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INTRODUCTION



Introduction générale

La métallurgie des poudres (MDP) est un ensemblg@rdeédés et de techniques
permettant la fabrication de pieces avec des derpius au moins complexes et de grande
précision géométrique a partir d’'une (ou mélangeidpe métallique ou céramique. La MDP
concerne aussi les procédés de fabrication desrgoumiétalliques et céramiques ayant une
granulométrie et composition chimique désirée. dbération de pieces par métallurgie des
poudres se fait par frittage de poudres, préaladhtroompactées, et permet de réduire au
maximum les pertes de matieres premieres. Cet diseniavantages techniques et
économiques sont difficiles a atteindre par lesesuprocédés de fabrication.

Dans la plupart des procédés d’élaboration par laégee des poudres, on distingue
deux étapes essentielles. La premiére est la emserme de la poudre par compression a
froid, soit de maniere uniaxiale ou isostatique. deuxieme consiste en un traitement
thermique de densification par frittage. Ce tragaithermique a pour objet la densification
du matériau par frittage des particules a une teatpe inférieure a la température de fusion
de I'un des constituants au moins. Ce processuBlitpge vise & souder’ les grains les uns

aux autres et permet d’éliminer, en méme tempsguarade partie de la porosité.

Le présent travail porte sur une étude expérimemntalla compressibilité et du frittage
d’'un mélange de poudres métalliques Fe-20%Cu. Dares premiére étape, nous nous
sommes intéressés a I'étude de la compressibéita goudre de Fe, de la poudre de Cu et du
mélange Fe-20%Cu. Dans la seconde étape, le teayalté sur le frittage de mélanges Fe-
Cu (différents %Cu). Il est ensuite question, emigee étape, de l'influence d’ajout de

faibles proportions de carbone.

Le présent manuscrit est composé de deux partresfigées en quatre chapitres. La
premiére partie est une synthese bibliographiquéasiabrication des poudres métalliques et
la mise en forme des compactés par compressiosetend chapitre porte sur le frittage,
essentiellement en phase solide et en présendeade pquide. La deuxieme partie est dédiée
au travail expérimental et porte sur les matieremsmgeres et techniques expérimentales
utilisées (chapitre 3) et les résultats expérimentdeurs discussions et interprétations
(chapitre 4). Ces résultats portent d’abord suudlé de la compressibilité des poudres, de Fe

1



pur, de Cu pur, du mélange Fe-20%Cu et sur lea@@ttdes mélanges Fe-Cu. Il s’agit de
I'étude de la densification et de la caractérisatiicrostructurale par microscopie optique
(MO), microscopie électroniqgue a balayage (MEB)aubl terminons ce mémoire par une

conclusion générale et des perspectives.



Chapitre |

Fabrication et compactage
ders produits metalliques



Chapitre | Fabrication et compactage des poudres métalliques

1.1 Généralité

La métallurgie des poudres (MDP) est un procédénie en forme utilisé pour produire
différentes formes de piéces mécaniques a partinéanges de poudres de métaux purs ou alliages.
La MDP permet la réalisation des pieces a porasidétrolée avec une précision dimensionnelle

appréciable et un moindre codt en raison d'untepaimimale de matiere et d'un fort gain d’énergie.

Elle consiste en une compression des poudres dartdppur obtenir la piece qui est
suffisamment rigide (matériau vert). Cette étageseiwie du procédé de frittage qui est un traiteime
thermique ayant pour but de consolider et densiematériau. Le produit fritté est soumis a un
traitement final exigé par les conditions de trawvld la piece (Usinage de finition, traitement de

surface, infiltration ...). La figure 1 montre ledférentes étapes de la MDP.

Le produit fritté présente une structure constdaéponts entre les particules, formés par inter
diffusion, avec une porosité minimale. La tempémite frittage peut engendrer la formation d'une
phase liquide (frittage en phase liquide). Cellg*€coule entre les particules et sert de liamégsa

cristallisation.

Le résultat du frittage dépend beaucoup des caistai@ées des poudres utilisées. On peut
citer, entre autres, la taille et la compositios garticules, la répartition granulométrique amse la
surface spécifique. Les particules peuvent étregau alliées, denses ou poreuses en fonction de la
méthode de leur élaboration. Trois principaux pdésésont utilisés : procédés meécaniques, physiques

ou chimiques [1].

Les procédés mécaniques sont principalement basés phénomene de broyage engendrant
des déformations plastiques répétées de la matiectle qui finit par se désintégrer en fines
particules. Parmi les méthodes physiques, I'ataimisaest la plus utilisée dans l'industrie. Elle
consiste a pulvériser un métal ou un alliage efofuen trés fines gouttelettes qui se cristallisemt

donnant naissance a des particules solides.

La poudre peut étre obtenue a partir d'une rédnatioxydes a I'état pulvérulent. L'agent

réducteur est souvent un gaz comme I'hydrogene awhoxyde de carbone.
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Mélangeur
Poudres
Compression

Piece finale

Figure. 1. Le procéde de fabrication en métallurg des poudres [2].

Le traitement thermique de frittage est souverits@&aans des fours a atmosphére neutre pour
éviter toute oxydation du matériau. Il a pour bdichiner totalement ou partiellement la porosité e
fonction de la destination de la piéce. A titrexd@mple on peut citer le coussinet autolubrifiant qu
garde une porosité ouverte servant de réservouild’lpendant le fonctionnement. Pour densifier au
maximum le matériau il est possible d’associerf¢efle la pression a celui de la température t tees
procédé de la compression isostatique a chaud (CiCprésence d’'une phase liquide mouillante est
aussi souhaitable pour éliminer le maximum de ptrasirtout dans le cas du frittage naturel I'oréegi
du liquide peut étre une simple fusion d’'un constit du matériau vert ou alors la formation d’'un
eutectique. Les effets de cefibase liquide sur la densification sont remarqusabteseront abordés
dans le chapitre du frittage [3]

tolére que I'un des constituant fond pour deveaimme liant, les grains se soudent entre eux

et une grande partie de la porosité et des espatastitiels sont éliminer du fait, toutes cette
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densification est du au différents mécanismesatesport de matiere que on’ abordera dans le chapitr
du frittage [3].

1.2 Fabrication des poudres métalliques et leursacactéristiques
1.2.1 Fabrication des poudres métalliques
1.2.1 .1 Atomisation

L'atomisation est un procede physique ou la matpemiere est fondue sous atmosphere
neutre pour éviter I'oxydation. Le liquide passiavers un conduit le menant dans une enceinté ou i
est pulvérisé par un jet de gaz ou d'eau pour abtéa fines gouttelettes. Ces dernieres se
refroidissent et se cristallisent en vol pour veéaimber au fond de I'enceinte. A I'heure actueligs
de 80% des poudres métalliques pures ou alliébag@lde fer, d’aluminium ou de titane, bronzes,
aciers, ...) commercialisées sont produites paniatdion. Ce succes est di a la grande productivité
des techniques d’atomisation permettant ainsi desamies appréciables. De plus I'atomisation est le
passage obligé pour la fabrication de poudres lfiges [2].

T | WECLLET
C| induction

o

pressure
source

=-chamber

e
powdar

5= [collectien
_{; i d;}-r‘._fhamb!?r

Figure. 2. Procéde d’atomisation par eau et gab].

1.2.1 .2 Broyage mécanique

Le broyage est un procédé mécanique de fabricdgsrpoudres. Cette technique est utilisée
dans l'industrie, en grande partie, pour les matérifragiles mais elle est pratiquée aussi dacsde
des matériaux ductiles. La méthode consiste aiplaceatiere dans des jarres contenant des leitles

acier tres dur, la fragmentation s’ensuit sodteteles collisions des billes entre elles en paédgédes
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particules entre elles. Les grains de poudre dtemnativement déformés plastiquement, fracturés et

recollés les uns aux autres, ce qui permet unngéldes différents constituants.

Figure. 3Fracture dynamique et ressoudage des poudres lous @¢hoc bille-bille [4].

> Broyeur attriteur

Appelé aussi broyeur vertical, il est muni d'uneetixe et traverser par une tige équipée de bras
qui viennent brasser le mélanges billes/poudre $aadon d’'un moteur tournant a une vitesse de
I'ordre de 300 a 500 tours par minute. Ce broyeaut @tre utilisé pour la production d'un volume

modéré de poudre avec un temps de broyage relaiverourt de I'ordre de quelques heures [4].
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Joint de gaz

Agitateur
tournant

Figure.4 Broyeur attriteur [4].

