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INTRODUCTION

TI n'existeaujourd'huipratiquementplusaucunebrancheindustrielledanslaquelle

desproduitsfrittésnesontpasutilisés,dansbiendescasmême,c'estla seuletechnologiepossible.TI

y atroisraisonsessentiellesauchoixdecettetechnologie:

- Elle permetl'élaborationdepiècesdematériaux.difficiles, sinonimpossiblesà

traiterpardesprocédésclassiquesà causedeleurpointdefusion trop élevéoudela différencedes

pointsdefusionou del'insolubilitédescomposantsdel'alliage.

- La métallurgiedespoudresperinetd'obtenirdesstructuresqui nepeuventêtre

élaboréespardesprocédésmétallurgiquesclassiquescommeparexempledesmatériauxporeuxpour

filtres, élémentsde machineautolubrifiantsou bien les aciersrapides,qui sedistinguentdeceux

obtenusparfonderieparla finessedeleursgrainsetlarépartitionabsolumentrégulièredesphases.

- Ellepermetderéaliserd'importanteséconomiesdematièresetd'énergie.

La métallurgiedespoudresestunensembledetechniquescomplexesoù toutesles

opérationsontuneimportancecapitalepourlespropriétésrecherchéesd'unmatériau.

Actuellement,danslapratique,lespoudresdestinéesà la fabricationdespiècesde

machinesontprincipalementdespoudresdefer(exemplefer-MannesmannouHoganas).Mais il y a

aussidescasoù l'on fabriquedesparticulespréalliéesen acierhypereuctectoïdetrès dur : les

grenailles.Cetaciercontient,..,0,9 % enpoidsdecarbone,,.., 1 % enpoidsde silicium et ,.., 0,8 %

en poids de manganèse.En coursd'élaborationde ces grenailles,on trouve desparticulesde

granulométrieinférieureà 160Jlm c'estàdire tellesqu'ellesnepeuventplusêtreconsidéréescomme

desgrenaillesmaiscommedespoudres.Jusqu'àprésent,à notreconnaissance,il n'existeaucun

travaileffectuésurcesmatériauxparlestechniquesdela métallurgiedespoudres.Notreétudeadonc

portésurla miseenformedecematériau.La miseenformeseraeffectuéeparla méthodeclassique

(compression+ frittage)puisnousexamineronslespossibilitésd'obtentiondepiècesdépourvuesde
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porositésparcompressionàchaud(frittagesouscharge),frittage-forgeageetmartelageàchauddes

containeursaveclapoudreAH. Ensuitenousétudieronsdeuxpossibilitéssupplémentairesqueseule

peutoffrir lamétallurgiedespoudres:

- "Adoucir" l'acierhypereutectoïdeAH pardesadditionsdefer pur et de cuivre.

Paradditionducuivre,nousexamineronsenplus,la densificationcomplèteparle frittageenprésence

d'unephaseliquide. L'addition du fer aux poudresAH pourraitpermettred'obtenirun matériau

compositebiphasédu typeacierduplexferrite + perlite.

- "Renforcer"le matériaude basepardescarburesdursintroduitsparla voie du

mélange(AH + carbures).Ici, il estpossibled'obtenirlilIl matériaucompositeanti-usureoùlamatrice

enacierallié résistantestrenforcéeparl'additiondecarbures(parexemple:WC, VC etTiC). Cette

possibilitépeutnouspermettred'obtenirun matériaucompositeà based'acierhypereutectoïdeAH

encorefortementallié (parexemple:l'acierrapide6.5.4)avecadditiondecarburesdurs.Nousnous

intéressonsàla secondepossibilitépourlesraisonssuivantes:

1- L'étuded'AKSAS effectuéesurle mélangefer + carburesmontrequele mélange

contenantdu fer puravecdesadditionsdecarburesdetungstèneetde vanadiumpourraitfournir des

matériauxintéressantssoitpourl'usure,soitpourla coupe.

2- L'élaborationéventuelledematériauxdecoupeetd'anti-usuresesituantentreles

aciersrapideset lescarburesdursfrittés.

Enfin nousallonsexaminer lespropriétésmécaniquesdenosproduitsdebaseAH.

*
* *

Pourbien étudier,lespossibilitésoffertesparla métallurgiedespoudres,etpour

comprendremieux la miseen forme despoudresAH préalliées,nousavonsconsacréunegrande

partiedenotreétudeà :

- La compressiondes poudresAH, en utilisant les lois communesde la

compressibilitépournotrepoudrepréalliée...
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- Le frittage: l'influencedesdivers facteurs(temps,température,atmosphère

contrôlée...) sur la densitérelative despiècesfrittées.Pardesessaisde dilatométrie,nousallons

suivrela cinétiquedu frittagedenospoudres.Nousavonspenséqu'il seraitintéressantd'examiner

quelmécanismedefrittageprédomineetcommentl'énergied'activationduprocessusdefrittagedes

poudrespréalliéesAH estmodifiéeparrapportaucasdufer pur.

*
* *

Ayant examinéles possibilitésoffertespar la métallurgiedes poudres,nous

espéronsque les résultatsobtenuset les conclusionsformulées permettrontd'apporterdes

renseignementsutilesàl'applicationindustrielledespoùdresd'acierhypereutectoïdeAH préalliées.

Notreétudesecomposede5 chapitres:

- Le Chapitre1fait unebrèverevuebibliographiquedesthéoriesdel'atomisation,

dela compressionetdufritU;lge.

- Le ChapitreTI décritl'ensembledestechniquesexpérimentalesutiliséesetconçues

poureffectuercetteétude.

- Le ChapitreIII estconsacréà l'étudedel'acierhypereutectoïdeAH fritté. Nous

étudieronsl'influencede l'atmosphèrecontrôlée,l'aptitudede la compression,ainsiquele rôle du

lubrifiant. Nous examineronsl'applicationdesdifférenteséquationsreliant la densitérelativedu

compriméaveclapressionappliquéeauxpoudresAR Nousnousintéresseronsplusparticulièrement

au frittage enexaminantl'influencedeplusieursparamètressurla densitéfinale. Uneétudesurla

cinétiquedu frittage esteffectuéeen sebasantsur desessaisde dilatométrie.Nous allons tester

plusieurséquationsreprésentantl'évolutionduvolumedesporesenfonctiondu tempsdemaintien

isotherme.A partir desrésultatsdecesessaisnousdétermineronsle mécanismeprépondérantau

coursdufrittageetnouscalculeronsl'énergied'activationduprocessus.Danscechapitrenousallons

présenteraussilespossibilitésd'effectuerla miseenformeparcompressionà chaud(frittagesous

charge),-ainsiquel'aptitudedespiècesAH frittéesvis àvis destransformationsmécaniquesàchaud

(matriçage).Finalement,uneétudemicrographiqueetdesessaismécaniquescomplèterontnotreétude

surl'acierhypereutectoïdefritté.
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Le ChapitreIV présentelespossibilités"d'adoucir"l'acierhypereutectoïdeAH par

des additions de fer et de cuivre. Nous exposeronségalementles résultatsde nos études

métallographiquesetdenosessaismécaniques.

Le ChapitreV étudielapossibilitéderenforcerl'acier�h�y�p�e�r�e�u�t�~�c�t�o�ï�d�e AH pardes

additionsdecarburesdetungstène,devanadiumetdetitane.Nousdécrironsunenou\velleméthode

d'élaborationdesmélangesAH + carbures:le martelageà chauddespoudresenferméesdansun

containeurenacierinoxydable.Uneétudesurla densificationaucoursdumartelageàchaudetune

étudesurl'hétérogénéitédela structureserontprésentées.Enfm,nouscomplèteronscetteétudepar

unemétallographieetnousrésumeronslespropriétésmécaniquesdesmélangesAH +carbures,ainsi

quedesmélangesd'acierrapide6.5.4aveclescarbures'detungstène,devanadiumetdetitane.

Nous termineronsnotre mémoire par quelquesconclusionsgénéraleset

perspectivesd'avenir.
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CHAPITRE 1

REVUEBffiLIOGRAPmQUE

1 - ATOMISATION

1,1 Généralités

TI existeactuellementplusieursméthodespour obtenir les poudres.Parmi les

méthodesd'élaborationdespoudres,l'atomisationd',un métal liquide et sesvariantes,constitue

actuellementle procédéle plusadaptépourobtenir,à partirden'importequelmétalet alliage,des

quantitésimportantesdepoudresàgranulométriemoyenne(particulescomprisesentre10et500�~�)

à compositionprécise,et relativementpures(voire trèspuresdansl'atomisationsousgazinerte).

C'estle seulprocédépratiquequi permetd'obtenirunepoudrepréalliéequelconque.

Lesprocédésd'atomisationsontbaséssurlapulvérisationd'unjetverticaldemétal

liquideparuncourantviolentd'eauoudegazsouspressionetpeuventêtreappliquésàla plupartdes

métauxetalliagesdepointdefusioninférieurà 16000 C [1].

Du pointdevueénergétique,il esta priori beaucoupplusfacile dedésintégreren

petitesparticulesun liquide plutôt qu'un solide. Par conséquent,dansla gammedes procédés

mécaniques,l'atomisationapparaîtcommela meilleureméthodeparrapportauxdiversestechniques

debroyage.

Encequi concernelespropriétéschimiquesdespoudresobtenuesparatomisation,

onnoteunefaible réactivitédueauxfaiblesvaleursdela surfacespécifique.La quantitéd'oxygène

adsorbéeestfaibleparrapportauxpoudresobtenuespardesméthodesphysico-chimiques.

l, 2. Classificationdesprocédésd'atomisation

Les principesfondamentauxqui régissentl'atomisationdu jet liquide métallique

consistentenunecroissancede la surfacedecelui-ci jusqu'aumomentoù il devientinstableet se

désintègre.
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L'énergienécessaireà la désintégrationpeutprovenirde différentessources.En

relationavecle modeparlequelcetteénergieestfournie, lesprocessusd'atomisationpeuventêtre

classésentrois catégories:

l, 2.1. : Atomisationsouspression

Le liquideestcontraintdetraverserunorifice avantd'arriverdansuneatmosphère

gazeuse.La vitessedujet liquideestsousla forme[2] :

AvecP

g

a

pressionappliquée

pressiondel'atmosphèreenvironnante

densitédu liquide

accélérationdueà la gravitation

constante.

1,2.2.: Atomisationmécaniqueoucentrifuge

Danscecas,l'énergieestdueàuneforcecentrifuge.Le métalliquide tombedans

un disquetournantà grandevitesse.TI estcentrifugésous formede gouttesassezgrossières(0,5 à

plusieursmj1Hmètresdediamètre)qui sesolidifientdanslachambre.

1,2.3.: Atomisationpargazoueau

Dansce cas,l'énergiecinétiqued'un courantviolent provenantd'un secondjet

d'eauou degaz,injectésouspressiond'unetuyère,estutiliséepourdésintégrerle métalfondu.La

pulvérisationpar l'eauqui refroidit et solidifie très vite la gouttelettede métal liquide, donneen

généraldesparticulesdeformeirrégulièreou allongée.Au contraire,l'atomisationpargazqui laisse

le tempsà la gouttelettedeprendrela forme sphérique,donnedespoudressphéroïdalesou même

quelquefoisparfaitementsphériques.

Parmilestroisprocessusd'atomisation,la pulvérisationsouspressionnepeutêtre

utiliséequepourla désintégrationd'unjet liquidedefaible tensionsuperficielle.Lesmétauxfondus
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Fig,1.1 - Représentationshématiquede l' atanisation

par eau(a) et par gaz (b1
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Fig_1.3 - Représentationshématiquede trois stades

de désintégrationdu liquide par gaz [5,6]
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- Viscosité ( n )
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- �~�t�O�m = tOliquide - t°fusion

- Vitessed'écoulementdu métal fondu ( vm )
- Di.arœtred'orifice ( d )

AGENT D'ATœISATlOO : - Gaz ou liquide ( G/L )

- Pression( P )

- Volume ( V )

- Vitesse C'U )
- Viscosité ( n

GEG1EI'RIE DU JE!' - Distanceentre �l�e�~ tuyères ( D )

- Longueur f E )

- lDngueur du jet de métal ( F )

:;" Angle au scmœtdu jet ( 0,0)

PARAMErr'RE DE rA COIQiJNE D'.A'I'C»D:SATlOO :

-Hauteurde chutede particules ( H )

- Milieu de refroidissement( Q )

Fig 1.4 - Paramètresd'atanisation
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qui, engénéral,ontdehautestensionssuperficielles,nepeuventpasêtrepulvérisésparl'application

deseulementunehautepression.

Pourl'atomisationdespoudres,la taille, la distributiongranulométriqueet spatiale

sont des caractéristiquesimportantespour desraisonsliées au contrôleet à l'efficacité de la

production.Cescaractéristiques,à leur tour, dépendentde nombreuxfacteurscomprenantles

propriétés physiquesdu liquide désintégréet du milieu d'atomisationtellesquela température,la

vitessedu courantdegazoud'eau,la trajectoiredesgouttelettes...

