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(57)  Linvention concerne un procédé de nitruration
d’une piéce en acier comportant les étapes suivantes :
- 81 : placer la piéce dans une enceinte ;

- 82 : placer I'enceinte sous atmosphére oxydante a une
premiére température allant de 350° C a 470° C de
maniére a former une couche d’oxyde de fer;

- S3: placer I'enceinte sous atmospheére de diazote/am-
moniac/ammoniac dissocié a une deuxiéme température
supérieure ou égale a480°C etinférieure ou égale a 500°
C de maniére a former une couche de nitrure de fer en
surface de la piéce et a initier la formation d’une couche
de diffusion sous la couche de nitrure de fer et maintenir
un potentiel de nitruration a une premiere valeur ; et
-S4 : augmenterlatempérature de I'enceinte jusqu’a une
troisiéme température allant de 490° C a 590° C et
maintenir le potentiel de nitruration a une deuxiéme
valeur de maniére a former une couche de diffusion
finale.

PROCEDE DE NITRURATION DE PIECES EN ACIER
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Description
DOMAINE DE L'INVENTION

[0001] La présente invention concerne le domaine des traitements thermochimiques de durcissement superficiel de
pieces en acier. L'invention concerne plus particulierement un procédé de nitruration pour le durcissement superficiel de
pieces, notamment de pieces en acier.

ARRIERE-PLAN TECHNOLOGIQUE

[0002] Les piéces utilisées dans les systémes de transmissions mécaniques de puissance sont soumises a des efforts
importants notamment au niveau de leurs surfaces qui sont en contact avec d’autres piéeces.

[0003] Dansledomaine de I'aéronautique par exemple, les systémes de transmission de puissance peuvent se trouver
dans la partie moteur, notamment au niveau de la chaine de puissance du moteur, ou dans les systémes de transmission
du moteur vers les organes de portance, notamment vers le rotor principal ou vers le rotor de queue pour les aéronefs a vol
vertical, ou vers le systéme propulsif, ou vers le sustentateur pour les aéronefs a ailes.

[0004] D’une maniére générale, dans les systémes tribologiques, comme par exemple les roulements, les pignons
d’entrainement, ou encore les transmissions de puissance, les différentes piéces formant ces systéemes doivent posséder
de bonnes caractéristiques de résistance mécanique, de tenue en fatigue et de résistance aux frottements, notamment au
niveau de leur surface.

[0005] Par ailleurs, dans le cas des aéronefs a voilure tournante, les impératifs de sécurité nécessitent de pouvoir
garantir le maintien des propriétés mécaniques pour les organes de transmission de puissance, notamment pour une
durée d'urgence, en cas de rupture de la fonction de lubrification. Dans ce type d’aéronef, le maintien des propriétés
mécaniques doit ainsi étre assuré en fonctionnement nominal ou dégradé et pour des plages de températures pouvant
aller jusqu’a 450°C ou 500°C.

[0006] Différents procédés de traitements thermiques ou thermochimiques pour renforcer la surface d’une piece,
notamment d’une piéce en acier, sont connus de I'art antérieur. On peut notamment citer le renforcement de surface par
trempe, cémentation, cyanuration, nitrocarburation, carbonitruration ou encore nitruration.

[0007] Depuis des dizaines d’années, le procédé de renforcement de surface par nitruration est utilisé pour des piéces
de systemes de transmission d’aéronefs. Cependant, méme si ce procédé permet d'obtenir des piéces en acier possédant
une surface renforcée, il nécessite d’étre optimisé.

[0008] Eneffet,le procédé de nitruration permetla formation d’'une couche durcie dans une épaisseur de la piece traitée,
au niveau de la surface de cette derniére. Cette couche durcie comporte une couche de diffusion qui est une couche
enrichie en azote et qui présente une dureté supérieure a la dureté du reste de la piéce, notamment d’'une partie plus
interne de la piece. Dans cette couche de diffusion, de I'azote diffusé dans la piéce lors du procédé de nitruration réagit
avec des composés présents dans I'acier formant la piéce, notamment avec des métaux, ce qui permet d’augmenter la
dureté de cette couche de diffusion par rapport a la partie interne de la piéce. Cependant, lors du procédé, une couche dite
« de combinaison » constituée de nitrures de fer, généralement Fe, 3N et/ou FeyN, se forme inévitablement sur au moins
une partie de la surface de la piéce traitée. La piece comporte alors successivement de l'intérieur de la piece vers
I'extérieur de la piéce : la partie interne présentant une dureté donnée, la couche de diffusion puis la couche de
combinaison, la couche de diffusion et la couche de combinaison formant ensemble la couche durcie présentant une
dureté supérieure a la dureté de la partie interne.