> Broyeur planétaire

Les broyeurs planétaires sont les plus utilisés des laboratoires car ils nécessitent une petite
guantité de poudre (de I'ordre de quelques gramnize)s ce type de broyeurs, les jarres tournent
autour d’'un axe vertical dans le sens inverse dtepall qui les porte a une vitesse de I'ordre d@ 120
tours/mn, Les forces centrifuges créées par legioos des jarres et du plateau sont appliquées au
mélange de poudres et aux billes dans les jariasi,Aes poudres sont fracturées et soudées smus u
grande énergie d'impact [4].

Détail du broyage

de la poudre
Sens de rotation des jarres

autour de leur axe propre

Sens de rotation du
plateau porteur

Rotation of the
grinding bowl

Figure. 5 Schéma expliquant le fonctionnement du lmyeur planétaire [5].
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» Mécano synthese (mechanical alloying)

Appelé aussi broyage a haute énergie, cette tashrEgté développée par J. Benjamin dans
les années 60 afin de disperser de trés finespkasi d'oxydes dans une matrice métallique, dans
le but d'améliorer ses propriétés mécaniques, @ioatnent au broyage classique la mécano
synthése permet de synthétiser a température ammbdes matériaux organisés a I'échelle

nanomeétrique, difficile a obtenir par des méthatlassiques.

Figure.6 - Schéma de principe du broyage a haute érgie : alternance de déformations plastiques,

fractures [6]

Le principe de la mécano synthése consiste a agitiermment, une poudre et des billes dans
une enceinte étanche et souvent avec une atmogpdére pour éviter d’autres réactions, sous lteffe
des collisions les grains de poudre sont altereatent déformés plastiguement, fracturés et recollés
les uns aux autre conduisant a un mélange degatiffe constituants pour synthétiser un nouveau

matériaue].
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1.2.1.3 Procédé chimique

Dans le procédé chimique, on distingue deux mamipegmettant I'obtention d’une poudre
meétallique dont la premiere consiste & une décoitiposle complexes de métaux et la seconde a une

réduction des oxydes.

La décomposition des complexes carbonyles de métansiste a décomposer une molécule
contenant du métal par un agent chimique. Il ealt@sin dépot qu’on peut récupérer, par exemple du
fer carbonyle Fe(COj)), et décomposer par voie liquide ou gazeuse pbteng une poudre de fer
métallique avec des particules sphériques et homasgét de bonne qualité. Dans ce procédé on
remarque un grand dégagement de monoxyde de carBette méthode ne permet pas de produire

des poudres polymétalliques telles que fer-nickdlen-cobalt par exemple.

La deuxieme maniere par réduction des oxydespsoitin agent solide tel que le Coke ou le
graphite, soit par un gaz réducteur tel que I'ngdrie ou le monoxyde de carbone comme le

montrent les réactions suivantes :

Foe) —¢ — Fo— ()

FesOs + 3Hy — 2Fe + 3H,0

CuO + Hy — Cu + H50

Dans les deux cas, on obtient le métal pur aveagigent gazeux (gaz carbonique ou vapeur
d’eau). En effet, par exemple la poudre de fer mleeest composée de particules sans morphologie
particuliere et on peut utiliser aussi de I'hydnogéyazeux comme réducteur mais a des températures
de réaction élevées. Comme exemple on peut citédlaction de I'oxyde de cuivre par I'hydrogene (a

350°C®) en cuivre métallique plus la vapeur d'ddl
1.2.1.4 Electrolyse

L'électrolyse permet de déposer un métal a la sarfd'un substrat via une réaction
électrochimique de réduction dans un bain conteleamétal d’apport sous forme ionique. Le métal a
déposer peut provenir soit de I'anode (anode ditgoée), par oxydation de cette derniere, soit dinb
d’électrolyse dont la composition varie de facomtowe au cours d'électrolyse. Dans le cas des
matériaux pulvérulents, ces derniers sont dispeataas le bain électrolytique soumis a une treg fort

agitation. Les particules entrent alors en contdetfacon répétitive, avec la cathode devenant ains
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ponctuellement une partie de cette derniére, la cevi’électrolyse est munie d’'un bras agitatewmet
courant électrique continu traverse I'électrol\8g [

1.2 Caractéristiques des poudres métalliques

La poudre métallique est la matiére premiere élidans la fabrication des pieces mécaniques
produites par MDP. Aprés avoir abordé la plupars geocédés de fabrication des poudres
métalliques, nous allons nous intéresser a learacteéristiques. Il faut savoir que la poudre se
comporte comme un fluide a de faibles pressiome®me un solide a de fortes pressions. Quelques
scientifiques la considerent comme étant un qua&iétat de la matiére. Nous allons essayer de

répertorier quelques parameétres pour caractéagasudre métallique.

1.2.2.1 Morphologie de particules Pour observer les particules on utilise généralémen

des microscopes. Selon la taille des particulepligs utilisés sont les microscopes électroniques a
balayage (MEB), ou le microscope électronique ansimission (MET) [1].

Figure. 7 — Micrographies de poudres métalliques dbnues par MEB

A) Poudre de fer de forme irréguliére. B) Poudre d fer de forme réguliére. C) Poudre de cuivre de fme

irréguliere. D) Poudre de cuivre de forme régulierd?2].

10
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1.2.2.2 Porosité

La porositéE d'un milieu est la fraction du volume vide suvtdume total du milieu, aussi

appelé volume apparent. Elle dépend en général fiderhe et la taille des particules.

app

Le volume vide tient compte de la porosité intertipales et de la porosité intrinseque de la palgic
On distingue deux sortes de porosité, les poresrtaiaccessibles au fluide et les pores fermés
difficilement accessibles [9].

1.2.2.3 Densité d’'une poudre

Pour illustrer cette propriété, on va aborder l@&seavolumique de la poudre, sachant qu'il existe

deux genres de masses volumiques, la premiéreaqpast I'autre absolue.

* La masse volumique apparente d'un matériau esipport de la masse d'une quantité de
poudre métallique prise en tas, comprenant a tades vides perméables et imperméables des

particules ainsi que les vides entre particulegadume de cette quantité

+ La masse volumique absolpg est la masse par unité de volume de la matiereanstitue le
granulat, sans tenir compte des vides pouvantegxdsins ou entre des grains.
Mmat Mmat

pabsu u = = ———————  sasasassszssssasasasssssssssssssssasasass {1, 3}
: Vabﬁﬂl‘u Vréel - VPDI‘ES

11
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1.2.2.4 Compressibilité des poudres

La phase de la compression est considérée comnse glgamise en forme utilisant de
grandes pressions afin d’assurer une densificgtiam rapprochement et déformation des
grains solides et I'obtention d’'un comprimé veraatyla forme et les dimensions désirggs

Pendant cette opération trois phases se succedent :

* Le réarrangement
Il intervient au début de la compression sous ¢aildontraintes les particules tendent a se déplacer
vers les vides inter-particules en assurant uremasst par réarrangement ou un rapprochement entre

particules en réduisant I'espace inter-particutas siéformation de celles-ci [2].

« Déformation élastique
Un contact intime entre les particules s’établite Wéformation élastique de la matiere est corstaté

avec une augmentation de la densité [2].

« Déformation plastique
La pression augmente et la déformation plastiqugéeralise et se propage dans la poudre en
provoquant un écoulement plastique vers les pares ane forte augmentation de la densité, c'est le

dernier stade de compression [2].

densité, .- .
{Poudre de Fer)

stade 2:déformation plastique
les pores sont isolés (C>0.9)

stade 1. déformation locale plastique:
les pores sont connectés (C<0.9)

stade 0: réarrangement

Figure. 8 — Vue schématique des trois stades dedampression d’'une poudre de fer[2].

12
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1.3 Procédé de mise en forme

» Compression uni-axiale

La matiére premiére est versée au moyen d’'un shhlitnentation dans une matrice fermée et la
densification s’obtient par application d'une for@eale, qui génére aussi des contraintes radliales
assurant le moulage de la poudre contre les peedicales. Ce processus comporte plusieurs étapes
remplissage, fermeture de I'outil, application de fbrce, décharge et finalement éjection de

I'échantillon comme le montre la figure[2.0].

I Hauteur de Hauteur du |
—— remplissage, h comprimé, H. ——1
|
!

d’éection

|
'
—— Course |
|
|
|

AR
N

.7
: 1
| :
| J
e
| compression i
a. Position de b. Position
remplissage de pressage

Figure. 9 Cycle de compaction de poudres [4].

» Compression isostatique a froid (CIF) et a chaud (IT)

» Compression isostatique a froid (CIF)

Le principe de ce procédé, permet un transferoumé& de pression dans toutes les directions afin
de compacter les poudres métalliques, plastiqueepasites ou de céramiques enfermées dans un
conteneur flexible, étanche et immergé dans unrappsous pression rempli d'eau a température

ambiante.