1, 3. Mécanismed'atomisation

Un jet liquide injectéà traversun orifice dansl'espacepourraitprendrela forme

d'unecolonnecylindrique,d'uneplaquetteou d'unesurfaceconique.Celàdépenddespropriétés

physiquesdu liquide,du gazenvironnant,dela vitèsseetdela pressiondu milieu d'atomisation,et

de la géométriede l'orifice. DOMBROWSKI etFRASER[3] ont étudiédesorificesde géométrie

différenteet lesconditionsinfluant lesformesdujet liquide. L'atmosphèreambiantequi estun des

facteursimportantscontribuantà l'instabilitéet la désintégrationdu jet liquide, interagitaveclui et

imposerapidementdesondesperturbéescroissantes.Pourcertainesvaleurscritiquesdel'amplitude

desondes,lesfragmentsdujet liquide sontdéchirésenformedeligamentsinstablesdusà la tension

superficielle,etsetransformentensuiteengouttelettessphériques.

Surla figure 1.2,nousmontronslareprésentationschématiquedumécanismedela

formationdesgouttelettesàpartirdesplaquettesliquides.En sebasantsurdesétudesexpérimentales,

SEEetJOHNSTON [5, 6] identifienttrois stadesseproduisantlorsdel'atomisationpargaz:

la désintégrationprimaire,

la désintégrationsecondaire,

la solidification.

Cestrois stadessont schématiquementreprésentéssur la figure 1.3. Ainsi, le

mécanismediscutéprécédemment,décrit incomplètementla désintégrationprimaire. ORR [7]

GORDON[8] etal [9 - 11] ontmontréqu'unegoutteforméeparla désintégrationprimairepeutêtre

soumiseauxpressionsadditionnellesetpeutsubirunedésintégrationsi la pressiondynamiquedueà

lavitessedegazdépassela forceliéeà la tensionsuperficelle.
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La vitessede solidificationdesgouttelettesdesmétauxfondusestimportantecar

elledéterminela formedesparticules.Si le tempsnécessairepourla solidificationestplusgrandque

celui nécessitépourquelesformesduesàla tensionsuperficiellerestituentle liquide sousla forme

d'unesphère,lespoudresobtenuesontla forme sphérique.

1, 4. Influencedediversesvariables

Sur la figure 1.4, nous présentonsles variables essentiellesdu processus

d'atomisationqui influentdirectementsurlespropriétésdespoudresatomisées.

Lesparamètresd'atomisationreprésentéssurla figure 1.4influentdirectementsur

lestrois caractéristiquesimportantesdespoudrestellesque:

la taille desparticules(la taille moyenne,la distributiongranulométrique);

la forme de particules(et les propriétésconcernéestelles que la densité

apparente,l'écoulement,la sUIfacespécifique,résistance"àvert", ete...) ;

la compositionchimiqueetla structuredespoudres.

l, 4.1. : 1..ll taille desparticules

L'obtentiondeparticulesdepetitestaillesestfavoriséepar:

basseviscositédumétal;

bassetensionsuperficielledumétalfondu;

surchauffedumétal;

petitdiamètred'orifice;

hautepression;

grandvolumed'agentd'atomisation;

hauteviscositéd'agentd'atomisation;

courtjetdumétal(F) ;

courtelongueurdujet (E) ;

angleoptimalausommet«(l0).
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1,4.2. : Laformedesparticules

Un desavantagesde l'atomisationestle contrôlede la forme desparticules.Les

particulessphériquesqui ont unegrandedensitéapparenteet un grandfacteurd'écoulement,sont

obtenuesplusfacilementdanslescassuivants:

forte tensionsuperficielledu liquide;

faible surchauffedumétalfondu [12] ;

atomisationpargaz(refroidissementlent) ;

bassevitessedujet (eau)[13, 14] ;

grandangleausori:mletencasd'atomisationpareau;

longuedistancedechutedesparticules(refroidissementlent).

l, 4.3. : Compositionchimiqueetstructuredesparticules

Plusieursétudesont montré què la �c�o�m�p�o�~�i�t�i�o�n chimique des alliages a une

influencesurla taille desparticules.Danslescas,où il y a réactiondesgouttelettesdumétalfondu

avecl'agentd'atomisationouavecle milieu derefroidissement,nouspercevonsun grandeffetsurles

taillesdesparticules.

En ce qui concernela structuredesparticuleson notequ'elleestfonction de la

vitessede solidification. L'atomisationpar l'eauprovoqueune microstructureplus fine quecelle

obtenuedansle casd'atomisationpargaz,grâceàla hautepression,àla viscositéetàlavitessedujet

d'agentd'atomisationetgrâceàla courtehauteurdechutedesparticules.

I, 5. EquationempiriquedeLUBANSKA

Actuellementdansla littérature,ontrouveplusieurséquationsempiriquespour

décrirele processusd'atomisation.Parmielles,�r�~�u�a�t�i�o�n proposéeparLUBANSKA [15] estla plus

satisfaisante.Elle estsousla forme:

avec: dm

D

- diamètremoyendesparticules

- diamètredu jetliquide(diamètred'orifice) ,.



1,00.01 0,1 dm-o
Fig.1.5 - Relation de Lt.JBANSKA pour métaux fondus
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K1 - constantevariantentre40et50;

ML> Mg - vitessemassiquedesfluidesliquideetgazeux;

VL • Vg - viscositésdynamiquesdu liquideetdugaz;

We nombredeWEBER.

Cetteéquationa étédéterminéeàpartirdesessaiseffectuéssur l'atomisationpar

gaz,du fer, del'étainetdesalliagesàbasses tempéràturesdefusion.

En sebasantsurlesdonnéesexpérimentales,LUBANSKA atracéla courbede

log (dmID) enfonctiondelog [(ML/ Mg ).VL / (Vg.We)]. Cettecourbe(figure 1.5)estunedroitede

pente0,5. La relation de LUBANSKA est bien en, accordavec les résultatsexpérimentauxde

TAMURA [16] sur le cuivre, deTHOMPSON[17] sur l'aluminium,de CLARE et RADCLIFFE

[18] surla cireetdeRAO et:rv.rEHROTRA[19] surl'étain,le plombetl'alliagePb-Sn.

A la lumière de l'équation de LUBANSKA, nous pouvonsrevoir certains

paramètres:la taille etlaformedesparticules,ete...Onremarquequele nombredeWEBERexprime

unrapportdeforce. ML etMg dépendentdirectementdela géométriedu systèmed'atomisation.

La connaissancede la théoried'atomisationnouspermetde mieux comprendre

l'influencedela forme,dela taille, etdela compositiondespoudresentreautres,surlesopérations

ultimeset sur les propriétésdespiècesfrittées. En effet, dansnotreétude,les poudresquenous

avonsutiliséessont:

a. despoudresd'un acierhypereutectoïde(AH) atomiséesparl'eau,puis broyées

mécaniquementà l'air. Ellesprésententuneformeangulaireavecunefaible surfacespécifiqueetune

teneurimportanteenoxygène(voir chapitrefi, tableaud'analysechimiquedespoudresAH).

b. despoudresdefer (procédé"RZ") Mannesmannatomiséesparair puisrecuites

soushydrogène.Lesparticulessontcreusesouporeuses.Ellesprésententunebonnecompressibilité.

c. despoudrespréalliéesd'acierrapide(M4) pulvériséesparun gazneutre.Ces

poudrescontiennentunefaible quantitéd'oxygène.Ellesseprésententsousuneformesphériqueavec

unegranUlométriedifférenteetunefaible compressibilité.
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Il - COMPRESSION DES POUDRES

ll, 1. Généralités

Le butdelacompressionestdedonnerlaformeetlesdimensionsàlapièce;celle­

ci estalorscohérenteetmanipulableavecunedensitéélevéeetenfin, lesgrainssontsuffisamment

rapprochéspourfaciliter le frittage.

La cohésiondel'aggloméréestdueprincipalementàunesoudureàfroid entreles

grainsamenésencontactslocauxtrèsintimespourassurerdeséchangesd'atomes.Deplus,larupture

desfilms de gazadsorbésou la déformationdesparticules, favorisentaussila cohésion.Celle-ci

dépendainsi en premierlieu du nombredepointsde contactcréésentregrainsvoisins. Ainsi la

cohésiondel'agglomérécompriméestd'autantplusgrandequela poudreestplusfme etdeformes

irrégulières.Une poudreà grains poreux et fria.bles donneen particulier des compriméstrès

résistants.

fi, 2. Physiquedela compression

La densitéducomprimédepoudreestfonctiondela cOD+pressibilitédela poudreet

dela chargedecompression.

Du point devuephysique,il estintéressantdeconnaîtrel'origine dela résistance

mécaniquedu comprimé.SelonHutting,elleestdueàl'attractiondesatomesdesgrainsdepoudreen

contact.On saiteneffet, quesi l'on considèreun ensembled'atomeséloignésquel'on rapprochede

façon à former un cristal, l'énergiede l'ensembledesatomesenfonction de la distancemoyenne

interatomiqueest une courbequi a l'allure donnéepar la figure 1.6. On en déduit que si l'on

rapprochetrèsfortementdeuxsurfacescristallines,elless'attirentsuffisammentpourquel'ensemble

ait unerésistancemécaniquenonnégligeable.Cêpendant,dansle casdela compression'despoudres,

il semblequel'agglomérationproviennesurtoutdel'imbricationdessurfacesirrégulièresdesgrains

lesunesdansles autres[20]. TI esteneffetpratiquementimpossibled'agglomérerparcompression

desgrairi.ssphériquesoudontla formegénéralen'estpasdendritique.
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n, 3. RelationPorosité-Pression

De nombreuxauteursont étudié la densificationdes poudresau cours de la'

compressionetontcherchédeslois qui rendentcomptedel'évolutiondecettedensification.

Tableau1.1 [21]

Auteur Année Formule Matérielétudié Référence

WALKER 1923 Selsetpoudre
1 deplomb 22

1-p= A-BlnP ,

BALSHIN 1938 Poudremétalliqueet
céramique 23

(PtBALSHIN 1948 . 1 - P = ()K Poudremétallique,
céramique 24

SHAPIRO 1947 AgBr 25
-KP

P =Po.e
KONOPICKY 1948 Fe,acier,quartz

magnétite,magnésite 26

HECKEL 1961
1

Fe,Acier, Ni, W,Ln
1

_
D

=A+KP
graphite 27

pp
BALLHAUSEN 1951 p= Fe,Cu, acier,Pb 281 - A(1- pp)P

c

NIKOLAEV 1962 ( P J-P - - Go P Fe,Cu, acier,Al 29- -e1-p

kl k2
COOPER 1962

Po - P = ale P + �~�e P Al203 30
+ ...

SHAPIRO 1963
-kiP - -k2P

Th, Al 31P = ale + �~�e + ...

V-V abPKAWAKITA 1963 0 Verre,Cu, Fe 32=Vo 1 +bP

BRACPOOL 1970
n D-Dr

Fe,Cu, Ni, Ag, acier 33P=Ke avece = D(1- DT)
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Le tableau1.1 donnelesformulesproposéesparlesdifférentsauteurspourdécrire

le processusducompactagedespoudres.

Danscetableau:

p porositéà lapressionP

Po porositéextrapoléeà la pressionnulle

pp porositédespoudresnontassées

0"0' O"k limiteélastique

al' a2, A, K, C, kl , k2, à, b, n - constantes

volumeinitial àpr,essionnulle

volumedelapoudretapée

volumeà�p�r�e�s�~�i�o�n P

densitétapée

densitérelativeà la pressionP.

La multiplicité des équationsproposéesest due à l'existencede plusieurs

phénomènesmis en jeu dansla compressiond'unepoudre.On sait que le comportementd'une

poudresoumiseàunecompressionpeuts'expliquerenfaisantintervenirlesétapessuivantes[34, 35,

36, 37].

Réarrangementparglissementetrotationsdesparticuleslesunessurlesautres;

Déformationélastiquedesparticulesàleurspointsdecontact;

Déformationplastiquedesparticules;

Déformationplastiquemassivedumatériauàhautepressionetéventuellement

fragmentationdesparticules.

Cesdifférentesétapesn'apparaissentpasnécessairementlesunesaprèslesautres,

mais peuventcoexister.Par ailleurs, suivant les poudrescomprimées,certainsstadespeuvent

disparaîtretotalement.

Nous allons examinerci-dessousdeux modèlesdécrivant le processusde

densificationenfonction de la pressionappliquée.Nousavonschoisi les modèlesde HECKEL et

KAWAKITA, qui sont les plus souventutiliséspour le fer et l'acier. Ils permettentaisémentde
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calculerla pressionà appliquerà unepoudrepourobtenirun matériaude densitévoulue. Nous

verronsparla suitequecesmodèlessontbienapplicablespourlespoudresd'acierhypereutectoïde.