[0009] Lorsdelamiseenoeuvre desprocédés de nitruration de I'art antérieur, I'épaisseur de la couche de combinaison
est difficilement maitrisable ce qui entraine une couche de combinaison trop épaisse et comportant des excroissances,
pouvant ainsi empécher une utilisation optimale de la pieéce comportant cette couche. Il est ainsi nécessaire de rectifier la
couche de combinaison de maniére a supprimer la couche de combinaison et les excroissances sur la totalité de la piece
traitée ou localement dans certaines zones en fonction des applications visées afin d’obtenir une piéce fonctionnelle.
[0010] Cependant, 'usinage de la piece pour rectifier la couche de combinaison est une étape qui allonge la durée de
fabrication de la piece et augmente aussi son co(t de fabrication.

EXPOSE DE L'INVENTION

[0011] Unobjectifdel'invention estainsid’optimiserle procédé de nitruration d’'une piece métallique de maniére a limiter
voire éviter la nécessité d’usiner la piéce pour rectifier la couche de combinaison.

[0012] Un autre objectif de I'invention est de contrdler la croissance de la couche de combinaison durant le procédé de
nitruration.

[0013] L’invention a également pour objectif de diminuer le co(t de fabrication de piéces, notamment en acier,
comportant une couche de combinaison a base de nitrures de fer.
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[0014] A cet effet, l'invention a pour objet un procédé de nitruration d’'une piéce en acier, ledit procédé comportant les
étapes suivantes :

- S1:placer la piéce dans une enceinte ;

- S2:placer'enceinte sous atmosphere oxydante a une premiére température allant de 350°C a 470°C de maniére a
former une couche d’oxyde de fer en surface de la piéce ;

- 83 placer I'enceinte sous atmosphére d'un mélange diazote (N,)/ammoniac (NH3) & une deuxieme température
supérieure ou égale a 480°C et inférieure ou égale a 500°C de maniére a former une couche de nitrure de fer en
surface de la piéce et a initier la formation d’'une couche de diffusion sous la couche de nitrure de fer et maintenir un
potentiel de nitruration a une premiére valeur ; et

- S4:augmenterlatempérature de I'enceinte jusqu’a une troisi€me température allantde 490°C a 590°C et maintenir le
potentiel de nitruration a une deuxiéme valeur inférieure a la premiere valeur de maniére a former une couche de
diffusion finale.

[0015] La piece obtenue posséde ainsi une couche durcie comprenant une couche de diffusion recouverte d’'une
couche de combinaison (couche de nitrure de fer), laquelle présente une épaisseur optimisée et ne possédant pas ou peu
d’excroissance. La piéce peut ainsi étre utilisée sans nécessiter d’étape de rectification longue. Le procédé de nitruration
est ainsi plus rapide et la fabrication de la piece plus efficace.

[0016] Lorsqu’il estindiqué que la couche de diffusion est positionnée sous la couche de combinaison, cela signifie que
la couche de diffusion est dans une épaisseur plus interne de la piéce par rapport a la couche de combinaison qui est la
couche la plus externe de la piece.

[0017] L'épaisseur de la couche durcie finale (couche de combinaison + diffusion) peut notamment aller de quelques
centiéemes de millimetres a quelques millimétres.