13
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» Compression isostatique a chaud (CIC)

La compression isostatiqgue a chaud (CIC) est iacsimultanée de hautes pressions et de
températures élevées (inférieures a la températeréusion de I'’échantillon). Cette méthode
permet I'élimination quasi totale des porositésineés. Les pieces obtenues possédent des
propriétés mécaniques relativement élevées, tout reaintenant les caractéristiques
dimensionnelles des piéces traitées. La CIC essidérée comme une fonderie de précision,
utilisée dans l'industrie pour produire des pienesalliques de haute gamme avec des formes

plus ou moins complexes et des microstructuresivefaent uniformes.

Le principe de la CIC consiste a soumettre une leppe étanche remplie de poudre a un
traitement thermique sous pression isostatiqueigam® par I'intermédiaire d’'un gaz inerte dans
une enceinte haute pression contenant un fouristagse. Pendant ce procédé, la pression peut

atteindre 400 Mpa et la température 2000°C.

On trouve dans lindustrie des enceintes de plusiewetres de diametre et de hauteur. Les
temps de maintien dans ces conditions de presside 'empérature, pour former la piece voulue,
sont de l'ordre de quelques heures ce qui expligu®it important du cycle de densification et
donc son application a des pieces de grande viéeaycle, dépassant souvent une durée totale de
10 heures). Ce cycle se compose d'une phase défamwet mise en pression, d’'un palier en
pression et température de maintien pour finir deeefroidissement et la baisse de la pression.
Au cours du procédé, le volume du conteneur estitrégnéralement de I'ordre de 30% et la

porosité du matériau est complétement éliminée [11]

14
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Figure. 10 Schéma d’'un systéme de compaction isotitae a froid [11]
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Figure.11 schéma du procéde de compactage a cha@) [11]

» Procédé de moulage par injection de poudres (MIM)

Ce procéde permet de mouler des piéces de fornmeglexes a partir d'un composé riche en
métal, le moulage par injection semblable a ceks dhatiéres plastiques, est suivi par des
traitements thermiques sur les piéces moulées,tigbant a de réelles pieces métalliques. Le

moulage par injection de poudre de métal nécegsitrues étapes :

15
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» Le mélangeage de la poudre de métal avec ubke failantité de liant, de cire ou de polymere

pour obtenir un composé avec une rhéologie adaptéeoulage par injection.
* L'injection du composé sous haute pression aescmachines d'injection.

» Le déliantage des pieces a « |'état vert » papmdposition thermique du liant dans un four

permettant d’obtenir les pieces a « I'état brun ».

* Le frittage & haute température de fagcon anibta cohésion des particules de métal entre

elles, apportant la densification du matériau eé$astance des piéces.

« Eventuellement, une opération supplémentairénitéon : usinage, polissage ou traitement de

surface pour répondre a des criteres particullezk [

ViElange

Poudie métalliqus

ZIanulés

* Moulage par injgction

>
I

al

Déllantage ritage

Figure. 12. Procédé de moulage par injection des pdres (MIM) [12]

> Procédé de laminage des poudres

La densification a froid peut également étre réaligpar laminage tel que lillustre la
figure 13. Dans ce procede la poudre est pogamsiapis et amenée entre les rouleaux. La rémtucti
de I'épaisseur en sortie de laminoir définit lextde compression. Ce procédé se caractérise par une
production en continu de produits longs tels que dapports de composants électriques et
électroniques [12].

16



Chapitre | Fabrication et compactage des poudres métalliques

Poudre

Roulean

Tapis
—

Figure. 13 Principe de la compression par laminagg 2]

1.4 Lois de compressibilité des poudres métalliqae

Pas mal de lois on été proposées pour approahepnportement des poudres et déduire les
informations nécessaires pour décrire les mécasistaedensification obtenus a partir de I'étude de
comportement de la poudre métallique a la commesTes différentes équations sont proposées
pour représenter les lois mathématiques de lati@ride la densité (ou de la porosité) en fonctien
la pression exercée. Le tableau 1 regroupe lediégsdes plus utilisées :
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Tableau .1 : Principales lois de comportement a leompression des poudres métalliques [9]

Nom Equation annge
1
WALKER -= C'— K+ LogP 1923
T
BAL'SHIN lnP==L+V.+C 1938
i
KONOPICKY p=A"+Ln(—) 1958
Ty
1 P
HECKEL Ln( _ (_) +A 1961
1=d, 5
COOPPER- dy =dgg o _E:L:] _ Kz, 1962
EATON TRTCEr ) I
d,—=d
KAWAKITA r _ o _ (a+b+P)/(1+b+P) 1965
r

ou:Pestla pression exercée (en MPa).

dr : La densité relative de la poudre & la presBlan

Vr : le volume relatif (rapport volume apparent/ vokiendensité maximale) ;

TU: est le pourcentage de porosité a la pres8loet 700 pourcentage de porosité a la pression

atmosphérique ;

dro : Densité relative initiale ;

C, K, L A,S, A al, a2, k1, k2, aetb: sont des constantes. Les études comparativessde c
modéles mathématiques ont montré que, certainesgléquations ne vérifient pas les conditions
aux limites (basses et hautes pressions) ou nepssnvalables pour les moyennes pressions.
Jusque 13, le modéle qui représente le mieux lapoessibilité des métaux ductiles est celui de
HECKEL.

1.5.1 Equation de Heckel

Heckel a proposé en 1961 une équation empiriquagitant de bien décrire I'évolution de la
porosité en fonction de la pression de consolidafiour des matériaux ayant uniqguement des
déformations plastiques. Elle modélise bien le comgment des poudres métalliques. Par la suite

cette équation a été appliqguée aux matériaux frataites mais avec moins de succes [9].
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L'égquation comporte deux constantes empiriquest(B)equi sont fonction de la nature de la
poudre [9].

Ou A dépend inversement de I'aptitude du matériau désermer plastiquement sous I'effet
de la pression. Aux basses pressions, domaine ldgogl le réarrangement granulaire domine,
I'équation s’appligue mal. En revanche, aux foppesssions le systeme granulaire est bloqué et le
réarrangement granulaire n’est plus possible, tatng se déforment plastiquement L’équation de
Heckel représente bien ce domaine. [9]

L’équation de Heckel ne donne pas des informatisuas les conditions initiales de la
compression et les dépendances selon la vitestse aempression, le temps de I'expérience, et la
géométrie de la matrice. Toutefois, I'équation pren considération le remplissage de la matrice qui

permet de trouver la densité relative initialerdarrangement des particules, la déformation plasti

[9].

Iﬂg{l}szﬂ'-ﬁﬂ ............................ {1, 5}
£

lﬁg{]T} lcg{]T)= Ao + B
£ £

| —)= Adag + 1 —_—
Og{E} OE,EE )

o

>

Figure.14 Courbes densité-Pression selon Heckel [9]
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2.1 Définition du frittage

Plusieurs définitions ont été données par des esitpl ont travaillé sur le procédé de frittage
. Selon G.CKUCZYNSKI [12] te frittage représente tous les changements qui pmaent place
dans une masse de poudre pendant son chauffage assdous de sa température de fusierselon
G. Cizeron «Le frittage est un processus faisant évoluer paraitement thermique un systeme
constitué de particules individuelles (ou un aggloBré poreux), en I'absence de pression externe
exercée ou sous l'effet d’'une telle pression, dero qu'au moins certaines des propriétés du
systéme (sinon toutes) soient modifiées dans le sefune réduction de I'énergie libre globale du
systéme.Parallelement, cette évolution entraine une dinenuimportante (sinon compléte) de la
porosité initiale. Enfin, le processus suppose wulaoins une phase solide existe constamment
pendant tout le traitement thermique, de facon rRsewer une certaine stabilité de forme et de

dimension du systeme considéré. » [13]

De notre coté on peut dire que le frittage estraiteiment thermique au cours duquel la piece
acquiert la résistance et les dimensions vouluessaitement thermique s’effectue a une température

inférieure au point de fusion du composant prirlaifpamatériau.

Le frittage permet la création de liaisons forteeles particules par diffusion de matiére ehsda
la plupart des cas, il est accompagné dun retr@iéduction des dimensions de

la piéce) qui induit une densification (réducti@wblume de la piece). Le frittage comporte 3 fade
* un chauffage jusqu’a la température de frittage.
* Maintient a cette température (isotherme).
» un refroidissement jusqu’a la température ambiante.