II,4. ModèledeHECKEL

Si la compressiondespoudresestconsidéréecommeétantanalogueàuneréaction

chimiquedupremierordre,la "cinétique"duprocessuspeutêtrereprésentéeparuneproportionentre

le changementdela densitéaucoursducompactage,etla fractiondespores[ 38].

dO
-- (l-D)
dP

dO
ou -=K(1-D)

dP
(1.2)

où D- densitérelative

P- pressionapplièluée

K - constante.

La relation(1.2) peuts'écriresousla formesuivante:

dO
(1- D) =KdP

ou bien

�r�~�D�=�K�f�d�P
Do 0

Do estladensitérelativedespoudresàlapressionnulle.

Aprèsl'intégrationdel'expression(1.3)onobtient:

In(l - Do) - In(l - D) = K

ouencore:In(1 �~ D ) = A + KP

(1.3)

où A = In(_l)1-Do
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La constanteA tientcomptedela tailledesparticulesetdeleursphéricité.
1

HECKEL amontréqueK,., - avec0'0 la limite dumatériauétudié.
30'0

11,5.ModèledeKA WAKIT A [32]

Pourrendrecomptede la variationdu volumedu compriméen fonction de la

pressionappliquée,KAWAKITA proposela formulesuivante:

Vo- V abP
C= Vo = 1 +bP

Cetterelationestpluscommodeàutilisersousla forme:
.

1 Vo 1 1 1
-= =-+-*-C Vo- V a ab P

avec C

Vo ··
V ·
a,b

diminutionrelativedu volumedela poudre,.

volumeinitial dela poudre,.

volwnedela poudrecompriméesouspressionP ,.

constantes.

La courbereprésentantla variationde lIC enfonctionde 1/Pestunedroite.

Enutilisantla conditionlimite P -+ Ct, laconstante"a" peutêtredéterminéeparla

formulesuivante:
Va

a=l- ­Vo
avecVa : volumedelapoudrecompriméesousunepressionthéoriqueinfinie.

BRACKPOOL [33] a montréexpérimentalementque dansle casdespoudres

métalliques(Fe,Cu,Ni, Pb,Ag, acier),le coefficient"a" estéquivalentà la porositédumatériaude

départ.

ll, 6. Conclusions

Nousavonsprésentéuneétudesurla compressiondespoudres.Cetteétudefait la

lumièresurl'originedela résistancemécaniqueducompriméqui estdueàla forced'attractionentre

les particules.Pourfabriquerunepiècede porositécontrôlée,il faut connaîtrela relationliant la
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porositérésiduelleà lapressiondecompactage.TI existeplusieurséquationspourdécrirele processus

de compactage.L'utilisation d'unede ceséquationsdépenddu matériauétudié. Au coursde la

compression,plusieursphénomènessontmisenjeu.Eneffet,il faut tenircomptedetouslesfacteurs

qui peuventinfluencerla compressibilitédespoudres.Cesfacteurspeuventêtre:

la forme,lataille etla structuredespoudres;

le frottemententrelesparticules,etentrelesparticulesetlaparoidelamatrice;

le rôle du lubrifiant (voir chapitreIll, l'influencedu lubrifiant) ;

le mode de compression(compressionunilatérale, bilatérale, matrice

flottante...) ;

Cependant,l'utilisationdeséquationsdeHECKEL etKAWAKITA nouspermetde

choisirlesconditionsoptimalesdecompactage,etdepréciserlesdifférentsmécanismesmisenjeuau

coursdela compression.
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III - FRITTAGE

III, 1.Frittagenaturel

III, 1.1• Généralités

Le frittage a uneimportanteprépondérantedansles trois discip1iD.estechniques

suivantes: métallurgiedespoudres,céramiqueset agglomération.La métallurgiedespoudreselle­

mêmeestsystématiquementdéveloppéedepuis1900.Le frittage estun facteuressentieldansla

plupartdesapplicationspratiques;il estétudiéen détail depuis1950.A partir de cettedate,les

publicationssurle frittagedesmétauxetdesoxydesontéténombreuses.Desinvestigationsdétaillées

ont étépubliéesparHÜITIO [39-41] et ensuite desrevuesparBALSHIN [42], DAWILL [43] et

HEDVALL [44]. Cesauteursontétudiél'influencedespoudres,dela compressionetdu frittagesur

lespropriétésdesproduitsfrittés. L'ensembledes.étudesconfIrmentquele processusdu transport

desatomesjoueunrôle importantaucoursdufrittage.

Desrecherchesinspiréesdela théoriedeFRENKELsgntconsacréesà la croissance

deszonesencontactdesparticulesindividuelles.Cesétudesthéoriquesetexpérimentalesontd'abord

étémenéesparKUCZYNSKI. Lesrecherchesultérieuresontdonnébeaucoupd'indicationsencequi

concernel'influencedesjoints de grainssur le frittage. Au coursde cettepériode,noustrouvons

aussidestravauxpubliéssurle frittagedessystèmesmulticomposantsavecetsanslaprésenced'une

phaseliquide.

Jusqu'àprésent,il n'existepasdedéflnition qui tiennecomptedetouslesaspects

théoriquesetpratiquesdu frittage. TI existe,eneffet, un nombredefacteursessentielsdonton doit

tenircompte,il s'agitde:

a) Unediminutiondel'enthalpielibre du systèmereprésentantla forcemotricedu

frittage,résultantde:

- diminutiondela surfacespécifIquedueà l'initiation et/oucroissancedescontacts.

- réductionduvolumedesporeset/oula surfacedespores.

.:. éliminationdesstadesnon-équilibrésdansle réseau.

b) Propriétésimportantess'approchantde celles du matériaucompact(sans

porosité).
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c) Unephaseliquide n'estprésentequedansla mesureoù elle laisseplaceà un

squelettesolide.

Seloncesbases,onpeutformulerunedéfinitiondu frittagecommesuit :le frittage

estle traitementthermiqued'un systèmedeparticulesindividuellesou d'uncorpsporeuxavecou

sansl'applicationdepressionextérieure,danslequelcertainesou touteslespropriétésdu système

sontchangéesparla réductiondel'enthalpielibre dansle sensd'uncorpsdépourvudeporosité.

111,1.2. Foreemotricedufrittage

Lorsdufrittage, l'évolutiondu systèmeinitial secaractériseessentiellementparla

modificationdedeuxpropriétés:

- massevolumique,qui augmenteparsuitedel'éliminationprogressivedelaporosité,

- résistancemécanique,qui croîtdu fait dela créationdepontsentrelesparticules.

Cetteévolutiondu systèmeau coursdu frittâge estun processusessentiellement

irréversibleaboutissantàun état final pratiquementstable.Par �s�!�1�~�t�e�, il faut, soit utiliser la

thermodynamiquedesprocessusirréversibles,soit utiliser la théoriedesquasi-équilibres[58]

(supposantl'existenced'unétatdetransitionprochedel'étatd'équilibre),cequi permetderaisonner

àpartirdesconceptsdela thermodynamiqueclassique.Danscedeuxièmecas,l'énergiemotricede

l'évolutionconsidéréeestreprésentéeparla différenced'enthalpielibre existantentrel'étatfinal et

l'étatinitial.

En l'absencede contraintesmécaniquesextérieures,le processusdu frittage des

particulessefait sousl'actionde forcesmotricestendantà diminuerl'énergielibre du systèmepar

réductiondesasurface.

La chaleur communiquéeau systèmefournit l'énergie nécessaireà cette

transformationtandisquela tensionsuperficielle..orientel'évolutiondecelui-ci.

La créationd'unesurfaceestunprocessusendothermique.Inversement,la tension

desurface,outensionsuperficielle,estla forcequi agitpourminimiserunesurface,etqui estdonnée

parl'équation:

dW ='Ys.dS

dW étantle travail (positifounégatif)qu'il fauteffectuerpourmodifier la surfacedela quantitédS.
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Fig.l.7a - Surfaceplane

:R1g.1.7b - SUrface courbe
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'Ys étantl'énergienécessairepourcréeruneunitédesurface.

Considéronsdeuxphases(1) et (2) séparéespar unesurfaceplane.Si cesceux

phasessontenéquilibredanslesconditionsdonnées,ladifférencedepressionentrecesdeuxphases•

estalorsnulle (figure 1.7a):

Un matériaufritté àunetempératureconstanteestconstituéd'unephasesolideen

équilibreavecsavapeur.TI s'agitalorsd'expliciterl'influencedeschangementsdecourbure(figure

1.7b)del'interfacesolide/vapeursurcetéquilibreenutilisantl'équationdeLAPLACE qui donnela

différencedepressionentrelesdeuxphasesenfonctiondesrayonsdecourbureprincipauxf1 etr2.

1 1
\ ! Pl - P2 = ,Ys(- + -) >
V rI r 2

Dansunepoudrecompriméeou non, il existetoujoursdescontactsentreles

particules.On supposequelesparticulesdepoudrèsontassimyéesàdessphèresderayonr et l'on

considèrequ'uneseuleespèced'atomeestmiseenjeu.

La figure 1.8,représentela géométriedu modèleutilisé. TI estconstituédedeux

sphères,demêmerayonr, entrelesquellesestsupposéexisterunpont(cou)dontle rayonminimal

estx. La surfacedecepontaunrayondecourburep. Cesystèmecomportedessurfacescourbées,

lesunesétantconvexes(sphère),lesautresétantconcaves(pont).

SoitPo'la pressiondevapeuràl'équilibreauvoisinaged'unesurfaceplaneetPlIa

pressiondevapeuràl'équilibreauvoisinaged'unpointd'unesurfacecourbederayonsdecourbure

principauxrI etr2'

D'aprèsl'équationdeTHOMSON,ona:

Pl 'Y �O�~ 1 1 )
lnpo = RT\rl + r2

!lm -volumemolairedelavapeur.

(1.4)

Pourle pointM situédansla surfaceconcavedupont,ona :

ln Pl = 'YOm �(�~�_�~�) (1.5)
Po RT x P



(1.7)
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Si &>1 = Pl - Po estpetit,on peutécrire(1.5) sousla forme:

A.P1 = ')'Om(2-_�~�)�= 'YO(2-_2-) (1.6)
Po RT x P kT x p

avecOm= NO ; 0 - volumeatomique.

En pluspourx » p, onobtient:

A.P1 r O

Po =- kTp

La relation(1.7) montrequ'il existeun écartnégatif&>1 parrapportà la pression

Poauvoisinagedela surfacelatéraledupont

PourunpointN situésurla surfacedessphères(particulesdespoudres),ona

également:

A.P2 2')'0
-=+-.
Po kTr

(1.8)

La relation (1.8) indiquequ'auvoisinaged'unesurfacedessphères,il existeun

écartpositifA.P2. EndéfInitive, lapressiondevapeurau-dessusdela surfaceconvexedessphèresest

donc supérieureà la pressionau voisinagede la surfaceconcavedesponts.Il s'établitdonc un

gradientdepressionsusceptibledeprovoquerun transportdematièreparl'intermédiairedela phase

vapeurdepuisla surfacedessphèresjusqu'aupont.

L'équation(1.7)peuts'écriresousla forme:

A. Pl=_!- (Po Om)=_:!.. = cr ( 1.9)
P RT P t

L'écartdepressionA.P1 estdoncéquivalentàunecontraintesuperficielledetension

crt s'éxerçantàla surfacedupontet tendantàaccroîtrele volumedecelui-ci. Cettecontrainteestsus-

ceptibledecréerunécoulementvisqueux.Deplus,elleaugmentela concentrationenlacunesauvoisi ­

nagedupont.

Un raisonnementsimilaireestappliquéauxlacunes.

Co estla concentrationde lacunesà l'équilibre auvoisinaged'unesurfaceplane.

Lorsquela surfacedevientcourbe,cetteconcentrationestmodifiéeetprendunevaleurC.



(1.10)

(1.11)
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Enassimilantleslacunesàun gazdissoutonpeutmodifierl'équation(l.4) etla

mettresouslaforme:

C 1 0m (1 ·1)
ln Co = RT r;:- + r

2

Si onposedC= C - Co,ona auvoisinaged'unpointM situésurla surfacedupont:

dCI -yQ

Co = kTp

dq - sursaturationlocaleenlacunes.

Au voisinaged'unpoint situésurla surfacedessphères,ona :

dC2 210
Co =-iZT'r

�d�~ - sous-saturationlocaleenlacunes.

On a donc un excèsde lacunesau voisinagedu pont, tandisquela surfacedes

sphèrescomporteun défautde lacunes.Ce gradientde lacunesestresponsabledestransportsde

matièreparmécanismededÎffusionlacunaireclassique.