[0018] Par I'expression « pas ou peu d’excroissance », on entend une couche de nitrure de fer ayant une épaisseur
réguliére, et notamment une épaisseur allant de 2 & 12um qui varie d’au plus 20%, et de préférence d’au plus 10%.
[0019] Parailleurs, le procédé décrit ci-dessus peut permettre de former une couche de diffusion plus profonde (et donc
une couche durcie plus épaisse) sans trop augmenter I'épaisseur de la couche de combinaison. Ce procédé permet ainsi
de trouver un compromis entre une couche durcie suffisamment épaisse et une couche de combinaison d’une épaisseur
limitée.

Etape S1

[0020] Dans/l'étape S1, la piéce est positionnée dans I'enceinte qui est de préférence sous air ambiant. Cette étape est
réalisée a une température Ti.

Etape S2

[0021] Dansl'étape S2,'enceinte est placée sous atmosphére oxydante, ce qui signifie que I'enceinte est remplie d’un
mélange gazeux oxydant, notamment un mélange gazeux comprenant de 'oxygene.

[0022] Lemélange gazeux peut par exemple étre de I'air ce qui signifie que I'air représente au moins 80% en volume, de
préférence au moins 90% en volume, et de maniére encore plus préférée au moins 95% en volume, par rapport au volume
total de gaz présent dans I'enceinte.

[0023] Cette étape consiste a oxyder le fer ala surface de la piece placée dans I'enceinte qui est alors sous atmosphére
d’un mélange gazeux oxydant, ce qui signifie d’'un mélange gazeux comportant au moins 15% d’oxygéne en volume par
rapport au volume total de gaz présent dans I'enceinte.

[0024] Le procédé peut comprendre une étape Saréalisée entre I'étape S1 et 'étape S2 et comprenant le pompage de
I'air ambiant présent dans I'enceinte puis I'injection de diazote. L'enceinte sous atmosphére de diazote peut alors étre
chauffée a la premiére température T1 puis le diazote présent dans I'enceinte est remplacé par de d’air.

[0025] La premiére température T1 a une valeur allant de 350°C a 470°C, de préférence de 400°C a 470°C, de
préférence de 430°C a460°C, etde maniére encore plus préférée de 445°C a455°C. La premiere température T1 peut par
exemple étre de 450°C.

[0026] La montée en température pour atteindre la premiére température T1 peut se faire a une vitesse allant de
1°C/min a 4°C/min, de préférence allant de 1,5°C/min 3,5°C/min, et de maniéere encore plus préférée allant de 2°C/min a
3°C/min. La montée en température peut se faire a partir d’'une température initiale Ti qui peut étre par exemple la
température ambiante jusqu’a la premiére température T1.

[0027] Lapressionde mélange oxydant, parexemple d’air, dans’enceinte peut aller de 800 a 1200 Pa, et de préférence
de 900 a 1100 Pa.

[0028] La couche d’oxyde de fer est formée en surface de la piéce selon la réaction suivante :
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Réaction 1 :Fe+1% 0, ->FeO

[0029] Laduréedel'étape S2estdéterminée en fonction de la couche d’oxyde de fer se formant a la surface de la piéce.
La durée de cette étape peut aller par exemple de 15 min a 90 minutes.

[0030] Alafindel'étape S2,I'épaisseurde la couche d’oxyde de fer formée peutallerde 0,1 puma 10 wm, de préférence
de 0,3 um a 7 um, et de maniéere plus préférée 0,5 pm a Sum.

Etape S3

[0031] Dans cette étape S3, un mélange de diazote (N,), d’'ammoniac (NH3) et d'ammoniac dissocié est injecté, ce qui
signifie que ce mélange représente au moins 80% en volume, de préférence au moins 90% en volume, et de maniére
encore plus préférée au moins 95% en volume, par rapport au volume total de gaz présent dans I'enceinte.

[0032] L’'ammoniac dissocié est généré a partir d'un dissociateur externe. L'injection d’ammoniac dissocié des le début
de I'étape S3 permet notamment de mieux maitriser la pression partielle du dihydrogene et donc le potentiel de nitruration
dés le début de I'étape S3.

[0033] Dans ce mélange diazote/ammoniac/ammoniac dissocié, 'ammoniac représente au moins 4 % en volume
d’ammoniac, de préférence au moins 6% en volume, et de maniére plus préférée au moins 8 % en volume, par rapport au
volume total du mélange.