La vitesse de chauffage et refroidissement doi@emst contrélées pour éviter une fissuration de la
piece. Le palier isotherme permet la croissancepdass inter-particulaires et la densification du
matériau et entraine parfois un grossissement de aingr
Le frittage peut se faire en phase solide ou enseme&e dune phase liquide.
Industriellement le frittage en phase solide est pus utilisé, surtout pour la

fabrication de piéces métalliques [1].
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| Frittage naturel | | Frittage sous charge |

Frittage en Frittage en Frittage en Frittage en
phase solide phase liquide phase solide phase liquide

I—I—\ V—I—\

Figure. 15. Les différents types de frittage [14]

2.2 Frittage en phase solide

Le frittage en phase solide s’effectue a une teatpsr inférieure a la température de fusion
du matériau, la poudre compactée est chaufféeutg bempérature mais aucun des constituants ne
fond. Ce genre de frittage est utilisé pour lesématix & haut point de fusion ou les liaisons
durant la densification se font principalement péplacement d’'atomes: on parle alors de
diffusion de matieére a I'état solide qui est esglietment caractérisé par le transport d’atomes ou
d’ion qui entraine la diminution de I'enthalpierbglobale. Un état stable s’installe (plus proche
de l'état d’équilibre) il y a formation de ponts deccordement, augmentation de la densité du

systéme par élimination de la porosité
Trois types d’énergie motrice interviennent danpleé&omeéne :

e L’énergie de surface: lorsque les ponts se forment entre les partcdepoudre il y a

diminution de la surface spécifique des particules.

e L’énergie des défauts structuraux les défauts comme les lacunes représentent une
source d’énergie qui contribue dans ce phénomeésegdéfauts de structure sont dus a la

courbure de surfaces.

* L’énergie de contrainte: lors du compactage des poudres métalliquescaesaintes
mécaniques provoquent des dislocations qui engehdreurs tours une énergie motrice
[15].

Nous allons aborder les mécanismes de transporha®@re et la croissance des grains
utilisant plusieurs chemins lors du transport déiéna Deux catégories de mécanismes ont

été proposeées, une avec retrait et l'autre saretrde la matiére.
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Figure. 16. Cous formés entre les particules au cmudu frittage du cuivre [1]

2.2.1 Mécanismes du frittage

A/ mécanisme sans retrait

* Mécanisme d’évaporation-condensation (E-C) :

Un flux de matiére se déplace sous forme de gagytdimation de la matiére au dessus des grains et
une diffusion vers la surface du pont (joint demggasuivie d'une condensation. La cinétique dedtiép
est généralement limitante (figure 17). On part@sat’un régimed’évaporation-condensation qui
est unmécanismeans retrait obéissant a la relation 2.1 [15] ;

T 3 T 3 !L
(—) — —i ﬂ-.ﬂ!'il_pu_-}
r Do (RTT - (2.1)

Avec
X : rayon du pont

r : rayon des particules de poudre
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P : Pression de vapeur au voisinage d'une surfaogepde ce matériau
T ; températures absolue, t:temps

M : masse molaire, R : constante des gdaipar

T
Q2 ‘volume molaire, =V :tension superfecielle solide- vapeur

» Mécanisme de diffusion superficielle (DS)

Un autre cas de transport de matiére baseé glifflsion superficielle ou les lacunes au voisinage des
cous diffusent vers les surfaces courbées descplagi (figure 17). Ce genre de diffusion est un

meécanismeans retrait régit par la relation 2.2 [15]

(.H) B (.atjaihﬂ;.hg;t)
r T (2.2)

Ds : coefficient de diffusion en surface.

B / mécanisme avec retrait

e Mécanisme d’'écoulement plastique (EP):

Un autre déplacement d’atomes s’effectue souseteffun cisaillement et proportionnel au
gradient de vitesse, c’esecoulement plastique (visqueux).Ce mécanisme s’effectuavec

retrait et la croissance du pont (figure 17) est donrédgprelation 2.3 [15]

()G

N : Coefficient de viscosité
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¢ Mécanisme de diffusion en volume (DV) :

Le mécanisme ddiffusion en volumeest un autre chemin de diffusiamec retrait s’effectuant a
travers le volume (& l'intérieur des grains). Gecftle matiére pénétre la surface totale du pont de

raccordement (figure 17). La loi qui régit ce mésare s'écrit : [15]

(i) B (ltjilﬁﬂ“..ﬂ-)#
’ BT, (2.4)

* Mécanismes de diffusion aux joints de grains (DJG)

Ce dernier mécanisme puise de la matiére par difiudes atomes du centre du joint vers le col
puisque les lacunes diffusent en sens inverser€igid). Le coefficient de diffusion dans le joint

de grain est plus éléve que le coefficient de diffo en volume la matiere démarre du centre du
joint de grain vers le disque d’épaisséﬁf) et de rayon (x) alors on aura la loi de croissatiu

pont qui s'écrit : [15]

(J;f B (mﬁﬂjdﬁzﬁ.ﬂ. r
s R, (2.5)

Le flux pénétre a travers une surfafe

A = 21X,

Figure 17. Mécanismes de transport de matiére lomdu frittage [16]
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2.3 Les différents stades du frittage

Le frittage se présente en trois étapes ; le dtatlal, stade intermédiaire et le stade final. La
densité relative évolue au cours de ces étapestanps de chauffe, de maintien et de refroidigsgm

sont trés importants.

e Stade initial

Une rapide formation de ponts entre les particuligiglement compactées se fait par transport de
matiere (diffusion en surface, en volume, aux puh grains ou en phase vapeur,...etc.) et on estime
que cette étape se termine lorsque le rayon dets pondes cous atteint 40 a 50 % du rayon des

particules.

» Stade intermédiaire
Dans cette étape, la porosité ouverte est élimehéa constate une densification importante.
» Stade final
A la fin du processus on constate que la porositdée tend a disparaitre pour approcher la densité

théorique du matériau qui est cependant difficiédtaindre. [17]

1 =
Elimination de la porosité fermée

082 +—— -
0 o

Elimination de la porosité ouverte
0,654+ =
Formation des ponts = o

o] 8 B :

Temps

Dansité rolative

Figure18. Evolution de la densitéu cours du temps de frittage [17]
2.4 Frittage en phase liquide

Ce procéde possede au moins un des constituamisase liquide et 'autre en phase solide.

La phase liquide peut étre transitoire ou permamerdis d’étapes interviennent dans ce frittaldé}
* Le réarrangement des particules.
» La dissolution-précipitation.
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» La coalescence des grains.

Etat initial du
melange de poudres

Drensification en
phase solide

Densification final

o

Figure.19. Les étapes du frittage en phase liquidé]

A/ Le réarrangement des particules

Cette étape est marquée par une augmentation rdpitle densité apparente du matériau et
d’'un retrait en raison de I'apparition de la phhgaide qui joue le r6le d'un lubrifiant permettaum
glissement des particules les unes sur les autras eapprochement sous l'action des forces

hydrostatiques du liquide et des forces capillaitette étape est de trés courte durée [15].
B/ La dissolution-précipitation

A la fin de I'étape de réarrangement, un mince filenfluide entoure et empile les grains, la
densification se poursuit par un phénoméne de ldisso-précipitation. La dissolution des grains se
fait a l'interface solide-liquide puis un transfelds especes dissoutes dans le liquide par diffietio
finalement précipitation sur les surfaces libresud ces processus favorisent la densification par

transport rapide de matiére avec rapprochementateses des grains. [15]
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Figure 20. Représentation schématique d’'un ménisquiuide formé entre deux grains [18]

C/ La coalescence des grains

C’est I'étape la plus lente et la plus longue, onstate la dissolution de petites particules au

profit des plus grandes pour former de gros graues élimination des pores résiduels [15].

—

Figure21. La coalescence des grains [1]
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2.4 Frittage réactif

On dit gu'un frittage est réactif lorsque la conifion finale est différente de celle du début.
Pour avoir un frittage réactif il est nécessaire rdélanger deux espéces différentes (systeme

polyphasé), au cours du traitement thermique.

D’une autre maniére il consiste a obtenir apreietreent thermique un produit fritté de

structure ou composition chimique différente dudes produits de départ.

Si le matériau aprés frittage a la méme compositbimique que le matériau initial, on parle
defrittage non réactif ; c’est le cas le plus général. Dans certainspeasculiers, la poudre initiale
peut étre composée d'un mélange de deux (ou phs$i@momposés chimiques ; dans ce cas, le
traitement thermique permet, d’'une part de formemouveau composé chimique, d’'autre part de
densifier ce nouveau matériau ; on parle alordgrittage réactif. [15] On peut citer 'exemple des
aluminures de fer (FeAl, Fe2Al5, Fe3Al) qui peuvétie synthétisés lors du frittage par réactioneent

le fer et 'aluminium[15].