Lesrésultatsobtenusmontrentquela sursaturationenlacunes[l'équation(1.11)]

resteinférieureàquelquespourcentsetlescontraintes[l'équation1.9)] àquelquesbars.

On peut conclureque les énergiesmotricesliées à l'éxistencede courburesde

surfacene peuventqu'orienterl'évolution du systèmeet qu'il seratoujoursnécessaired'activer

thermiquementle processusdufrittage.

111,1.3- Stadesdufrittage

Au coursdufrittaged'uncomprimé,onpeutdistinguer3 stades:

a.Croissancedecontacts

Sousl'influencedes�c�o�n�t�r�a�i�n�t�~�s etdesexcèsenlacunes,la croissancedepontsse

poursuitselonuneloi exponentielleen fonction du temps.Pendantcetteétape,les particulesde

poudresrestentindividuelles.La contraintedetensionrésultantdela tensionsuperficiellemaintientles

jointsentredeuxparticulesadjacentes.Cependant,la formationdenouveauxgrainsestpossible.Les



a) b)

Fig.l.9 - M::dèles des sohèrestangentes(a) et des sphèressécantes(b)
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centresdes particuless'approchentpeu, mais il y a une diminution importantede l'activité

superficielle.

b.Stadededensificationetcroissancedesgrains

Quandle rapport x/a (x - rayondu pont; a - rayon de particules)atteintune

certainevaleuraprèsla croissanceintensivedescontacts,lesparticulesséparéescommencentàperdre

leuridentité.Le retraitle plusimportantalieu àcestade.Un réseaudeporesinterconnectésseforme

etla croissancedesgrainscontinue.Lorsquela densitérelativeatteintenviron90 %, la proportiondes

poresisolésdevientdeplusenplusimportanteetcelanousconduitaustadefmal dufrittage.

c.Stadermal

Les poresisolésdeviennentsphériques.La densificationultérieurene sefait que

trèslentement.Dansle cas,où le gazestenfermédansunpore,la densificationultérieuredeviendra

impossiblepour un pore intergranulaire,lorsqpe sa pressioninterne équlibrerasa tension
, €qu-e·,t·.ll.eflO-

superficielle.Danscertainscas,onobsezveunecoalescencedespores. ,.

III, 1.4-Mécanismespossiblesdu transportdematière

Avantd'aborderlesmécanismessusceptiblesd'intezveniraucoursdufrittage,nous

allonsfaire deshypothèsesvalablespourtouslesmécanismes:

a.Le diamètredesparticulesnevariepasaucoursdufrittage.

b. La tensionsuperficiellerresteconstante.

c. Les particulesconstituentun matériaupur et homogènesansaucunecouche

absorbée.

d. Dansle casdesphèressécantes(oùonprévoitle retraitducomprimé)laquantité

dematièreperdueparformationdelapartiecommuneauxdeuxsphèresdoit seretrouverdansle col

ferméparlespetitstrianglessphériques.

Pourexpliquerlesmécanismesdufrittage,onétudierala formationd'unpontentre

deuxparticulessphériques.Selondifférentsmécanismes,nousconsidèreronsdeuxcas(figure 1.9) :

- casdedeuxsphèrestangentes,

- casdedeuxsphèressécantes.
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Le modèledessphèressécantesseraappliquéau mécanismedu transportde la

matière,où l'on prévoitle retraitducompriméaucoursdu frittage.

Lesmécanismessusceptiblesd'interveniraucoursdu frittagepeuventêtre:

- Ecoulementvisqueuxouplastique.

-Transpondematièreenphasevapeur.

-Transpondematièrepardiffusion.

DI, 1.4.1-Mécanismed'écoulementvisqueux

Nousavonsvu quela courburede la surfacelatéraledu pontentraînel'existence

d'unecontraintede compressionaxialeO'c' Cettecontrainteestdonc susceptiblede provoquerun

écoulementdematièredetypenewtonien[45].

Si " estla viscositédu matériau.,la relationentrela contrainte0' et la vitessede

déformationde/dtparécoulementvisqueuxpeuts'écrire:

de 1
_. =-0'

dt "

FRENKELaétablilarelation:

x2 3 "1
�~�=�-�-�t

a 2"
Cetterelationestvalabledansle casdufrittagedebillesdeyerre[46, 47].

Dansle casdesmatériauxcristallins,LENEL [48] a trouvé:

(
X

2

J
4.5

- = Kta
(K - constante)

Cependantcetyped'équationnedonnepasunedescriptioncorrectedu frittageen

phasesolidelorsquele matériaun'estpascompriméau coursdu frittage. Les théoriesdu frittage

baséessurla prédominancedu mécanismedel'écoulementplastiquene sontplusactuellementtrès

utilisées.Mais ellespermettentde bien comprendreles mécanismesseproduisantau coursde la

compressionàchaud.
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III, 1.4.2- Mécanismed'évaporation- condensation

La différenceentrela pressionau-dessusdela surfaceconvexedesparticuleset la

pressionau-dessusde la surfaceconcavedespontsentraîneun transportd'atomesdansla phase

vapeurdepuisla surfacedesparticulesverslesponts.

En considérantque,d'unepart, l'accroissementduvolumedespontsparunitéde

tempsestégalauvolumede matièrecondenséesur leur surfaceet que,d'autrepart, la vitessede

condensationestégaleàla vitessedevaporisation,onobtient:

x3

li = F(T)t

KINGERY etBERG[49] ontbienappliquécetteéquationpourdécrirele frittagede

petitesbillesdechloruredesodium.

III,L4.3 - Transportdematièrepardiffusion

Commenousavonsmontréqu'il existeun gradientde concentrationde lacunes

entre la surfacedes sphèreset les ponts, les lacunesvont migrer depuis les régions à forte

concentrationvers les régionsà faible concentration(surfacedesparticules).Cettemigrationdes

lacuness'accompagned'unflux d'atomes,en sensopposé,qui augmentele volumedesponts.Une

théoriedu frittageaétéélaboréesurcettebase[50, 51].

Suivantlescheminsdediffusionchoisis,onpeutdistinguer:

- la diffusionensurface,

- la diffusion auxjointsdegrains,

- la diffusionenvolume.

Pourlesdifférentsmécanismesdetransportdematièrepardiffusion,onobtientles

équationssuivantes:

x
n (10)- = KD - t

am KT

avec: D - coefficientdediffusion,

K - constantedépendantdesapproximationsgéométriquesutiliséespourdécrirele système,

n, m- exposants,fonctiondumécanismedediffusionconsidéré.



NO MECANISMES SaURC E

1 . Evaporation Condensat ion surface

2 oiff. en Surface Surface

3 oift. en Volume Surface

4 Diff. aux Joints de Gra ins Joints

5 Diff. en Volume Joints

6 Diff. en Vol ume oisl oc.

l"ig.l.lO- Différents rcouverœntsde matièreau cours

du frittage en phase solide
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L'évolutiondetouscesflux diffusionnelsestliéeàlarépartitionetàla naturedes

"puits" et "sources"delacunes.

Sources

Pores(petits)

Surfaceconcave

(dislocations)

Puits

Jointsdegrains

Surfaceplaneouconvexe

Pores(grands)

(dislocations)

Lesdifférentscheminsqui peuventêtresuivisparla matièreaucoursdu frittage

sontreprésentéssurla figure 1.10.Moyennantquelquesapproximationsgéométriques,cesschémas

dediffusionserventdebasedecalculauxéquationsthéoriquesdécrivantlesdiversmécanismes.

Ill, 1.5-Détenninationsdesmécanismesdu transport

III, 1.5.1-Loi decroissancedesponts

Les équationstraduisantles diverseslois de croissancedes ponts entredeux

particulessphériquessonttoutesdela forme:

(1.12)

�~�/

Pourdéterminerles coefficientsn et m correspondantà chaquemécanisme,on

étudiela cinétiquedecroissancedupontenfonctiondu temps.HERRING[52] aproposéla méthode

suivante;l'équation(1.12)peuts'écrire:

(: r= K(T) t am
-
n

SoitdeuxsériesdeparticulesderayonsrespectivementégauxàTl etr2, et t1 ett2,- -
lesduréesauboutdesquellesunemêmevaleurdupremiermembredelarelationprécédenteest

atteinteàunetempératuredonnée:

n �(�.�~�nX ..
1 �x�~ n-m n-m(�~J= r2 ; K (T) t1 r t = K (1) �~ r2
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Mécanisme n m n-m F(T) Auteur Référence

Ecoulementvisqueux 3'Y
ouplastique 2 1 1 - FRENKEL 45

211

Evaporation 3 1 2 1/2 KUC2YNSKI 53

(9 lt VoPo)
2MRT

Condensation 7 3 4 PINES 50

•

Diffusion 5 2 3
KDyV O KUC2YNSKI 53

RT

KINGERY andBERG 49

- .

Volumique 4 3
K'Dy Vo

501 RT PINES

Diffusion 7 3 4
56 Vo'YôDs

53RT KUC2YNSKI

ROCKLAND 54
6 x

- - - x Ln--t
2a

PINES 50

Superficielle 5 2 3 CABRERA 55

-

3 1 2 SCHWED 56

Diffusion 6,2 4 2,2
11 Vo'YDj Ôj

57RT JOHNSON

Intergranulaire 6 2 4
96yDj Ôj VO

CIZERON 58RT
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ou

v
ou bien

12 r2
log - = (n - m) log-

t l rI
(1.13)

Pratiquement,il suffit d'effectuerdesexpériencesavecdeuxtaillesdeparticuleset

dedéterminerla valeurde(n - m ) à partird'ungraphedérivédel'équation(1.13).

Le tableau1.2donneleslois régissantla croissancedu contactDanscetableau,on

voit quedanscertainscas,lesmêmesvaleursdem etn peuventcorrespondreàplusieursmécanismes,

suivantle modèlegéométriquequi aétéutilisépourcalculerleséquations.

ID, 1.5.2• Déterminatiqndumécanismedu frittageà partir du retrait

A partirdesmécanismesconduisantauretrait deséchantillons,onpeutdéfinir le

mécanismeintervenantaucoursdu frittage. Eneffet,onpeutexprimer�l�~ retrait ôLlLo enfonctionde

x (rayondescous).On adémontréque:

En remplaçantx dans les différenteséquationscorrespondantaux différents

mécanismesexprimantla loi decroissancedesponts,onobtientleslois deretrait théoriquequi sont

rassembléesdansle tableau1.3.

Tableau1.3

Mécanismes

Ecoulementvisqueu_x

Diffusion volumique

Diffusion intergranulaire

Loi deretraitthéorique

LiL 3y
- = --t
Lü 411r

Li L= (3YnDvJt2/5

Lü k Tr3

Li L = (3 Yn Dj 0jJt 1/3

Lü 2kTr4

Onconstatequeceslois sonttoutesdu type :
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Onconstatequeceslois sonttoutesdu type:
âL n
- =K(T)t.
Lo

A l'aidedesétudesdilatométriques,ondéterminele coefficientn etencomparant

avecceluidu tableau1.2onpeutdire quelmécanismeprédomineaucoursdufrittage.

ASHBYetsescollaborateurs[59,60] ontélaborédesdiagrammesdefrittagepour

déterminerle mécanismeprépondérantàpartirdeséquationsanalytiques.Lesdiagrammesconçuspar

ASHBY permettentdesuivrele frittaged'unepoudreparla représentationdel'évolutiondela taille

normaliséedespontsxIa en fonction de la températureréduiteTtrf. Cescourbessont tracéesen

considérantun tempsdefrittageconstant,ouunevitessy decroissancedespontsconstante,maisdans

touslescas,pourun diamètredeparticulesbiendéfini.

111,1.6- Influenceiksautreslacteurssurlefrittage

THÜMMLER [61] a publiéun systèmedeclassification(tableau1.4)desfacteurs

qui ontdesinfluencessurle processusdufrittage.
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Tableau1.4

A Propriétésdumatériaudépendantde la température

1 - Surfacelibre eténergieinterfaciale,y comprislessurfacesdespores;

2 - Coefficientsdediffusion;

3 - Coefficientsdeviscosité(substancesamorphes);

4 - Contraintedecisaillementcritique(combinéavecl'écoulementplastique);

5 - Pressiondevapeuretvitessed'évaporation;

6 - Structurecristallineetnaturedeliaison.

B Propriétésdespoudres,pré-traitementetconditiondefrittage

1 - Surfaceglobaleeffectivedecontâct;

2 - Activité superficielle(structureréelledesurface);

3 - Activité duréseau(travailàfroid, contraintesdetensionetdecompression,

défautsduréseaulié àla fabrication,taille descristallites).