[0034] De préférence, une étape de purge avec un gazinerte, parexemple de I'azote, peut étre réalisée entre I'étape S2
et I'étape S3 de maniére a éliminer le ou les gaz oxydants présents dans I'enceinte.

[0035] Par ailleurs, I'enceinte est chauffée a une deuxieme température T2 allant de 470°C a 525°C, de préférence
allant de 480°C a 500°C, et de maniére plus préférée allant de 485 °C a 495 °C. La deuxiéme température T2 peut par
exemple étre de 490°C.

[0036] L’étape S3 comporte ainsi une premiére phase P1 d’augmentation de la température allant jusqu’a la tempé-
rature T2, puis une deuxiéme phase P2 de maintien de la température T2.

[0037] Lamontée entempérature pour atteindre la deuxiéme température T2 peut se faire a une vitesse allant 1 °C/min
a4°C/min, de préférence allantde 1,5°C/min a 3,5°C/min, et de maniére encore plus préférée allantde 2°C/min a 3°C/min.
La montée en température peut se faire notamment a partir de la température T1 jusqu’a la deuxieme température T2.
[0038] Lapressiondumélange diazote/ammoniac/ammoniac dissocié dans I'enceinte peut aller de 1000 Pa a 1300 Pa,
et de préférence de 1050 Pa a 1150 Pa.

[0039] Lors de I'étape S3, une premiére réaction a lieu qui consiste a décomposer ou dissocier 'ammoniac par sa
réaction avec I'oxyde de fer formé en surface de la piece lors de I'étape S2. Cette réaction de dissociation de 'ammoniac
appelée « craquage », aussi connue sous I'anglicisme « cracking », est la suivante :

Réaction 2: 2FeO + 2NHj -> 2H,0 + 2N + 2Fe + H,

[0040] Lors de cette réaction, 'ammoniac est adsorbé a la surface de la piéce, et notamment au niveau de la couche
d’'oxyde de fer, ce qui permet sa dissociation. De I'azote mononucléaire N est alors formé et absorbé par la piéece,
notamment absorbé dans I'épaisseur d’'une sous-couche de la piéce, notamment une sous couche se formant a la place
de la couche d’oxyde de fer, cette sous-couche étant destinée a former la couche de diffusion par réaction de I'azote avec
I'acier. L'épaisseur de la sous-couche de la piéce absorbant 'azote mononucléaire peut avoir une épaisseur allantjusqu’a
15um.

[0041] Parailleurs, lors de cette étape, le mélange gazeux évolue puisqu’il se produit une dissociation de 'ammoniac qui
permet d’entretenir la présence d’ammoniac dissocié dans le mélange gazeux c’est a dire un mélange de dihydrogéne et
d’azote mononucléaire.

[0042] La couche durcie commence ainsi a se former et il se forme également, a la surface de la couche durcie, une
couche de combinaison comprenant des nitrures de fer selon les réactions suivantes :

Réaction 3: N + 3Fe -> Fe, 3N
Réaction 4: N + 4Fe -> FeyN

[0043] Les nitrures de fer sont formés a la surface de la piéce et forment ainsi une couche appelée couche de
combinaison. Cette couche permet également de former un réservoir pour la diffusion d’azote dans le substrat. L’azote
diffuse ainsi dans le substrat formant une couche de diffusion par réaction de I'azote avec certains composés présents
dans l'acier.

[0044] Lors de cette étape S3, la réaction de dissociation de 'ammoniac permet la formation de dihydrogéne dans
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I'enceinte. La proportion de dihydrogéne peut ainsi varier au cours de la I'étape S3, etjusqu’a 70% a la fin de la deuxieme
étape. La proportion de dihydrogéne, et notamment sa pression partielle dans le mélange diazote/ammoniac/ammoniac
dissocié, permet de calculer le potentiel de nitruration du mélange qui se définir selon I'équation ci-dessous :

KN = P(NH3)/P(Hz)®/2),

, dans laquelle P(NH3) est la pression partielle d'ammoniac dans I'enceinte, et P(H,) est la pression partielle de
dihydrogene dans I'enceinte. Les valeurs des pressions partielles sont calculées par un automate a partir des résultats
d’analyse de prélevements d’atmosphére de I'enceinte et des données de débitmétrie des gaz injectés.