2.5La théorie de W.D.Kingery

Deés que le liquide apparait lors du frittage eagghliquide les particules de poudres
ont tendance a se répartir uniformément cette éapeapide appelé réarrangement, llya une
trés nette augmentation de la compacité du matédiaant cette étapes d’aprées kingery la
cinétique de retrait volumique serait de la forme :

AVIVg=kt . (2.6)

En prenant en compte l'effet accélérateur lie dolée augmentation des forces capillaires
associée a la diminution de taille des pores kingemproposé de décrire la cinétique de
densification pendant I'étape de réarrangemerdidd’de la loi empirique suivante :

AVIVy = kt1+y

Ave y un nombre positif inférieur a 1[19]
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3. Matiéres premieres et techniques expérimentales

Dans le but d'étudier la compressibilité et letéigie des poudres métalliques, des techniques
ainsi qu'un matériel de laboratoire adéquat esesggire, ce chapitre donne une description des

techniques d’élaboration et de caractérisatiosétis au cours de notre étude.
3.1 Matieres premiéres

Dans notre travail on a utilisé des poudres deefierde cuivre qui sont des poudres
commerciales dont la pureté et les caractéristiquiesi que la provenance sont données dans le
tableau 3.1:

Tableau 3.1 : Poudraslisées.

Masse volumique
Poudre Provenance Pureté (%) Diamétre moyen (g/cnt)
(hm)
Fer de forme Merck 99,5% 47.61 7.875
irréguliére
Cuivre Merck 99,5% dendritique 8,96
Carbone ALDRICH 99,95% 2al2 2,26

3.2 Technigues expérimentales

Nous avons étudié la compressibilité des métauxs mir du mélange Fe-20%Cu par

compression a froid en utilisant une matrice miégadl et une presse hydraulique.

Un four de frittage sous atmosphére a été utilaér pa densification des matériaux en fonctionale |
teneur en cuivre et de I'ajout du carbone.

3.2.1 Préparation des échantillons

Les échantillons sont préparés sous forme de lgastibtenues par compression uni axiale a
froid. La compression est assurée par une presgmudlique de type EBERTES d'une capacité

maximale de 100 KN. La pastilleuse est constituéa dylindre creux et deux poingons de diamétre
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13 mm et un piston. Une fois la poudre introduitéresles poingons de la matrice, le piston estéplac
au dessus puis I'ensemble est soumis & la compressiec une vitesse de déplacement de 0,2
mm/mn. La force maximale utilisée est de 60 KN Udimateur relié a la machine permet une
acquisition de la variation de l'effort en foncti@u déplacement. A partir de ces données, sont
obtenues les courbes de compressibilité (densétves en fonction de la pressiat= f(P)).
P est le rapport F/S ou S est la section de lancelae poudre dans la matrice avec

mol?

1

g =

La densité relativ€ls correspondante est donnée par la relation :

.
g, =
“ru‘h

Donc la densité relative est le rapport de la dérsgparente a la densité théorique du matériau :

o i
TN E S e, (3.3)

il

La densité apparente est le rapport de la masse fa goudre introduite dans la matrice etieh
hauteur initiale de la poudre juste au contahtest la course ou le déplacement du vérin, sachunt
h=ho-Ah.

1 '-\’"i’-—“j A
|
5-" d‘q‘q-
N o N/
Nl
J—FJ%:M T 'Q-‘/
N
7Nl |
7 i 1 —corps de la pastilleuse.
- i % - 4-6-8-9- poingons.
8 ! 7-poudre.
L ; N 2-3 batis.
2 3 5- panneaux de sécurité

Figure22 Schéma de la pastilleuse
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Figure23. Machine de traction-compression EBERTEST
1 : Vérin supérieur mobile. 2 : Pastilleuse. 3nmainférieure fixe.

Le comportement en compression a été étudié pdar & le cuivre purs ainsi que le mélange a 20 %
Cu a l'effet de mettre en évidence l'influence duvee sur la compressibilité. Les pastilles sont

€jectées, pesées et mesurées afin de déterminedinsités apparentes.

3.4 Traitement de frittage

Pour le traitement thermique on a utilisé un foutube en céramique chauffé par des
résistances en U placées autour de ce tube. Lastédldns sont maintenus a température pendant la
durée de frittage sous atmosphére dynamique d’aafjord’éviter toute oxydation. La température de
consigne est relevée juste en dessous de I'édbantihr un thermocouple. Les éléments chauffants du
four sont des résistances en siliciure de molybdisrenettant de monter en température jusqu’a
1500°C. Leur alimentation électriqgue est assuréel’earoulement secondaire d’'un transformateur
abaisseur dont la tension primaire est commandéeupagradateur de puissance piloté par un
régulateur électronique. La tension aux bornegélistances est de 40 volts avec un courant nominal

de fonctionnement de 80 ampéres.

Le tableau 3.2 donne les différentes températuiéstes.
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Tableau 3.2 Températures de frittage des métaux tiges.

Comprimé Température de fusiof(T°) Température de frittage (C°)
fer 1540 1070
cuivre 1085 760
Fe20%Cu / 1120
T
3
5

Figure24. Schéma du four
R: Régulateur. G: Gradateur. P : pompe a viddalige a vide. T : Transformateur.

1:Corpsdufour 2: Thermocouple 3: Bridenétee 4: Résistance 5: Echantillon.
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3.5 Préparation des surfaces a examiner

Pour observer et analyser les échantillons, auosgope, on les soumet a une préparation qui
consiste a les polir et les attaquer avec un féagtnique approprié.

A/ Polissage

BN

Le polissage consiste a frotter la surface a examisur des papiers abrasifs de
carbure de silicium de plus en plus fins (800, 100200 et 4000) jusqu’a I'obtention
d’'une surface dénuée de rayures visibles a I'ceil ldéchantillon doit étre tourné toutes les
minutes de 90° par apport a la position précédehte. papier est disposé sur un disque
tournant d'une polisseuse arrosé a l'eau afin deitdr l'usure du papier et éviter
I'échauffement de I'échantillon.

al b/

Figure 26 .a/ polisseuse mécanique avec papier abifa b/polisseuse de finition avec feutre imbibé dau

contenant I'alumine

Pour améliorer davantage I'état de surface on wifecun polissage de finition sur un
feutre tournant imbibé d’'une suspension d’alumine sne polisseuse de finition. La figure 26
représente les polisseuses utilisées au laboratoire

B/ Attaque chimique

Pour révéler la microstructure un réactif chimiguété utilisé. Ce réactif est une solution alca@iq

4 % d'acide nitrique. Lorsque la surface polie @eHantillon est mise en contact avec le réactif
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pendant quelques secondes, les joints de grairisatiagués et rendus visible au microscope. Pour

arréter la réaction, I'échantillon est lavé et €aprés quoi il est examiné au microscope.

3.6 Microscope optique

L’analyse microstructurale a été effectué sur uncrosicope optique dans le
grandissement varie de 50 a 1000 fois. Ce miopescest équipé d'une source lamineuse
qui émet horizontalement un faisceau de lumiéreravets des filtres et un diaphragme.
A laide d'un prisme, la Ilumiére transmise verteralent vient éclairer I'échantillon a
travers une lentille objective. Les rayons réfléchraversant a nouveau I'objectif et un
miroir semi transparent pour sortir a travers urentille oculaire qui fournit I'image
agrandie. Le balayage de I'échantillon est assar@eux déplacements perpendiculaires de la platine
Le mouvement de cette derniere dans la directioticaée permet une mise au point de I'image. Le
microscope est solidaire d'une caméra permettatriademettre I'image sur un ordinateur. Un logiciel

spécifiqgue permet un traitement et I'enregistrenaenitimage.

3.7 Microscope électronique a balayage MEB

Nous avons analysé les échantillons frittés (fer@QYosur un microscope Electronique a
Balayage de type PHILIPS XL30.

Ce microscope Utilise un faisceau d’électrons, €pais un canon a électrons a travers des
lentilles électromagnétiques permettent de focalisefaisceau sur I'échantillon et d’'effectuer des
balayages sur la surface a analyse. L'interactimineeles électrons et la matiere de I'échantillon
provoque la formation d'électrons secondaires gbdéfusés qui sont amplifiés et convertis en un
signal électrique. L’'ensemble des signaux émidgaurface permet de reconstruire la topographie de
I'échantillon et de fournir une image en reliefed_électrons rétrodiffusés permettent une séparatio

de phases par contraste chimique.
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== (Canon aalectrons

Colonne

Arquizition das
donneées Encemnte 4 analyss
Figure 27 Microscope Electronique a Balayage XL30
Canon a électrons
- Falscamu dlectronlque
1er Condencabeur
Zéme Condenaateur
— Spectromdire X
Bohinas ds halayngs
Objectf
Détegteur chélectrons
retrodiffuses
Echantliion
%"\'4:: [ 1—Détecter d'Slaetrons
| | l sacondulres
Pompe & vide

Figure 28. Schéma de Principe du MEB
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3.8 Essais de la micro-dureté

La micro dureté consiste a utiliser des pénétratale taille submillimétrigue dont les
empreintes ne couvrent alors qu'un a quelquesgraas empreintes font quelgues microns et sont
mesurées a l'aide d’'un dispositif optique qui agialiimage. La microdureté permet de résoudre de
nombreux problemes tels que la mesure de la ddestéouches minces, I'évaluation de I'écrouissage

local et I'exploration d’alliages.