4 - Orientationréciproquedesfacesencontact

C Constituantsétrangers

1 - Soluble(homogèneouhétérogène);

2 - Insoluble;

3 - Couchessuperficielles(solublesetinsolubles,réductiblesetnonréduc-

tibles,dissociéesetnondissociéessouslesconditionsdefrittage,fùmsoxydés);

4 - Gaz(adsorbé,dissouteteffetdel'atmosphèredefrittage.

m,2.Frittageenprésenced'unephaseliquide

Le frittageenprésenced'unephaseliquidea lieu dansle casdu systèmeoùl'un des

constituantsfondouformeun alliagefusibleàla températuredel'opération.Lorsdu frittageenphase

liquide, les mécanismesde diffusion sont accéléréset des phénomènesde dissolutionet de

reprécipitationpeuventintervenir.La présenced'unephaseliquide peutentraîner,danscertaines
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conditions,l'éliminationpratiquementtotaledela porosité.Parailleurs,lorsquelespoudresontun

point de fusion très élevé, le frittage en phaseliquide permetd'abaisserconsidérablementla

températuredefrittageetlestempsdefrittagesontbeaucouppluscourtsquepourle frittageenphase

solide.

BasésurdesobservationsphénoménologiquesetenétudiantlestravauxdeLENEL

et al [62, 63], GURLAND et NORTON[64], KINGERY [65, 66, 67] a considéréque,aucoursdu

frittageenphaseliquide,onpeutdistinguertrois stades:

(1) - Réarrangementdesparticulesdelaphasesoliderésiduelleparl'écoulementvisqueux

dans la phaseliquide.

Le réarrangementdesgrainsaprèsle,mélangeetla compressionsontfacilités,cela

conduitàun retraitrapide.Uneaugmentationdu volumedela phaseliquide fait accroîtrela den­

sificationcarla "frictionIl estdiminuée.La densificationcomplèteestpossibleenprésencede35 %en

volume de phaseliquide. Le mouillagedesgrainspar le liquide estle facteurle plus important.

NAIDICH et al. [68, 69] ont soulignéqu'étantdonnéla dimensiondll-ménisque,la densification

prendplaceplus rapidementavecla croissancedu mouillage.Les forcesd'attractionentredeux

particulessphériques,entrelesquellessetrouveunephaseliquide lenticulaireconcave,dépendentde

leursdimensionsetdelaquantitédephaseliquide. Desparticulesdegrandedimensioneturiepetite

quantitédu liquide,peuventconduireàunegrandeforced'attraction.

(2) - Dissolutionetreprécipitation.

Pourquecesprocessusseproduisent,il estnécessairequ'il existeunelimite de

solubilitédu solidedansla phaseliquide, sinoncestadededensificationestcomplètementabsent.La

densificationseproduitpluslentementquedansle casd'unréarrangementcarle transportdematière

peutsepoursuivreparla dissolutionet la diffusion dansle métalfondu. Lespetitsgrainsayantles

grandescourburesconvexesdisparaissent,tandisque les grandsgrains conserventune forme

régulière.La forcemotricepourle transportdematièrerésultedescontraintesdecompressionaccrues

et donc du potentielchimiqueintensifié et de la hautesolubilité dansles zonesde contact.La

substancesolideestemportéeet reprécipitéedansles zonesoù la contrainteestplus faible. li en

résultequelescentresdesparticuless'approchentet il y adoncunretrait.
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(3) • Coalescence.

Dansle casdumouillageincomplet(angledecontact<90°), lesgrainssolidessont

encontactpartielsansl'interventiondela phaseliquide.

Après le premierstade,desprocessusassimilablesà ceuxdu frittage en phase

solide,interviennent.lis deviennentplustardprépondérantsetconduisentàla densificationlenteavec

unediminutionsimultanéedela forcemotrice.

Unephaseliquidenonmouillante(l'angledecontact>90°) estinefficaceetellese

séparepartiellementdela piècefrittée sous formedegouttelettes.

Pourle premierstade,KINGERY trquve:

Al _ k -1 t1 +x
- - r10

avec l+x "" 1

Pourle stadedela dissolutionetdelareprécipitation:

KINGERY n'apastrouvéderelationspourle troisièmestade,maisil supposeque

lesconditionssontlesmêmes quecellesdansle casdufrittageenphasesolide.

m, 3 Frittagesouscharge

Pourfabriquerdesmatériauxcompacts,il estpossiblede fritter la poudreà la

températurechoisietout en appliquantunepression.Cettetechniquea d'abordétéutiliséepourles

matériauxréfractaireset pourceuxqui présententunefaible déformationplastiqueà froid [70].

L'intérêtdeceprocédéestdouble:l'élévationdetempératurepermetauxparticulesde sedéformer

plastiquementsousl'effet dela pressionetlesdislocationsainsicrééesdansle matériauaccélèrentles

phénomènesdediffusion.

Parle frittagesouscharge,onobtientunepiècesansporositéetà desdimensions

définitives. La contrainterelativementfaible (0,1 à 1,5 T/cm2) estmaintenuetout au long de

l'opérationdefrittage.

Au coursdu frittagesouscharge,deuxpossibilitéssontàenvisager:
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1 -L'écoulementvisqueux(flux newtonien)

/' 1•e=-u
11

2 - L'écoulementplastique
�)�~ n

è = (3 0" (n = 4,5pourlesmétauxpurs).

D'aprèsMcCLELLAND [71, 72] nouspouvonsdistinguer3 stadesau coursdu

frittagesouscharge:

(1) Stadededensificationrapide (micro-écoulement).TI seproduitprobablement

parréarrangementdesparticulesdepoudressousl'actiondelapression.

(2) Stadededensificationretardée(prédominancedel'écoulementplastique).

(3) Approchegraduellede la densitélimite, probablementdueau mécanismede

NABARO-HERRINGassociéà l'influencedela taille degrains.

III, 4. Frittage. Forgeage

Lesprocédésconsistantàdensifierparcompressionouforgeageàchauddespièces

déjàfrittées,pourdonnerdespiècespratiquementsansporosité,ontétédéveloppésinitialementvers

1965.C'estdès1970quel'on vit apparaîtreles premiersrésultatssurla compressionà chaudde

piècesfrittéesporeusesenaciersoit aumoyendu calibrageà chaudpardéformationverticaledans

unematricedemêmeforme,soitaumoyenduforgeageàchaudenmatricefermée.Le forgeageestla

méthodeactuellementla plusefficaceetlapluséconomiquepouréliminercomplètementtouteporosité

résiduelleetpourrendremaximaleslaductilité, la ténacitéet la résilianced'unalliageobtenuàpartir

depoudre.

Pourla qualitéd'unepièceforgée,deuxdescritèresessentielssontl'absencede

porositéetuneteneurlaplusfaiblepossibleeninclusions.

111,4.1.- Poresetinclusions

Dansles piècesfrittées, il existeencore20 à 30 % de porosités.Au coursdu

forgeage,les poressedéforment.BOCKSTIEGEL [73] a montréqu'enappliquantunepression
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hydrostatique,le volumedesporesestdiminué. Cependant,la pressionnécessairepouréliminer

complètementlesporesestsi hautequ'il n'estpaspossibledel'atteindreenpratique.

li estévidentqueles propriétésmécaniquescommela résistanceà la traction,

l'élongationetla résistanceauxchocsdiminuentavecl'augmentationdela porosité.

L'existenceetla maîtrisedesinclusionsnonmétalliquessontfondamentalesence

qui concernelespropriétésdel'acierfritté-forgé.

III, 4.2•• Originedesinclusions

Danslespoudresatomiséesparl'eau,lesinclusionsproviennent:

a - d'occlusionsdulaitierprovenantdumétalfondu;

b - desproduitsdedésoxydation;

c - del'usuredesréfractaires;"

d - dela formationdessulfures;

e - del'interactiondesgouttelettesdemétalavecl'eaüd'atomisation.

La structuredesinclusionsdansunepièceforgéecomprendrelativementpeude

grossesparticulesetunnombrebienplusgranddepetitesparticulesdontla taille sesitueau-dessus

de quelquesmicrons.Un facteurimportantdansla formationdepetitesinclusionsestl'oxydation

pendantle contactentrela gouttelettede métalet l'eaud'atomisation.Un fùm d'oxydemincese

forme. li estensuiteréduit lors du recuit ultérieursoushydrogène.Dansles poudresd'alliageles

oxydesdefer, nickeletmolybdèneseréduisentrapidement,maispasceuxdemanganèse,chrome,

silicium etaluminium.

111,4.3. . Inclusionsetpropriétés

li est évident [74] que la présenced'un grandnombred'inclusionstrès fines

diminuela résistanceauxchocs,tandisquelesplusgrossesparticulessemblentavoirun effetplus

grandsurlespropriétésd'endurance.

Lespropriétés dynamiquesdesaciersfrittés-forgéscommelesrésitancesauxchocs

etàla fatigue[75] sontunpeuplusfaiblesparrapportauxaciersforgésconventionnels, tandisquela

résistanceàla tractionestéquivalenteauxaciersconventionnels.
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IV - CONCLUSIONS SUR LE FRITTAGE.

L'étudebibliographiquedu frittage montrel'importancede cetteopérationdans

l'ensembledestechniquesdemétallurgiedespoudres.Toutd'abord,il faut noterquele frittageestun

processustrèscompliqué.Jusqu'àprésent,il n'existepasdethéorieuniquedu frittage.

Au coursdu frittage,plusieursmécanismespossiblesetfacteurspeuventintervenir

(la taille, la fonne,la naturedesparticules;la pressionappliquée,la température,l'atmosphèrede

frittage,etc...). Touscesparamètressupplémentairesprisencompteparlesmodèlesnesuffisentpas

engénéralà décrirele comportementdu frittagedansle casréel.Le frittagedoit êtreétudiécaspar

cas.Dansle casoùl'on prévoitunretrait,desessaisdilatométriques(anisothenneetisothenne)nous,

permettentdemieuxcomprendrele mécanismeprépondérantintervenantaucoursdu frittage. C'est

pourquoi,dansle chapitreli, nousessayonsd'interpréterlesrésultatsdesessaisdilatométriquesen

utilisant différenteséquationsempiriquesde retrait, et les calculsde l'énergied'activationnous

permettentdeprévoirle mécanismedominantaucoursdufrittage.

Enfin, remarquonslacomplexitédufrittaged'unmélangedeplusieursconstituants.

Notonségalementquele:mttagenaturelneconduitpasà la densificationcomplète,qui peuts'obtenir

parle frittageenphaseliquide, le frittagesouschargeoule frittagesuivi d'unforgeage.
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CHAPITREII
TECHNIQUES EXPERIMENTALES

1 - RECUIT

Dansnotreétude,le recuita deuxbuts.

a) Cas depoudres:

Lespoudresdel'acierhypereutectoïde(AH) obtenuesparatomisationparl'eauont

unemicrodurectédeHV0,3 = 1250etcontiennentuneteneurd'oxygèneimportante:0,2%pds.Mm

defaciliter la miseenfonnedecespoudresetderéduirela quantitéd'oxygène,nousavons effectué

unrecuitsousatmosphèreréductricependantdestempsdifférentsdansunfour dutypeADAMEL.

b) Casdepiècesmassives:

Cetteopérationest appliquéeaux piècesqui ont au préalablesubi un forgeageà chaudou des

passagesàchaudàtraverslamachineàrétreindre.

2 - MELANGE

En métallurgiedespoudres,le mélangeestunedesopérationsprimordiales.Grâce

àlui, onpeutobtenirdesmatériauxpossédantunestructurehomogène.Le mélangedelapoudreAH

ou despoudresd'acierrapideM4 avecles élémentsd'additionet le lubrifiant s'effectuedansun

mélangeurà billes. L'opérationdureuneheurepourle mélangeAH avecle lubrifiant et24 heures

pour les mélangesAH avec le cuivre, le fer et les carbures.Elle s'accompagnede certaines

modificationsdescaractéristiquesdespoudresiI1itiales. Enparticulierl'additiondestératedezincàla

poudreAH pennetunmeilleurarrangementdesgrainslesunsparrapportauxautresendiminuantle

coefficientd'auto-glissement;ceci entraîneuneaugmentationsensiblede la densitéapparentedu

mélange.Les nuancescontenantAH, M4, le cuivre, le fer pur et les carburessontmélangéesen

présenced'alcooléthyliquepouréviterl'oxydation.Danscecas,lesmélangessontséchésdansune

étuvesousvide.



t

t1.t....
�~..
l'V.....
QJ

ut
'<�~
1ft,.go .'3l:r' •
a.. <

....
•�~ • ...