[0045] Lors de I'étape S3, le potentiel de nitruration varie de l'infini a la valeur de régulation KN1.

[0046] La deuxieme phase de cette étape S3 consistant a maintenir la deuxiéme température T2 et le potentiel de
nitruration KN1 a des valeurs constantes, permet ainsi de former un réservoir d’atomes d’azote dans la sous-couche de la
piéce et/ou dans la couche de combinaison, permettant notamment la formation de la couche de diffusion et également la
formation de la couche de combinaison.

[0047] Le potentiel nitrurantde I'atmosphére posséde une premiére valeur KN1 allantde 20 a 1. Une telle valeur permet
au potentiel de nitruration d’étre suffisamment élevé pour que les nitrures de fer puissent se former, et pas trop élevé afin
d’éviter qu’'une trop grande quantité d’azote ne soitadsorbée a la surface de la piéce et qu'une couche de combinaison trop
épaisse ne se forme.

[0048] La durée de I'étape S3 est déterminée en fonction de I'épaisseur de couche de combinaison recherchée. La
durée de cette étape peut aller par exemple de 15 min a 90 minutes.

[0049] Alafindel'étape S3,I'épaisseurdelacouche de nitrures de fer ou couche de combinaison peutallerde 1 pma20
wm, de préférence de 2 um a 18 um, et de maniére plus préférée de 5 pm a 15 pm.

Etape S4

[0050] Dans cette étape S4, latempérature dans I'enceinte est augmentée pour passer de la deuxi€éme température T2
a la troisieme température T3 plus élevée que la température T2.

[0051] Lorsde cette étape, latempérature T3 peutallerde 470°C a 590°C, de préférence allantde 520°C a 580°C, etde
maniére plus préférée allant de 550°C a 570°C. La température T3 peut notamment étre de 560°C.

[0052] L’étape S3 comporte une premiére phase durant laquelle la température augmente progressivement jusqu’a la
température T3, puis une deuxieme phase de maintien de la température T3 a une valeur constante.

[0053] Cette augmentation de température permet notamment d’accélérer la réaction de formation de nitrures de feren
utilisant I'azote préalablement adsorbé dans la piece.

[0054] La montée en température pour atteindre la troisieme température T3 peut se faire a une vitesse allant de 1
°C/min a 4°C/min, de préférence allant de 1,5°C/min a 3,5°C/min, et de maniére encore plus préférée allant de 2°C/min a
3°C/min. La montée en température peut se faire notamment a partir de la deuxiéme température T2 jusqu’a la troisiéme
température T3.

[0055] Lors de I'étape S4, le potentiel de nitruration posséde une deuxiéme valeur KN2 allant de 0,05 a 3. Une telle
valeur, inférieure a la premiére valeur du potentiel de nitruration, permet de poursuivre la formation de la couche de
diffusion par diffusion d’azote a partir de la couche de combinaison. Cette étape S4 réalisée a une température supérieure
a la température de I'étape S3 et a un potentiel de nitruration inférieur a celui de I'étape S3, permet de maintenir une
réserve d’azote suffisante dans la couche de combinaison permettant ainsi de former et d’épaissir la couche de diffusion,
et ce, tout en évitant de former une couche de combinaison trop épaisse et de limiter, voire d’éviter les excroissances.
[0056] Ladurée delalétape S4 est déterminée en fonction de la profondeur efficace de nitruration visée. La durée de
cette étape peut aller par exemple de 0 a 500 heures.

[0057] A lafin de I'étape S4, I'épaisseur de la couche durcie peut aller de 0,05 mm a 2,3 mm.

[0058] Par ailleurs, I'épaisseur de la couche de combinaison peut aller de 0,005 mm a 0,015 mm.

[0059] Suite al'étape 4, le procédé peut comprendre une étape de purge de I'enceinte pour éliminer le mélange de gaz
présent dans I'enceinte et y injecter du diazote. La température finale appelée Tf peut alors étre abaissée a une valeur
allant de 20°C a 100°C, de préférence allant de 45° C a 80°C, et par exemple de 70°C.