L'essai est effectué sur les différents échantillamec un microdurométre semi-automatique
de type ZWICK ZHV10 constitué d’'un microscope pettienat d’avoir une image agrandie a 400fois et
d’'un systéme d’indentation. Le pénétrateur utiesé en diamant de forme pyramidale a base carrée
(Vickers).

La phase a tester est observée puis ramenée socr®isdlon et la charge choisie est
appliquée graduellement par un micromoteur, le pater est enfoncé pendant 20 secondes, aprés
retrait une empreinte mesurable apparait et messudant les deux diagonales. Le programme

calcule la valeur de la micro dureté et I'affichue Bécran de I'appareil.
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4. Résultats et discussion

Pour étudier la compressibilité des poudres, nonsseffectué des tests de compression sur
trois échantillons : les deux métaux purs, a sdeder et le cuivre, ainsi qu'un mélange des devec
un taux de 20% Cu. Dans une premiére étape, naisswnmes intéresses a la variation de la densité
apparente en fonction de la pression de compacBayes une seconde étape, nous avons mené une

étude comparative sur les trois échantillons etigygnt le modeéle de Heckel.

4.1 Compression des poudres

> Force appliquée en fonction du déplacement du pisto

Les courbes de compression des poudres Fe, Cu289%€u sont représentées sur les figures
29,30 et 31. Ces courbes donnent la force appligndenction du déplacement du piston de

compression.

Compression du Fer

70

60 y=0,5257x3-3,451x% +9,2931x- 5,1196
R? =0,9971 g

50

40

30

Force(KN)

20

10

-10
Deplacement(mm)

Figure. 29 Variation de la force appliquée en fonavn du déplacement du piston dans le cas de la pawed
de fer pur
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Compression du Cuivre

ForcelkM)

Ceplacement|mm)

Figure. 30 ; Variation de la force en fonction du éplacement de la poudre de cuivre pur

Compression du Fer-20%Cu
70
60 y=0,704x3- 4,074x2+9,795x- 5,398
R?=0,997

50

40

30

Force (kN)

20

10

0 1 2 3 - 5 6 7

deplacement (mm)

Figure. 31 Variation de la force en fonction du délacement de la poudre du mélangé fer-20%Cu

La détermination des courbes de tendance nous pedlmeconstater que les courbes
expérimentales sont plutdt de type polynomial disiéme degré. Les équations et les coefficients de

corrélation R sont comme suit :
Fe pur : F (kN) 5(x) = 0,52%-3,45¥+9,30x-5,13 avec R= 0,997

Cu pur : F(kN) =) = 0,55%-3,54X+9,59x-4,10 avec R= 0,998
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Fe-20%Cu : F(kN) =6K) = 0,70%-4,07x+9,79x-5,39 avec R= 0,997

Nous remarquons que les coefficients paramétrigaeses équations sont voisins pour le Cu pur
et le Fe pur. Ces coefficients changent légérerpent le Fe-20%Cu. Ceci permet de dégager un
premier élément de comparaison : les poudres dauxdiurs présentent un comportement quasi-

similaire tandis que leur mélange présente un cot@pent Iégérement différent.

» pression en fonction de la déformation

La figure 32 présente les courbes superposées dmrimainte G appliquée en fonction de la

déformation pour les trois échantillons. Dans & s courbes sont plutét de type polynomial. an

ce cas, les équations et les coefficients de ativél R sont comme suit :

Fe pur : O (MPa) = yi(x) = 3256,3%-1500,3X +387,44x-15,009 avec’R 0,999
Cu pur G (MPa) = yi(x) = 1093,2%-553,24+119,78x-4,0908 aveé R0,9983

Fe-20%Cu: O (MPa) = yi(x) = 4993,5%-2944,3%+721,96x-40,546 avec’R 0,9973

Pour ce type de représentation (pression en fandida déformation), nous constatons que la
courbe du fer pur est située au-dessus des dexesd@u et mélange Fe-20%Cu) et celle de Cu est en
dessous des deux autres (celle du mélange au niesi, pour un méme taux de déformation, la
pression appliquée est plus importante pour lepteret elle est plus faible pour le Cu pur. Cette

pression prend une valeur intermédiaire entre oéitenue pour le fer pur et celle du Cu pur.
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600 -
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=
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& 200 - R2=0,9983
——CUivre y= 1093,2x>-553,24+119,78x-4,0908
R2=0.9983
100 -
Fer-  y=49935:-2044 3x2+721,96x-40,546
20%Cuivre R2=09973
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0% 10% 20% 30% 40% 50% 60% 70%

Déformation ¢

Figure.32 Evolution de la pression en fonctiode la déformation dans la poudre de Fe, Cu et Fe-26Cu

Masse volumique apparente en fonction de la pressio

Les courbes représentant I'évolution de la dergifiarente en fonction de la pression pour les
trois échantillons sont présentées sur la figur@82t35. Nous constatons que la densité apparente
pour les trois échantillons évolue suivant une fioncpolynomiale.

Nous constatons que pour les faibles pressiordgraité apparente de la poudre de Cu pur est4a plu

faible. Elle évolue rapidement pour dépasser chlléer pur et celle du mélange Fe-20%Cu. Pour ces
deux poudres (Fe pur et Fe-20%Cu) les courbesspmnelantes se ressemblent.

La courbe du mélange est située au-dessus dedcefler pur. Ceci s’expliqgue aisément sachant que

I'ajout de 20% de Cu a la poudre du fer pur augméntnasse volumique apparente du mélange étant

donné que la densité du Cu (8,96 gicest plus élevée que celle du Fe (7,87 dcm
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Cuivre

0,006
0,005
0,004
0,003

0,002 Y 37-08x7-3r-06x” +0,0001x+0,0023
R =0,9987

Densite apparente

0,001

0 10 20 30 40 50 60 70 80
Pression(Mpa)

Figure.33 Evolution de la densité apparente de Cuie en fonction de la pression

Les faibles densités apparentes du Cu pur sousadseed contraintes de compression
s’expliquent par la configuration spatiale des ipales de poudres comparée a celle du fer pur, en
effet, le Cu étant a particules dendritiques, lkEspentre particules est plus important que cdligira
dans le cas de particules de fer de forme irrégulidu-dela d’'une certaine contrainte, les denslrite

Cu se déforment et conferent aux particules desdsmlutét assimilables a des formes irrégulieres.

Fer

0,9
0,8
0,7
0,6
0,5
0,4

y =1F 10x3®> 7F O8x*+ 2F 05x+ 0,00278
0,3 R? = 0,999

0,2

01

Densite apparente

0 50 100 150 200 250 300 350 400
Pression(MPa)

Figure.34 Evolution de la densité apparente eionction de la pression du Fer
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Fe-20%Cu

0,008
0,007
0,006
0,005
0,004

0,003 y 2M-09x*>-3r-07x7 + Ar-05x + 0,003
0,002 R =0,9996

Densite apparente

0,001
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Figure.35 Evolution de la densité apparente en fiction de la pression du Fe-20%Cu

4.2 Application du modele de Heckel

Les courbes de compressibilité en appliquant leéigode Heckel sont représentées sur les
figures 36,37 et 38 Ce modele est illustré paramebe Ln (1/1p,) =f (5).0

En général le comportement des poudres soumises éampression comporte trois étapes :

» réarrangement des particules

» déformation élastique des particules accompagriéas déformation plastique
Locale

» propagation de la déformation plastique dans lescpées.
Ainsi gu'aux basses pressions, domaine dans ldguedarrangement granulaire domine I'équation
s'appligue mal en revanche aux fortes pressiongraisis se déforment plastiquement, et I'équation
de Heckel représente bien ce domaine, dans natrke @omaine plastique commence a partir de 1.5

Mpa.
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Figure. 36 Représentation de la courbe de compreiiité du fer pur, selon le modéle de HECKEL
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Figure. 37 Représentation de la courbe de compreisdité du cuivre pur, selon le modéle de HECKEL
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Figure. 38 courbes de compressibilité du Fe-20%Celon le modéle de HECKEL

La figure 38 montre la courbe de compressibilité F#420% Cu Pour cette courbe, les abscisses
correspondent a la pression en MPa et les ordormnérg1/ (1-p;)) pour le Fe- 20%Cu