" .-�~
0 -3 •�~a

G t•



1

2

1- Préforme 2 -Malrice

fig. 2.2 - DiS!X>sitif de forgeagedes préfonœs
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3 - COMPRESSION

Le butdecetteopérationestderéalisersurunepresse(etàl'aided'unematrice,de

poinçonsetdebroches)un agglomérédeformedonnée,manipulableparcompressionunilatéraleà

VI partirdu mélangeobtenuprécédemment,ensoumettantcelui-ci àdespressionsallantde200à 1000MJI/lm

�~�P�o�u�r leséchantillonsdestinésà l'étudedilatométrique,nousavonsutilisé unepressionde

1000MN/m2. Pourétudierl'influencedela températureet du tempsdefrittage,nousavonsutilisé

deséprouvettescompriméesàdestauxdecompressiondifférents,600MN/m2 et 800MN/m2. Pour

les pastillesde diamètre30 mm, nousavonseffectué la compressionà l'aide d'une matrice

démontablepourfaciliter l'injection aprèsle compactage.Cespastillesdegranddiamètreoffrent la

possibilitéderéaliserdepetiteséprouvettesdestinéesauxessaismécaniques.

4 - FRITTAGE

La consolidationdu comprimédoit êtreobtenueparle frittage à unetempérature

inférieureà la températuredefusion.Leséchantillonssontdéposéssurun rail enmolybdènepoussé

aumilieu d'unfour du typeADAMEL. Pourprotégerleséprouvettescontrel'oxydation,aucoursdu

frittage, on effectueun balayagede gazprotecteur.Ce gazpeutencoreservir commeélément

réducteur.TI s'agitsoitd'hydrogène,soitd'argon,soitd'unmélange(hydrogène+ 1 % méthane).La

températuredufour estmesuréeà l'aided'unthermocoupledeWRe5 % - WRe26 %.

Surla figure 2.1, nousprésentonsle schémadu four defrittage, quenousavons

utilisédansnotreétude.

5 - FORGEAGE DES PREFORMES

Un frittage simpleen phasesolidene permetpastoujoursd'obtenirun produit

dépourvudeporosité,c'estpourquoi,plusieursdenoséchantillonsontétéforgés.

Les échantillonscylindriques de diamètre0 10 sontpréalablementpréchauffés

dansun four maintenuà noo°csousun balayagedemélange(20 % H2 + 80 % N2). Puis ils sont

déposésdansunematricereprésentéesurla figure 2.2etsontensuitepilonnés.

La formedelamatricepermet:
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- decalculerle poidsprécisdel'échantillonpourobtenirunepièceauxdimensions

voulues;

- desuivrel'écoulementdela matière;etdevoir s'il y a desfissuressurla surface

latéraledel'éprouvette.

6 - MARTELAGE DES POUDRES

Le martelageàchauddespoudresenferméesdansun containeurestuneopération

demiseenformedirectedespoudres.Elle comporte:

6.1. Préparationdesmélanges:

Aprèsavoir mélangédesnuancescontenantdescompositionsdésirées,nousles

versonsdansun containeursousformedetubeenacierinoxydable.

Les containeursaveclespoudressontfermésparsouduresousvide. L'ensemble

estensuitetransforméparmartelageàchaud.

6.2. Martelageàchaud:

La compressionpar martelageà chaudsouventcitéeparmi les techniquesde la

métallurgiedespoudres,parexempledansle casdela miseenformedesmétauxréfractaires,a été

réaliséesurunemachineàrétreindre.La figure 2.3représenteschématiquementcettemachine.

Unepressionnormaleàla surfacedu récipientestexercéedefaçonhomogènesur

la circonférencegrâceà un trèsgrandnombredecoupsdemarteauxparunitédetemps.Onobtient

ainsi la densificationcomplètesur toute la longueurdu containeuren effectuantdespassages

successifspourdifférentsdiamètresdemarteaux.

Lescontaineursaveclespoudressontpréalablement préchauffésavantle martelage

\/' àunetempératurecompriseentre1100°Cet 1200°Cpendant30mnpourle premierpassagepuis 15rn t?

-mn...pourlespassagesintennédiaires.

7 - COMPRESSION A CHAUD

Dansle casdespoudresd'acierhypereutectoïdeAH nousavonstestéle frittage

souschargeafmd'obtenirdeséchantillonsdedensitéélevée.Pourcela,lapoudreestverséedansune
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'Fig.2.4 - Disoositif de frittage souscharge
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matriceengraphite(figure2.4).Deuxpistons,engraphiteégalement,permettentd'appliquerla force.

L'un d'euxestpercéet sertd'orificepourlaviséepyrométriquesupérieure.Un secondhublotlatéral

permetuneviséesurle corpsdela matrice.Afin defaciliter l'éjectiondela pastilleaprèstraitement,

nousavonsinsérédupapiergraphiteentrela poudreetlaparoidela matrice,ainsiquedeuxrondelles

decemêmepapierentrelepistonetlapoudre.

Le traitementest le suivant: la matricecontenantles poudresestplacéedans

l'enceintesousvide, puissousargon.Unechargedel'ordrede40 MPaestensuiteappliquéesurles

pistons.L'ensembleestchaufféjusqu'à950°Cavecunevitessede20°C/mn.On maintientà cette

températurependant30mnpuisonrefroidit avecla mêmevitessede2O°Clmn.

8 - MESURE DE DENSITES

8.1. Casdeséchantillonsmàssifs

La mesurede densitése basesur le principe du pesagede l'échantillonpuis

l'immersiondecelui-ciafin dedéterminersonvolume(NFA-95-203).

La densitédel'échantillonestcalculéeparla formulesuivante:

avecMl - le résultatdela peséedansl'air del'échantilloninitial nonimprégné.

M2 et �~ - les résultatsdepeséesde l'échantillonéventuellementimprégné,

suspenduà unfil, engrammes.

M2 - peséedansl'air.

M3 - peséedansl'eau.

8.2. Casdespoudres

On mesurela massed'unecertainequantitédepoudrequi, lorsqu'elleestenvrac,

remplitexactementunrécipientdevolumeconnu.

L'état en vrac estobtenuen remplissantle récipientde mesureavecla poudre

s'écoulantparl'orifice d'un entonnoirplacéà unedistancedéterminéeau-dessusdu récipient.Le

rapportdela masseauvolumereprésentelamassevolumiqueapparente.



Eprouvette Mors

Pig.2.S- Principe de l'essaid'usure
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9 • ESSAIS MECANIQUES

9.1. Mesurededureté

Dansnotreétude,nousavonsmesuréla.duretédeséprouvettespolies aprèsle

frittage, le forgeageou aprèsun traitementthermiquede trempeetderevenuparlesméthodesde

VickersHV etdeRock:wellHRC.

9.2.Essaid'usure

Lesessaisd'usureontétéeffectuéssurla machinedeFAVILLE [76]. La figure 2.5

montreschématiquementle principedel'essaid'usure.

L'éprouvettecylindriquestandardde0 6,5mm,entrainéeenrotationàunevitesse

constantefrotteentredeuxmorstaillésenV à90°.

Lesconditionsdecetessaisontlessuivantes:

- Vitessederotationdel'éprouvette : 178tours/mn

- Chargeappliquée

- Tempsd'essai

: 100daN

: 30mn

LesmorssontenacierT-15 (12.1.5.5)trempéàpartirde 1240°C,ayantla dureté

de68 HRC.Lesessaisontétéfaits àsec,àla températureambiante.

9.3. Essaideflexion

L'essaideflexion trois pointsestréalisésurla machineINSTRON.La contrainte

dansl'éprouvetteestappliquéeàunevitesseuniformede200N.mm-2s-1 àla températureambiante.

Leséprouvettessontsousformed'unparallélépipèdededimension,àtitre d'exemple,25 x 6,9x 4,6

(lxbxh). Ellesont subiun traitementthermiquedetrempeetderevenu.En considérantl'éprouvette

commeunepoutredéforméeélastiquement,la contraintemaximalederupturea étécalculéeparla

formule:
FI 2

CYR = 1,5-2 N/mm (NFA-95-323)
bh

avec 1- longueur de l'échantillon (mm).

F - charge maximale appliquée (N).

b- largeur de l'échantillon (mm).
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Pig.2.6 - Eprouvette Pour l'essaide traction
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h- épaisseurdel'échantillon(dimensionmesuréedansle sensd'application

de la charge)(mm).

9.4. Essaidetraction

L'essaidetractionaétéréalisésurlamachineINSTRONàla températureambiante

avec une vitesseinitiale de déformationde 3.10-3S-1• La figure 2.6 représentela forme et les

dimensionsdeséprouvettesdestinéesàl'essaidetraction.

10 • METALLOGRAPHIE

Avant l'observationmétallographique,les échantillonssontpolis jusqu'aupapier
,

abrasif"1200"etpuisà lapâtediamentée6 Jlm, 3 Jlmet �1�~�. Danscertainscas,nousavonsutilisé

un polissageà l'alumine2ooÂ. Ensuite,ils sontattaquésdansunesolutiondeNital à 2 % avecdes

duréesdemaintienvariantde5 à 15 secondes.Ceréactifrévèlela.structuregénéraledel'acier.TI nous

apermisd'observerégalementlescarbures premierset,ceuxajoutésdansl'acieràcouperapideM4,

lesjointsdegrainsetla structureperlitiquedansl'acierhypereutectoïdeAH.

A l'aidedu microscopeoptiquenouspouvonsobserverla structuregénéralede

l'échantillon, la distribution despores,des inclusions,descarburesajoutéset le cuivre. Nous

pouvonségalementconstaterl'existencedefissuresdansl'éprouvette.

Utilisantle microscopeélectroniqueà balayage(MEB), nouspouvonsexaminerla

structuredesnuancesà fort grossissement,l'adhésionentrela matriceet les élémentsd'addition:

carbures,cuivreet fer, les surfacesderupturedeséchantillonsayantsubi l'essaide tractionet de

flexion. Certainesanalysesqualitativesdesinclusionsexistantdansl'échantillonetsurla surfacede
Zt2yon.! X

cassuresontréaliséessurle MEB amélioréd'unsystèmed'analyseparRX. L'examendesfissureset

desporespeuts'effectueraussid'abordparun polj.ssageioniquepuisparobservationauMEB.

Nousavonsestiméle nombreetla fractionvolumiquedesporesetdesinclusions.

Nousavonsaussicalculéla fractionvolumiquedecuivre,deferrite etdeperliteparanalysed'image

(quantimétrie).
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Fig.2.8 - Cycle thermiquede la dilatamétrieisothenœ
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1. Tige-Poussoir 2- Eprouvette

3 - Support cfeprouvette 4 - Thermocouple

Fig.2.9 - Disoositif pour l'essaidilatanétrique
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11 - TRAITEMENTS THERMIQUES

Lestraitementsthermiquessontexclusivementappliquésauxnuancesd'acierrapide

M4 etd'acierAH renforcésparl'additiondescarburesdeW, V etTi. lis sontconstituésd'unrecuit,

d'une trempeet d'un simple ou double revenu (voir au chapitreV, les conditionsde chaque

traitement).Touteslesopérationsontétéeffectuéessousatmosphèrecontrôlée.

12 - DILATOMETRIE

Mm depouvoir suivrel'évolutionde la densificationau coursdu frittage,

nousavonseffectuéuneétudedilatométriqueà l'aide d'undilatomètreabsoluréaliséà l'Ecoledes

MinesdeSaint-Etienne.Cetteétudeconsisteendeuxparties:

12.1. Düatométrieanisotherme:

Cetteexpériencea pourbutdedécrireencontinul'ensembledesphénomènesqui

ontlieu pendantle chauffageet le refroidissementdel'échantilloncomprimé.Surla figure 2.7,nous

présentonsun cyclethermiqueutilisédanscetteétude.

12.2. Dilatométrieisotherme:

L'expérienceconsisteà placerl'échantillonen températureà certains palierset à

observerla cinétiquederetraitdecelui-ci. La figure 2.8 représentel'évolutiondela températureen

fonctiondutempsdansle casdela dilatométrieisothenne.

Le dilatomètreutiliseun dispositifdechauffageà trèsfaible inertiethermiquecar

seuleuneéprouvettedepetitesdimensionsestchaufféeà l'aided'unfour à image.L'utilisationd'un

programmateuràmicroprocesseurpermetdesirÎ:1ulertouslescyclesdetraitements.L'éprouvetteest

obtenuedirectementpar la compressionà froid despoudres.Sesdimensionssont de 6 mm de

diamètreet de 10 mm dehauteur.Elle estpositionnée(figure 2.9) verticalementsurle supporten

quartz, la tige-poussoiren quartzreposantpar dessus.La mesurede variation de longueurde

l'échantillonestfaite parl'intermédiaired'uncapteurdedéplacementinductifàhauterésolutionetde

faible course(+ 1 mm). Le noyaumobileestcolléenboutdupoussoirenquartzetglisselibrement
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dansle corpsdu capteursans frottement.Le capteurestassociéà un pontde mesurequi, après

amplification,délivreunetensioncontinuevariablede0 à 10volts proportionnelleà la variationde

longueurdel'éprouvette.La températuredel'éprouvetteestmesuréeparun thermocouplesoudésur

la paroi de celle-ci. Le signal du thermocoupleest directementrelié à l'entrée"mesure"d'un

régulateur.

