   inoxydab les   au  chrome,  avec  ou  sans  n i c k e l ,   et  les  a c i e r s  

r é f r a c t a i r e s ,  

c a r a c t é r i s é e   en  ce  que  la  première   séquence  de  n i t r u r a t i o n   ion ique   a  une  du-  

rée  comprise  en t re   6  et  10  heures ,   q u ' e l l e   s ' e f f e c t u e   à  une  t e m p é r a t u r e   com- 

p r i s e   en t re   500°  et  520°C,  dans  un  mélange  gazeux  d ' a z o t e   et  d 'hydrogène   t e l  

que  la  p r e s s i o n   p a r t i e l l e   d ' a z o t e   so i t   comprise  en t re   30  et  35  Pasca l ,   et  en  

ce  que  la  deuxième  séquence  a  une  durée  comprise  en t re   40  et  70  heures ,   q u ' e l -  

le  s ' e f f e c t u e   à  une  t e m p é r a t u r e   comprise  en t re   500°  et  580°C,  dans  un  mé lange  

d ' a z o t e   et  d 'hydrogène   te l   que  la  p r e s s i o n   p a r t i e l l e   d ' a z o t e   so i t   c o m p r i s e  

en t re   60  et  80  P a s c a l .  

6.-   Méthode  de  n i t r u r a t i o n   ionique   selon  l ' u n e   quelconque  des  r e -  

v e n d i c a t i o n s   1  à  5,  c a r a c t é r i s é e   en  ce  que  l ' a t m o s p h è r e   r é a c t i v e   de  n i t r u r a -  

t ion  est  r é g l é e ,   en  fonc t ion   de  la  na tu re   de  l ' a c i e r   à  t r a i t e r ,   de  m a n i è r e  

que  la  couche  de  d i f f u s i o n   se  t rouve  d i r ec t emen t   en  su r face   de  l a :  p i èce ,   s a n s  

aucune  couche  de  c o m b i n a i s o n .  

7.-  Méthode  de  n i t r u r a t i o n   ionique   selon  la  r e v e n d i c a t i o n   6 ,  

c a r a c t é r i s é e   en  ce  que  la  première   séquence  de  n i t r u r a t i o n   ionique  est  d ' u n e  

durée  comprise  en t re   4  et  10  heures ,   est  r é a l i s é e   à  une  t empéra tu re   tl  com- 

p r i s e   en t re   500°  et  520°C,  dans  un  mélange  gazeux,  c o n s t i t u é   d ' a z o t e   et  d ' h y -  

drogène,   te l   que  la  p r e s s i o n   p a r t i e l l e   d ' a z o t e   pl  so i t   comprise  en t re   10  e t  

30  Pasca l ,   la  p r e s s i o n   gazeuse  t o t a l e   é tan t   comprise  en t re   200  et  650  P a s c a l ,  

et  en  ce  que  la  deuxième  séquence  de  n i t r u r a t i o n   ionique  est  d'une  durée  com- 

p r i s e   ent re   20  et  40  heures ,   et  est  r é a l i s é e   à  une  t empéra tu re   t2  c o m p r i s e  

ent re   530°  et  550°C,  dans  un  mélange  gazeux  d ' a z o t e   et  d 'hydrogène   tel   que 

la  p r e s s i o n   p a r t i e l l e   d ' a z o t e   p2  s u p é r i e u r e   à  pl  so i t   comprise  entre   20  e t  

60  Pasca l ,   la  p r e s s i o n   gazeuse  t o t a l e   r e s t a n t   comprise  ent re   200  et  650  P a s -  

c a l .  
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