Le tracé de cette courbe traduit I'application dodéle de Heckel pour la compressibilité de la peudr
de Fe-20%Cu. La recherche d’'une courbe de tenddadgpe linéaire (modele de Heckel) a permis

d’obtenir une courbe d’équation

Ln [1/ (1-p,)] = 0,0036 P+0,547&vec un coefficient de corrélation R tel dRfe= 1

4.3 Frittage en phase liguide du mélange fer-cuivre

On densifie des mélanges de poudres par frittage fgabriquer des matériaux composites
ou des alliages en ajoutant des additifs qui serdeaccélérer la densification et, parfois, freila
croissance de grains. La température de frittegjdixée a 1120°C pour s’assurer de la fusiorndota
du cuivre dont la température de fusion est de AD8Ainsi, le frittage se fera en présence d'une

phase liquide.
4.3.1.1 Influence de la quantité de Cu en phase liquide

Des compactés de mélanges poudres Fe-X%Cu sotéeah la température de 1120°C
pendant différentes durées. La mesure des dimensdies) pastilles frittées a permis de déterminer la
variation du volume apparent en fonction de la ewté frittage (cinétique de frittage). Les mélanges
étudiés sont: 6, 8, 10, 15, 20 25 et 30%Cu en endssmélange Fe-Cu. Les durées de frittage
considérées sont de 1, 5, 10, 20, 30, 45 et 60Apres frittage de chaque échantillon, le retrait

volumique est calculé par la formule
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AVIV ¢ = (Vsite-Vo)/Vo.

de frittage, pour chaque % de Cu, est représentda figure 39.

Tableau 4.3 influence du cuivre et su temps de ftage sur le mélange Fer X% Cu

%Cu 6% 8% 10% 15% 20% 25% 30%
t(mn)
1 5.50 6.00 5.00 6.50 5.60 6.00 5.00
5 7.25 8.50 10.00 11.25 12.50 18.50 20.10
10 9.75 11.50 12.25 15.50 18.50 22.75 23.75
20 11.75 13.12 14.75 18.25 21.80 24.50 25.50
30 13.12 13.75 15.25 20.00 23.10 25.12 25.75
45 14.75 15.10 16.60 21.50 24.00 26.00 26.50
60 16.00 15.00 18.00 22.50 24.90 26.80 27.00
30
Fe-30%Cu
Fe-25%C e
25 - ¢ u&ﬁé@iﬂﬂ""—w— Fe-20%Cu
o Fe-15%Cu
/
20 - j:"
Fe-10%Cu
= / ——
3 151 |
‘© Fe-8%Cu
o] |
x 10 Fe-6%Cu
f
5
0
0 10 20 30 40 50 60 70

Durée de frittage (mn)

Figure 39. Cinétique de frittage a 1120 °C du mélage Fe-x% Cu

Ces courbent montrent un retrait volumique tresdeagpendant les premiéres durées du
frittage. Le retrait atteint presque les 24% dwwa pendant les 10 premiéres minutes de frittage po

30% de cuivre ajoute. Il augmente ensuite jusq@ 2u bout d'une heure de frittage. Ce retrait
augmente lentement pour les longues durées.
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Durant les premiers instants du frittage, c’estra-fliste apres la fusion du Cu, I'apparition de
la phase liquide facilite le réarrangement desipdes de Fe qui se trouvent moins génées graae a |

présence du liquide.

Cette phase de réarrangement s'achéve pratiqueamentle changement brusque de pente
des courbes. Ce changement intervient a pres de &enfrittage pour les fortes teneurs (30 et 25%-
Cu) et davantage en durée (prés de 10 mn) poufalbkes teneurs en Cu (8 et 6%-Cu). Ce
réarrangement aboutit & une nouvelle configuradieiha disposition des particules dans le volume qui
évolue suivant un mécanisme qui prend en considéré contact entre particules en phase solide,
c’est-a-dire Fe-Fe. En effet, un ajustement deilmé des grains s’opére et conduit & une éliminatio
importante de pores et, en conséquence, un ratolitmique d’autant plus important que le
pourcentage du cuivre mis en jeu et la durée diadge augmentent. Sur la figure 39, cette partie du
mécanisme de frittage se traduit par la secondeepies courbes qui peut étre assimilée a deeallur

asymptotiques, droites ou logarithmique.

4.4.1 Observations microscopiques

Les échantillons, préalablement préparés pour s@adyl microscope optique (polissage et
attaque chimique, sont observés au microscope €qgliime cameéra connectée a un ordinateur et
permettant d’acquérir et d’enregistrer les micrpbias. La figure 40 montre la micrographie du Fe

pur non fritté.

Figure. 40 Microstructure du fer pur non fritté
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On observe une structure homogene contenant des,pparfois de petit volume répartis

partout dans I'échantillon, et parfois regroupéscetcentrés dans certains endroits.

A la poudre de fer pur, nous avons ajouté 20% detCaprés compaction du mélange, avons

réalisé un frittage a 1120°C. Ceci afin d’élabanematériau a propriétés améliorées.

La figure 41 présente une micrographie optiqud'@ghantillon fritté. Cette micrographie
montre les particules de Fe (grises) collées l&s @ux autres pour constituer une phase continue.
Entre les particules de Fe, nous observons desgl#g couleur rouge-brique représentant le Cuiet qu
constitue une sorte de matrice et se présentefeons de joints de grains entre les particuleses.
zones sombres (noires), de tailles différentesagigsent également et correspondent a de la porosi
Cette derniere est toutefois plus réduite aprétwmde étant donné les résultats des observations de
I'échantillon avant frittage.

Figure.41 microstructure du Fer-20%Cu fritté

4.4 Influence de I'ajout de carbone.

Dans cette partie, nous nous intéressons a l'dffetarbone sur le frittage du mélange Fe-
20%Cu. Nous avons choisi d'ajouter de faibles priipas de C, a savoir 0,2 ; 0,4 et 0,6% en masse

du mélange et effectuer le frittage en présencehdee liquide a 1120°C. Comme précédemment,
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nous avons étudié la densification par mesureetegits enregistrés apres chaque durée de frittage.

relation 4.2 exprime la variation relative du vokuae I'échantillon apres frittage.

AV/V (%) = (Va.avlfr_ Vaapf) X 100 / \/a_avlfr ......................... (42)

Ou Va_av_frest le volume apparent avant frittagé/e&_ap_frle volume apparent apreés frittage.

Le tableau 4.4 regroupe les résultats obtenuslpseulifférents échantillons étudiés.

Tableau 4.4 influence du carbone et du temps sur kaariation relative du volume en %

omposition
Fer+20%Cu | Fer+20%Cu+0.2%C | Fer+20%Cu+0.4%C | Fer+20%Cu+0.6%C
t (mn)
3 8.90 9.42 11.43 13.39
5 12.50 17.56 21.11 23.94
10 18.10 24.84 29.22 29.74
15 20.46 23.90 27.78 31.56
20 21.80 26.70 31.80 32.50
30 23.10 28.23 3241 34.40
45 24.00 27.89 32.39 33.97
60 24.90 28.14 31.68 35.08

La figure 42 ci-dessous présente les courbes dstredlumique en fonction de la durée de mainéien
température lors du frittage.
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Figure.42. representation graphique sur I'influencedu temps de maintien et de la ajout de carbone sie

melange Fer20%Cu

L’analyse des courbes obtenues montre le retrhitmique augmente avec la durée du frittage
et ce pour tous les échantillons. Les courbes ptéstune allure qui correspond bien a l'allure des
courbes de retrait que ce soit dans le cas dadéten phase solide ou en présence de phase liquide
Ces courbes commencent avec une allure logaritrepqur les faibles durées de maintien et évoluent
vers une asymptotique pour les longs temps de maintasymptote étant une droite paralléle a¢’ax

des temps et dont la coordonnée correspond a téénéorique de I'échantillon.

Du point de vue microstructure des échantillonsisrgavons que les aciers sont des mélanges
de fer et de carbone avec des teneurs massiquestene ne dépassant pas généralement 2%. Le Fe
présente deux variétés allotropiques, c'est-a-aver deux formes cristallines : la maille cubique
centrée (CC) et la maille cubique a faces cen({€E€). Pour les températures inférieures a 912¢C, |
fer est CC. Sa solution solide primaire est diteteeet désignée par. Le fera dissout de tres faibles
proportions de carbone : moins de 0,02%C a 723°CGneihs de 0,01%C a 300°C. Pour les
températures supérieures a 912 °C et jusqu’a 139d°@seau cristallin du Fe se transforme en CFC
et la solution solide est dite austénite et désiguer Fey. Le fery dissout facilement le carbone :
0,8%C a 723°C jusqu'a 2,14%C a 1147°C. Au-dessaud3P4°C et jusqu’au point de fusion a
1538°C, le fer retrouve la structure cubique centréec un parametre de maille plus élevé et dke di

ferrite 5. Cette derniere dissout mieux le carbone que ke :F&07%C au maximum a 1493°C.
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Vu que la température de frittage choisie est d0iQ, le Fe se présente alors sous forme gei
dissout facilement le carbone en donnant ainsidiatl est donc possible d’obtenir, aprés frittades
particules d’acier incrustées dans une matrice wlePFOur augmenter les chances d'aboutir & un tel

résultat, nous avons augmenté la teneur en C at@8.% et réalisé un frittage pendant une heure a
1120°C.