L'ensembleéprouvette-poussoir-capteurestplacédansun tubeenquartzetsousun

balayaged'hydrogène.
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CHAPITRE m
POUDRED'ACIER HYPEREUTECTOIDE (AH)

1- GENERALITE

Le butdecetravail estd'étudiertouteslespossibilitésoffertesactuellementparles

connaissancesacquisesdansle domainedela métallurgiedespoudrespourla fabricationdepièces

compactesàpartirdepoudresd'acierhypereutectoïdepréalliées.Jusqu'àprésentencoreaucuneétude

systématiquesurl'applicationéventuelledeceproduitdansle domainedela métallurgiedespoudres

n'apasétéeffectuée.

LespoudresAH d'unacierhypereutectoïdeobtenuesparatomisationà l'eausuivie

d'un broyagemécanique,présententune structuremantensitique,de relativementfaible surface

spécifique.La teneurenoxygèneétantélevée,leprocessusdefrittageseraitcertainementàmettreau

point. L'étudede la cinétiquede frittage d'un tel matériaus'avèretrès intéressante,sur le plan

scientifique; il faudraitmettreaupointun frittage activésousatmosphèreréductrice.De plus, les

difficultés dela miseenformeparfrittagedespoudressontaccrues,à causedela teneurélevéeen

silicium etenmanganèseetaussienraisondestaillesetdesformeshétérogènes.Lesdeuxteneursen

impuretéstelles que le phosphoreet le soufre (de 300ppm)peuventconstituerune difficulté

supplémentaire.

En conclusion,aprèsavoir examinéà l'échelledu laboratoirele maximumde

possibilitésde mise en forme, seuleseraproposéela meilleuretechnologie,pouvantdéboucher

rapidementsurdesapplicationsindustrielles.



44

2 • CARACTERISATION DES POUDRES

LespoudresAH d'acierhypereuteètoïdeont la compositionchimiquesuivante,en

pourcentagepondéral:

C 0 Si Mn P S

0,870 0,200 1,000 0,760 0,026 0,025

,
Cesontdesgrenaillesbroyéesdeformeangulaire.

L'analysegranulométriqueestdonnéepar:

Numérodetamis, Jlrn % enpoids - -

+ 160 6,25

-160+ 125 24,73

- 125+ 100 13,53

-100+ 80 24,13

- 80+ 63 16,10

- 63 15,26

--

Lesautrescaractéristiquesdespoudres:

- Densiténontassée

- Densitétassée

- Ecoulement

3,05g/cm3

4,06g/cm3

8,6 secondes/50g.



Photo 3. la - Vue généraledes poudresd'acierhypereutectqïdeAH

photo 3. lb - Image d'uneparticuleAH
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Lesphotos3.1 a et 3.1 b montrentl'aspectdespoudresAH. Nousconstatonsque

lespoudresontuneforme angulaireavecunefaible surfacespécifique; il Ya parfoisformationde

fissuresaucoursdubroyagemécanique.

Nousnotonségalementl'existencedeplansdeclivage,cecimontrequelespoudres

aprèsles traitementsthermiquesde fragilisation sont très dUres.En conséquence,en coursde

broyage,la désintégrationsefait parlesrupturesfragilesintergranulaires: la taille despoudresest

égalementinhomogène.

3 - RECUIT

La dureté très élevéedes poudresbrutesde broyage(tableau3.1) exclut la

compaction.Parconséquent,le recuitnécessairedespoudresAH estfait àunetempératurede800°C

pendantdestempsdifférents(1 à 8 heures).Afm d'éviterla décarburationaucoursdu traitement,

nousavonschoisi de travailler sousatmosphèreréductrice:TI s'agitd'un mélangeHz + 1 % Cf4,

légèrementcarburé(voir § Influencedel'atmosphèrecontrôlée).Le tableau3.1 donnela microdureté

HV0,3 despoudresaprèsle recuit.

Tableau3.1

Temps Etatbrut 1 3 8
(h)

HVo,3 1256 382 301 140
-

Nousverronsparla suitequelespoudresrecuitesà800°Cpendant2 heuresontune

duretésuffisammentfaible pourla miseenfomleparcompressionàfroid.
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4 - COMPRESSION DES POUDRES

4, 1 . Compressibilité

Lesconditionsoptimalespourdéfinir la compressibilitéontététrouvéeseneffec­

tuantl'additionde0,75% enpoidsdestéaratedezincdanslespoudresAH. L'ensembleestmélangé

pendantuneheurepuiscompriméunilatéralementdansunematricecylindriqueenacier35NCD16

traitédediamètre15mmavecdestauxdecompressionallantde300MN/m2 à 1000MN/m2•

Sur la figure 3.1 noùs présentonsla courbede compressibilité,c'est-à-dire
t

l'évolutiondela densitérelativedu compriméenfonctiondestauxdecompactagedespoudresAH

recuites à 800°C pendant2 heuressous atmosphère.H2 + 1 % CH4• Nous notons que la

compressibilitéestfaible. En effet lespoudrespréalliéessonttoujoursrelativementpeucompres­

sibles.Mêmeà trèsforte pression,parexemple,pourunepressionde 1000MN/m2, la densitédu

compriméestégaleà 6,5 g/cm3 soit84 % seulementdeladensitéthéorique.

La figure 3.2montrel'évolutiondela porositéducompriméenfonctiondestauxde

compression.Pourun tauxdecompactagede 1000MN/m2, la porositéestégaleà - 16 %.

Parallèlement,nousavonscomprimédespoudresayantsubiun traitementderecuit

de 8 heuresà 800°CsousH2 + 1 % CH4. La compressibilitéde cespoudresestreprésentéesurla

figure 3.3.En comparantcettecourbeaveccelledespoudresrecuitespendant2 heures,nouspou­

vonsconclurequ'uneduréederecuitde2 heuresestsuffisante.

En effet, la présencede silicium en teneurimportante- 1 % en poids favorise

nettementladécarburationpendantunlongmaintienàhautetempérature[77]. Lesvaleursdemicro ­

duretéHVo,3 = 140despoudresrecuitespendant8 heuressontduesà la décarburation.Enplus,les

tempsderecuit,lespluscourtspossiblesontplusadaptésauxconditionsindustriellesdupointdevue

économique.

Mm demieuxdéfmir la compressibilité,nousavonsvérifié deuxéquations,celles

deHECKEL etKAWAKITA.
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4,1.1- Utilisation del'équationdeHECKEL

La figure 3.4représentel'illustration graphiquedela relationdeHECKEL qui est

sousla forme:

1
�l�n�1�_�~ =A+KP

avec p pressionappliquée,.

1 -4
01 acbnc:--= 9,65.10

3 cr{ c./

A etK constantes,.

dr = didc - densitérelative"

d densitéapparente;

ct: densitéthéorique.

La figuremontreclairementquenousavonsuneloi decompresibilitélinéaire.Cela

nouspermetdecalculerlesconstantesA etK. Nousobtenons:

A = 0,88 et K = 9,65.10-4

HECKEL amontréégalementquela constanteK estégaleà 113 crr�~�o�ù�~�c�r�y �~�s�t la limite élastiquedu

,. 'i Intf1te..
matenau.

d'où�~ = 345MN/m2

1
Un essaidetractionsuruneéprouvettedensedonneunevaleurde cry égaleà420MIV/h'

-MNIm2 (voir § Essai detractiondeAH). Nousvoyonsquela relationdeHECKEL représenteune

descriptionsatisfaisantedesrésultatsexpérimentaux.

La partiedroite de la représentationln(l/l - clr) en fonction dela pressionP, est

attribuéeaudomainededéformationplastique.LescoefficientsA etK ontétédéterminésàpartird'un

programmederégressionlinéaireutilisantlaméthodedesmoindrescarrés.

4,1.2- Utilisation del'équationdeKAWAKlTA

La figure 3.5représentela loi decompressibilitéproposéeparKAWAKITA :

1 "0 1 1 1
-=--=-+-.-
C "0-" a ab P
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volumeinitial (àpressionnulle) ,.

V �v�d�u�m�e�à�~�p�r�e�~�w�n�P�,�.

P pressionappliquée,.

a,b constantes.

Surla figure, le paramètreC estégalà(V0 - VN0' 1/areprésentela penteet 1/ab-

l'ordonnéeàl'origine. A partirdecettecourbe,nouscalculonslesconstantesa etb. Nousobtenons:

a = 0,52

b = 0,23.

La constante"a" estsensiblementégaleàlavaleurdela porositéinitiale dela pou -

dre,eneffet:

pourAH do = 3,05g/cm3

do-
Po=1 - d =0,60

c

NouspouvonsenconclurequelesrelationsdeHECKEL etKAWAKITA sontbien

applicablespourle domainedepressionétudiés'étendantde300MN/m2 à 1000MN/m2. En outre,

l'utilisationd'uneautrerelationconnue,représentéesousla fonne[78] :

avec: d

do

Ketm

densitéà lapresswnP ,.

densitéapparentedelapoudre,.

constantesdépendantdu matériau,.

donne desrésultatssatisfaisants(figure 3.6).Eneffet, surla figure 3.6 représentantla courbede

ln (d - do) enfonction de InP, nousQbtenonsunedroite. Celaconfirmequecetterelationestbien

vérifiéepourla nuanceAH compriméedansle domainedepressionétudié.Nousverronsplusloin

(chapitreIV), la comparaisondecesrésultatsavecceuxdesmélanges:AH avecle fer etle cuivreoù

la compressibilitéestplusgrande.
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5 - INFLUENCE DU LUBRIFIANT

LI additiondu lubrifiant, commeJ;lOUS l'avonssignalé,facilite le glissementde la

poudreetducomprimésurlesparoisdel'outil decompression,etdiminuel'usuredela matrice.

La figure 3.7montreladensitédeséchantillonsaprèscompactionenfonctiondela

teneurdestéaratedezincpour3 tauxdecompressions600:MN/m2, 800:MN/m2 et 1000:MN/m2• La

teneurdestéaratedezincvariede0 à 1,25% enpoids.Nousenconcluonsquela teneurdulubrifiant

choisieégaleà 0,75 en poidsestoptimalepourobtenirla densitémaximaledu compriméaprès

compression.

6 - FRITTAGE

Despastillescompriméessont frittéesdansun four ADAMEL sousatmosphère

contrôléeH2 + 1 % CH4. Le traitementestfait pourdestempératureset destempsdifférents.Le

mélangedegaz(H2 + 1 % CH4) estfavorableà la carburationenabsenced'oxygène.Deplus,pour

éviterunedécarburationdueà uneforte quantitéd'oxygènedanslespoudres,leséprouvettessont

recouvertesparunmélanged'alumineetdegraphite.

6.1-Influence dela température

Pourétudierl'influencedela température,nousavonsfixé untempsdefrittagede�~

2 heuresetnousavonsfait varierla températurede loo0°Cà 1200°C.Les échantillonsutiliséspour

cetteétudeontétécomprimésà 3tauxdecompressions:600:MN/m2, 800:MN/m2et 1000MN/m2•

La figure 3.8,montrel'évolutiondeladensitérelativeenfonctiondela température

de frittage danscesconditions.Nous remarquonsque les échantillonscomprimésà 3 taux de

compressiondifférents,à partir de la températuredefrittage de 1125°Contdesdensitésrelatives

maximales.A titre d'exemple,pourle tauxdecompressionde 800MN/m2, à la température1125°C,

la densitérelativedeséchantillonsfrittésestégale- 83 %.
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6.2-Influencedutempsdufrittage

Danscecas,nousavonstravailléàunetempératureconstantede12OO°Cetle temps

de frittage a varié d'une 1/2 heureà 5 heures.Sur les figures 3.9 et 3.10, nous présentons

successivementl'évolutiondela densitérelativeetdela porositédeséprouvettesfrittéesenfonction

du tempspour trois taux de compression(600 MN/m2,800 MN/m2 et 1000 MN/m2). Nous

'/ constatonsqu'untempsde maintiende 2 heuresestsuffisant.Les éprouvettescompriméesà 8001'1 IV/y;

-MNIm2 etfrittéesà 1200°Cpendant2 heures,ontunedensitérelativede86 %.

6.3- Discussionetconclusionsurle frittagedeAH

Parcompressiondespoudresà froid suivied'un frittage, il estpossibled'obtenir

despiècesfrittéescompactespossédantcependantde Il à 15 %deporosité.

Le tauxdeporositémaisaussiles additionsdemanganèseet de silicium ont une

influencesurlespropriétésfinalesdumatériau.A partirdela littératurenouspouvonsdireque:

a) Laprésencedemanganèseaméliorela trempabilitéet la ductilité. Le manganèse

abaissele pointMs maisenoutre,il aunetendanceunpeuplusmarquéequele fer seul[77] à former

descarbures.L'additiondesilicium dansl'acieraugmentela résistanceaurevenudesacierstrempés.