[0060] La piéce peut alors étre sortie de I'enceinte et étre utilisée sans nécessiter d’'usinage ou en nécessitant peu
d’usinage.

BREVE DESCRIPTION DES FIGURES

[0061] D’autres caractéristiques et avantages de I'invention apparaitront a la lecture de 'exemple de réalisation qui va
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suivre, donnée uniquement a titre d’exemple et se référant aux dessins annexés, dans lesquels :

[Fig. 1] Lafigure 1 estun logigramme représentant les étapes du procédé selon un mode de réalisation de I'invention ;
[Fig. 2] Lafigure 2 est un graphique représentant le profil de température lors des différentes étapes du procédé de la
figure 1;

[Fig. 3a] Lafigure 3a est une image en coupe de la piece obtenue selon le procédé de nitruration de la figure 1 montrant
la couche durcie comportant la couche de combinaison ; et

[Fig. 3b] La figure 3b est une image en coupe d’une piéce obtenue selon le procédé de nitruration de I'art antérieur
montrant la couche durcie comportant la couche de combinaison.

DESCRIPTION DETAILLEE D’UN EXEMPLE DE REALISATION

[0062] Lors d’'une étape S1, une piéce est positionnée dans une enceinte qui est sous atmosphére d’air ambiant puis
I'enceinte est fermée.

[0063] Lors d'une étape Sa, I'air ambiant présent dans I'enceinte est pompé puis du diazote est injecté.

[0064] L’enceinte estalors chauffée pendant quelques minutes pour atteindre une premiére température T1 de 450°C.
[0065] Enréférence auxfigures 1et2b etlors d’une étape S2, 'enceinte 10 est maintenue a latempérature T1de 450°C
et est purgée par pompage du diazote. Puis I'enceinte est a nouveau remplie d’air ambiant.

[0066] A lafinde I'étape S2, la surface de la piéce qui est exposée a I'atmosphére de I'enceinte est recouverte d’'une
couche d’oxyde de fer (FeO).

[0067] Lorsd'uneétape Sb, I'air présentdans I'enceinte est pompé puis du diazote estinjecté. Lors de cette étape Sb, la
température de I'enceinte est maintenue a la température T1 de 450°C

[0068] Lors d’une étape S3, un mélange N2/NH3/NH3 dissocié est injecté dans I'enceinte,

[0069] Parailleurs, latempérature de I'enceinte est augmentée pour atteindre une deuxieme température T3 de 490°C.
[0070] Lorsde cette étape S3, la réaction 2 précédemment décrite permet de former de I'azote monomoléculaire et du
dihydrogene. L'équilibre thermodynamique gazeux permet a I'atmosphére de I'enceinte d’atteindre un premier potentiel
de nitruration KN1 de 18 pendant une durée de 2 heures.

[0071] Le premier potentiel de nitruration KN1 est maintenu a cette valeur et permet d’initier la formation d’'une couche
durcie en sous-surface de la piéce et d’'une couche de nitrures de fer (ou couche de combinaison) a la surface de la piéce.
[0072] Le potentiel de nitruration est mesuré au moyen de sondes de pression, par exemple celles de la société
NITREX.

[0073] Dansune étape S4, latempérature de I'enceinte est augmentée pour atteindre une troisi€me température T3 de
560°C.

[0074] Lorsde cette étape, le potentiel de nitruration est abaissé a une deuxiéme valeur KN2 de 0,55 tout en maintenant
la température T3 a la valeur de 560°C de pendant une durée 60 heures.

[0075] L’enceinte est alors purgée pour évacuer le mélange gazeux présent et injecter du diazote. La température est
alors abaissée a une valeur de 70°C. Une fois la piéce refroidie a la température inférieure a 70°C, elle est sortie de
I'enceinte.

[0076] Laduréetotaleduprocédéestde 67 heures etlapiéce posséde une couche durcie d’'une épaisseurde 630 umen
sous-surface de la piece et une couche de combinaison d’une épaisseur de 10 um. La couche durcie est alors [égerement
rectifiée pour atteindre une épaisseur de 600 pm.