4.4.1 Analyse micrographique

> Observation au microscope optique

Les figures 43 et 44 montrent les micrographiesdsesx échantillons frittés, a savoir Fe-20%Cu-
0,8%C et Fe-20%Cu-1%C . Sur les micrographies dehéntillon a 0,8%C, nous distinguons
plusieurs zones : des zones sombres qui correspobadkes pores, des zones grises se présentant sous
forme de grains de la microstructure et qui comasent aux particules frittées du fer et des région
lumineuses qui correspondent au cuivre. A la périghdes grains de Fe, nous constatons la présence
de fines couches sombres qui correspondent fobaptement a du graphite.

Figure. 43 : Micrographies de I'échantibn Fe-20%Cu-0,8%C fritté a 1120°C.
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Figure. 44. Micrographies de I'échantillon Fe-20%Cul1%C fritté & 1120°C.

» Observations au microscopie électronique a balayadMEB)

Pour mettre en évidence les phases présentes @ahantillon, nous avons procédé a des
observations au microscope électronique a balayaggefigures 45 et 46 montrent les micrographies
obtenues sur les échantillons & 0,8 et a 1% deg2civement.

Y

La micrographie, en mode électrons rétrodiffusés|'échantillon a 0,8%C montre des zones
claires qui correspondent au Cu (de numéro atonptugeélevé que celui du Fe). Les particules de Fe
sont incrustées dans la matrice de Cu et sembdafiérmer des zones relativement plus claires par
rapport au reste de la particule. Il est fort plddajue ces zones claires apparaissent ainsi fedoef
contraste au niveau des particules étant donnéeuees fines lamelles de Fe riches en carbone, qui
apparaitront donc en plus sombre, font que la detide Fe apparait relativement sombre avec des
zones moins riches en C qui apparaissent en €lagi. d’autant plus que la résolution obtenue sar ce

micrographies est relativement faible.

Notons par ailleurs I'aspect continu de l'interfdeée-Cu mis en évidence par ces observations.
Nous remarquons également une forme arrondie destdes zones de contact Fe-Cu et une relative
uniformité de distribution du Cu dans le matériaantacts Fe-Fe assez rares). Le Cu semble aussi
pénétrer facilement les espaces entre particuleegenouilles assez convenablement et constitue de

ce fait une bonne matrice pour ce matériau.

La micrographie de I'échantillon a 1%C (figure 469ntre des résultats similaires a ceux obtenus
dans le cas de I'échantillon a 0,8%C et il estidié de bien distinguer les phases qui se seraient
formées a l'intérieur des particules de Fe.
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Figure 45. Micrographies MEB de I'’échantillon Fe-206Cu-0,8%C fritté a 1120°C.
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Figure 46. Micrographies MEB de I'échantillon Fe-206Cu-1%C fritté & 1120°C.

4.5 Application de la théorie de Kingery

Dans le cas d'un frittage en présence phase liguigiea apparition d'un liquide qui provient
de la fusion du constituant au bas point de fusikpres refroidissement et solidification, on obtien
une phase continue qui sert de matrice pour leticples restées solides pendant le frittage. Cette
matrice est une phase inter-granulaire dont la emEs peut favoriser considérablement la
densification du matériau et modifier ses propsé€oncernant le premier point (densification du
matériau), nous avons constaté un retrait volumitiseles premiers instants du frittage.

Ce phénomene est lié a I'apparition de la phasedéqui, jouant le réle de lubrifiant, permet
le glissement des particules les unes sur lessaatnes I'effet des différentes contraintes existant

sein de I'empilement. Cette étape est appeléearigegment a la fin de cette étape, les particules en
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contact sont séparées par un film fin de liquide deuxieme étape, relativement plus lente, s’ilestal
c’est le phénoméne de dissolution — précipitatiécritl au chapitre 1.

Kingery a décrit ce phénomene par le fait quedaidie agit sur les grains par un mécanisme
gui consiste a dissoudre les surfaces rugueusedgmtendre plus lisses comme le montre la figure
ci-dessous.

Fer-20%C

>

cuivre liquid

Figure 47. Schéma illustratif de dissolution-précifation lors du frittage en phase liquide

Les parties dissoutes diffusent dans le liquideprécipitent sur les surfaces libres. Pour
guantifier la cinétique de retrait Kingery a propos

AVIV =kt ... (4.4)

Ou k ety sont des constantestdia durée du frittage. Nous avons appliqué cettedite au
tableau 4.3 et 4.4, respectivement pour les métakgex%Cu et Fe-20%Cu+x%C, et avons traceé les
courbes de retrait représentées sur les figurest 48. Dans les deux cas, nous avons subdivisé les
courbes en trois parties : réarrangement, dissolgrécipitation et coalescence, dans le cas des
meélanges Fe-x%Cu, nous constatons que le rethitmique augmente avec 'augmentation de la
teneur en Cu ajouté il atteint le maximum avec 3@%dvre ajouteé.
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Figure 48. Evolution du retrait volumique lors du frittage pour les mélanges Fe-x%Cu

Dans le cas d’ajout de carbone au mélange Fe-Qudifférentes proportions, les courbes de

retrait (LnAV/V, en fonction de Ln t) sont présentées sur la fig@e

Comme précédemment, ces courbes permettent degdistitrois étapes du frittage dont la plus

importante est dissolution-précipitation.
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Figure.49 variation du retrait volumique lors du frittage pour fer-20%20+X%C
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4.6 Mesures de la micro dureté du fer20%Cu fritté.

Dans le but d’estimer la microdureté du mélange2o84Cu et voir I'influence du frittage sur la
dureté, des essais ont été effectués sur la paftitée en ciblant les différentes zones de ktijba
sous une charge de 100 gf. Les résultats son ptatésle tableau 4.2 :

Tableau 4.2 résultats de microdureté de I'’échantitin Fe-20%Cu fritte

charges 0.1kgf 0.1kgf 0.1kgf 0.1kgf 0.1kgf
Micro dureté HV 116 116 225 219 238

Ces mesures permettent d’obtenir une informaticeng@ I'évolution de cette propriété en
fonction de la composition de l'alliage et d'iddiei d’autre part deux phases différentes une de
couleur claire correspond probablement au cuivec ane microdureté de 116HV et une seconde
phase d’'une couleur plus foncée, probablement dudferemarque une augmentation de la micro-
dureté jusqu’a 238HV. Le produit fritté comportendaine phase assez dure a base de fer et une phase
relativement plus ductile, & base de cuivre, réparix joints de grains
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Conclusion générale et perspective

Le but de ce travail est I'étude de la compressibit du frittage de mélanges de
poudres de Fe-Cu et l'influence de I'ajout de cagho

Nous avons en premier lieu étudié la compressiorFelyur, du Cu pur et d'un
mélange Fe-20%Cu. Dans les cas du Fe pur et du W€unous avons noté que le
comportement des poudres a la compression obéit dnlemodéle de compressibilité de
Heckel. Ce modéle étant caractérisé par trois gh@seompression facilement repérables sur
la courbe de compressibilité : réarrangement detcpkes, la déformation plastique des
particules et écoulement plastique. Pour le méldeg@0%Cu, le cuivre, plus ductile, influe
sur le comportement du mélange a la compressiomipanution de la pression a laquelle

commence la phase des déformations des particules.

Ensuite, nous nous sommes intéresses a |'étudeitthgé du systeme Fe-x%Cu
(x=6,8, 10, 15, 20, 25, 30% en masse) avec plusipaliers de maintien lors du traitement
thermique de frittage (1,5, 10,20, 30,45 et 60mMigus avons constaté un retrait volumique
suite au frittage et, par observations au microsaggique et au microscope électronique a
balayage, avons mis en évidence comment se treettat densification dans la microstructure

du matériau fritté.

Concernant le mélange Fe-20%Cu, du carbone-grapbtte ajouté au meélange avec
des teneurs de 0,2 ; 0,4 et 0,6%. Nous avons dertgie le retrait volumique lors du frittage
augmente avec I'augmentation de la teneur en carpoar atteindre 35,08% pour 0.6%C lors

apres 60 mn de maintien a la température de feittag
Dans ce dernier cas, il semble qu'une amélioradies propriétés mécaniques du fritté

est possible étant donné que la diffusion du caltans les particules de Fe permet de les

transformer en particules d’acier. Ce qui constitne perspective a ce travalil.
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