[0077] Selon le procédé de I'art antérieur réalisée dans des conditions similaires mais avec un potentiel de nitruration
constant et donc sans effectuer I'étape S4, le procédé dure 127h et la couche durcie possede une épaisseur de 800 um et
posséde une couche de combinaison sur une épaisseur d’environ 30 a 45 um nécessitant un enlévement par rectification
supérieur a 100pm. La rectification est ainsi plus longue pour atteindre une couche durcie d’une épaisseur de 600 pm.
[0078] Comme visible sur les figures 3a et 3b, la couche de combinaison est plus fine et comporte moins d’excrois-
sances en suivant le procédé selon un mode de réalisation de I'invention par rapport a un procédé réalisé selon I'art
antérieur.

[0079] Le procédé selon ce mode de réalisation de I'invention permet d’obtenir une piece possédant une couche durcie
en sous-surface et une couche de combinaison présentant une épaisseur optimisée et possédant peu d’excroissance. La
maitrise fine du potentiel de nitruration et la sélection de températures de nitruration adaptées permettent de former des
couches durcies profondes en minimisant I'épaisseur de la couche de combinaison. La piece peut ainsi étre utilisée aprés
une étape de rectification rapide, voire sans rectification selon les applications visées. Par ailleurs, la durée du procédé est
bien plus courte comparée au procédé selon I'art antérieur. Le procédé de nitruration est ainsi plus rapide et la fabrication
de la piece plus efficace.
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Revendications

1.

Procédé de nitruration d’une piéce en acier, ledit procédé comportant les étapes suivantes :

- 81 : placer la piéce dans une enceinte ;

- S2 : placer I'enceinte sous atmosphere oxydante a une premiere température allant de 350°C a 470°C de
maniére a former une couche d’oxyde de fer en surface de la piece ;

- S3: placer I'enceinte sous atmosphére d’'un mélange diazote/ammoniac/ammoniac dissocié a une deuxieme
température supérieure ou égale a 480°C et inférieure ou égale a 500°C de maniere a former une couche de
nitrure de fer en surface de la piéce et a initier la formation d’une couche de diffusion sous la couche de nitrure de
fer et maintenir un potentiel de nitruration a une premiére valeur ; et

- 84 : augmenter la température de I'enceinte jusqu’a une troisieme température allant de 490°C a 590°C et
maintenir le potentiel de nitruration a une deuxieme valeur inférieure ala premiére valeur de maniere a formerune
couche de diffusion finale.

Procédé de nitruration selon la revendication 1, dans lequel la premiére valeur du potentiel de nitruration est
supérieure ou égale a 1 et inférieure ou égale a 20.

Procédé de nitruration selon la revendication 1 ou 2, dans lequel la deuxiéme valeur du potentiel de nitruration est
supérieure ou égale a 0,05 et inférieure ou égal a 3.

Procédé de nitruration selon I'une quelconque des revendications précédentes, dans lequel, a I'étape S3, le mélange
azote/ammoniac/ammoniac dissocié comporte au moins 4% d’ammoniac en volume par rapport au volume total du
mélange.

Procédé selon I'une quelconque des revendications précédentes, dans lequel les nitrures de fer formant la couche de
nitrure de fer sont choisis parmi du Fe, 3N, Fe,N, et leurs mélanges.

Procédé selon I'une quelconque des revendications précédentes, comprenant en outre, préalablement a I'étape S2,
une étape Sa de placement de I'enceinte sous atmosphére de diazote et chauffage de I'enceinte jusqu’a la premiére
température.

Procédé selon I'une quelconque des revendications précédentes, dans lequel la premiére température vade 400°C a
470°C.

Procédé selon 'une quelconque des revendications précédentes, dans lequel la troisieme température estinférieure
ou égale a 520°C et supérieure ou égale a 580°C.

Procédé selon 'une quelconque des revendications précédentes, dans lequel, au cours de I'une au moins des étapes
S3 et S4, du dihydrogéne est formé a partir de 'ammoniac, une mesure du taux de dihydrogéne dans I'enceinte est
utilisée pour le calcul du potentiel de nitruration.
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