Le siliciumdurcitla fenitedanslaquelleil estdissout

b) Parcontre,le manganèseetle siliciumontuneforte sensibilitéà l'oxydation.Par

la réactionavecl'atmosphèredel'atomisationd'abordetdu frittageensuite,il seformetoujoursdes

oxydestrès stablesdansles joints de grains [79], ce qui agit défavorablementsur la résistance

mécaniqueetenparticuliersurlespropriétésmécaniquesdespiècesfrittées.Nousverronsplusloin la

présencedesoxydesdansl'étudemétallographiqueeffectuéesurdeséprouvettesdeAH frittées.

c) Nousconstatonsquela densitérelativedel'échantillonaprèsle frittagen'estpas

trèsélevée(- 86 %). TI estprobablequela présencedecesdeuxélémentsd'additionetdesoxydes

formésa uneinfluencenéfastesurla densificationdel'échantillonaucoursdufrittage.TI estpossible

quedesinclusionssousformed'oxydesetde sulfures(0,025% pdsensoufre)freinentla diffusion

envolumeetsurtoutla diffusion intergranulairedelamatièreaucoursdufrittage.
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7 - INFLUENCE DE L'ATMOSPHERE CONTROLEE

L'utilisation de l'atmosphèrecontrôléelors du frittage est nécessairepour les

raisonssuivantes[80, 81, 82] :

· Empêcherl'entréed'airdansle four ;

· Réduirelesoxydessurla surfacedesparticules;

· Maintenirle tauxdecarbonesurla surfaceetàl'intérieurdela pièce;

· Réduirela teneurencarbonepourdesapplicationsspéciales;

· Apporteretreporterefficacementetunifonnémentlachaleur;

· Brûleretenleverleslubri1iants(hydro-carbures).

Pourcomparerl'influencedel'atmosphèrecontrôléelorsdu recuitetdufrittagesur

la teneurencarboneetsurlespropriétésdespiècesfrittées,nousavonseffectuéle recuitdespoudres

V de l'acier hypereutectoïde(AH) en utilisant de l'argon,de l'hydrogèneet le mélange(Hz + 1 %CH,,)
�~�. Lescompositionsdesgazquenousavonsutiliséssontlessuivantes:

Argon > 99,995%

HzO < 3ppm

Oz < 2ppm

CnHm < 1,5ppm

Hydrogène: > 99,9995%

Nz < 2,5 ppm

Hz < 2 ppm

Oz < 1,5ppm

CH4 < 0,1 ppm

Le mélange(Hz + 1 % �C�H�~ estàbasedeHz (99,9995%). Le recuitet le frittage

ontétéeffectuéssousla mêmeatmosphère.

Le tableau3.2montrel'influencedesatmosphèressurla teneurencarboneeten

oxygèneen%depdsaprèsle recuitseulet le recuitsuivi defrittage.Lespoudresquenousavons

traitéessoushydrogèneavaientunegranulométriebeaucoupplusfine quecellestraitéessousargonet

sous(Hz + 1 % CH4).
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Tableau3.2

Départ Recuit Frit1age

Nuance Atmosphère

0 C 0 C 0 C

1,88 0,77 1,00 0,28 2,50 0,048 H2

AH 0,28 0,87 0,42 0,78 0,28 0,91 H2 + 1 % CI4

0,28 0,87 0,27 0,84 0,30 0,70 Ar,

Parconséquent,ce lot depoudrecontientbeaucoupplus d'oxygèneet moinsde

carbone.Lors del'utilisationdel'hydrogènepur,nousenregistronsunechutetrèsnotabledu tauxde

carbonedueàsaréactionaveclavapeurd'eau(cettedernièreseformeaucoursdela réactionentre,

parexemple,l'hydrogèneetl'oxydedefer).

Rappelonsenoutrequelaprésencedesiliciumfavorisela décarburation.

Dansle casdu mélangeH2 + 1 % Cf4, l'atmosphèreréductriceest légèrement

carburante,nousavonsnotéuneaugmentationdela teneurencarbonede- 0,04% enpdsaprèsle

frittage.Le tableau3.3montrel'influencedela compositiondel'atmosphèrecontrôléesurla teneur

encarbonedanslespiècesfrittées.
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Tableau3.3

Compositionde Effetsurlateneur Magnitudede
l'atmosphère de carbone changement

CO Augmenter Moyen

COz Diminuer Large

HzO Diminuer Large

Hz Augmenter Faible

Nz Neutre -

Oz Diminuer Large

CH4 Augmente!' Large

Nousconstatonsquel'atmosphèrecontenantdu méthanea un effetpositif surla

teneurdecarbone.L'étudeeffectuéeparA ; DOMCA [83] amontréquela réductiondesoxydesde

fer peutseproduiredirectemèntavecle méthanesuivantle mécanismeci=après:

C (catalyse) (3.1)

C (auto-catalyse) (3.2)

+ C �~

(3.8)

(3.9)

(3.3)

(3.4)

(3.5)

(3.6)

(3.7)
Fe

�~�2�H�z�+�C�+�C�H�4 = CH4
C

C

C

+

+ 2Fe

+

+ Fe

+ Fe

HzO

COz

COz

Hz9
COz

HzO

COz

----
---

+ CO �~
I-r--

CO + Hz

2CO

C +

2CO +

/FeO

FeZ03- �F�~�0�4 �~ 2FeO

FeO
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Enintroduisantle méthanedansun systèmederéduction-oxydationdetype(3.3)et

(3.5), l'équilibresedéplaceversla réduction,lesproduitsderéactionétantconsommésetlesagents

deréductionétantrégénérésparleséquilibres(3.6)et (3.7).

En travaillant sousargon,la teneuren carboneestdiminuéede 0,17 % enpoids

aprèsle frittage.La teneuren oxygènenechangepratiquementpas,saufdansle casdel'atmosphère

d'hydrogène,où la granulométriedespoudresesttrèsfme. La stabilitéde la teneurd'oxygèneau

coursdestraitementspourraits'expliquerparla présencedesoxydesde Si, Mn, Ti et Al dansles

poudres.Eneffet, cesoxydessonttrèsstables.Dansle casoù nousconstatonsuneaugmentationde

la teneuren oxygène,il estpossiblequela vapeurd'eauou le gazCO2 ait réagiavecle fer etpar

conséquent,formédesoxydesdefer.

Sur la figure 3.11, nousprésentonsla compressibilitédespoudresAH recuites

sousargonet surla figure 3.12,l'évolutiondela densitérelativeaprèsfrittagedeséchantillonsAH

recuitsetfrittés souslamêmeatmosphèreàdeuxtempératures1150°Cet 1200°Cenfonctiondestaux

decompression.En comparantcesrésultatsavecceuxobtenusdansle-�~�a�s del'atmosphèreH2+ 1%C1-14

-GI:4 nouspouvonsconclurequ'il n'y a pasd'améliorationdela compressibilité.Dansles deuxcas

nousn'avonspasréussiàdensifiercomplètementnoséchantillons.Pourun tauxdecompressionde

800MN/m2, aprèsle frittage, la densitérelativeesttoujoursde l'ordrede 85-86%. Pourun choix

définitif de l'atmosphèrecontrôlée,dansdesconditionsindustrielles,il faut testerd'autresatmos-

phères,parexemple,l'ammoniacdissocié.

La figure 3.13montrel'influencedel'atmosphèrecontrôléesurla duretéd'éprou­

vettesde différentesdensitésrelatives.On constatequedansle casdu mélangeH2 + 1% CH4, la

duretéestlégèrementsupérieurequedansle casdel'argon.Celaconfirmelapertedecarbonependant

le recuitet le frittagesousargon.

8 - FORGEAGE DES PREFORMES

Nousnoussommesintéressésàla possibilitédetransformationmécaniqueàchaud

de la nuanceAH. En effet, nous avonsmontréque par frittage simple, il n'estpaspossiblede

densifiercomplètementleséchantillons.TI a doncétéintéressantd'étudiersi le forgeage(martelage)

pouvaitpermettred'atteindreunedensificationcomplète.Les éprouvettesavantle forgeageontété
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chaufféesà ll00°C sousun balayagedu mélange(20 % Hz, 80 % Nz) pendant5 minutes,puis

déposéesdansunematricedontle schémaestprésentédansle chapitrell. Ensuite,leséchantillons

sontpilonnésd'unseulcoupdemarteau.L'aptitudedeséchantillonsvis-à-visdu forgeageestbonne.

Leséchantillonsdéformésàgrandevitesseprésententunbonécoulementplastiquesansfissuration.

La densificationestexcellente.Le tableau3.4montrelesvaleursdedensitédeséprouvettesavantet

aprèsforgeage.

Tableau3.4

Frittage Forgeage

dr% , dr%

85,37 97,33

86,43 �'�9�~�,�5�3-
87,78 97,57- .

87,74 98,15

87,68 98,34

9 - FRITAGE SOUS CHARGE

Nousavonstestéle frittagesouschargeavecdespoudresbrutesderéceptionetdes

poudresrecuitesdeuxheuresà 800°C.Lespoudresontétécompriméesàchauddansunematriceen

graphitedediamètre20 mm.La chargeappliquéeestégaleà40MPaet la températurepeutmonter

jusqu'à950°Cavecunevitessede45°C/minetle tempsdemaintienchoisiestde15min. Surla figure

3.14, nousprésentonsun cycle thermiquede traitement.La figure 3.15 donnel'évolution de la

vitessededensificationenfonctiondela températurepourlespoudresrecuites.Nousconstatonsque

la vitessede densificationest maximaleà la températurede 600°C. Dansle tableau3.5 nous

présentonsla densitéetla duretédeséprouvettes obtenuesparfrittagesouscharge.
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Tableau3.5

Propriété Poudrebrute Poudrerecuite
debroyage

Densitérelative 99,60% 98,52%

Dureté 330HVs 30DHVs-
TI estintéressantdenotérquepourunechargerelativementfaible (40MPa)et une

températureaussirelativementbasse(950°C),nousaVQnsobtenudespiècespresquecomplètement

denses,leur duretéesttrès élevée.Nous remarquonségalementquedansle casdu frittage sous

charge,l'opérationdurecuitdespoudresn'estpas�n�é�~�e�s�s�a�i�r�e�.

10 .- ETUDE DILATOMETRIQUE DES POUDRES AH

Rappelonsquel'étudedilatométriquea pourbut desuivrel'évolutiondel'échan­

tillon au coursdu chauffageou du refroidissement(dilatométrieanisotherme)ou bien d'étudierla

cinétiqueduretraitde l'échantillonenfonction du tempsdu maintienisotherme(dilatométrieiso­

therme).

10,1. Dilatométrie isotherme

Etantdonnéquela densificationdespiècesaprèsfrittageestrelativementfaible (85 ­

86 %) parrapportauferpuretauxacierspeualliés,il nousaparuintéressantd'étudierla cinétiquede

frittagedespoudresAH pardesessaisdela dilatométrieisothermequi ontétéeffectuésàtempératures

constantes:1100°C,1125°Cet 1150°C.Nousn'avonspaspu travaillerà plushautetempérature,

l'appareillagenele permettantpas.La vitessedemontéeaupalierestde20°Cjmïn.L'éprouvetteest

sousprotectionhydrogène.Surles figures3.16,3.17et 3.18nousprésentonsles évolutionsde la

densitérelative,du rapport1/10et du rapportdesvolumedeporositévIvo enfonction du tempsde

maintienisotherme.Nousnotonsquecesparamètresvarientfortementaudébutdumaintienpuisils

décroissentselonuneloi exponentielle.Plusla températureesthaute,plusla densificationestrapide.
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10,1.1.Relationentrelesdensitésinitiale etfinaledescorpsfrittés

De nombreuseslois ont étéproposéespourdécrirela densificationau coursdu

frittage. La loi de la constantede réductionspécifiquedu volume desporesestconnuedepuis

longtemps[84]. Quanddescorpsporeuxcomprimésàpartir d'unepoudredonnée,sontfrittés dans

lesmêmesconditions,levolumedesporesestle mêmedanstouslescorpspourla plupartdescas.Si

Vo etv sontlesvolumesdesporesavantetaprèsfrittage, le rapportvivo estconstant.La valeurde

vivo estdéterminée:

11 àpartirdesvaleursexpérimentalesdedensitéavantetaprèsfrittagedp etds etde

la densitéthéoriquedumétalde conformémentavecl'expression[85] :

do (de�~ d)
-=

d (de- do)

2/ àpartirdesrésultatsdesessais'dilatométriques.Pourobtenircetterelation,nous

partonsdel'hypothèsedela conservationdela massepourl'échantilloncompriméetfritté: .

comprimé

échantillonfritté

Vo do=(Yo-vo) de =m

Vd= (V -v) de =m

Danscesrelations:

(3.10)

v, v, d

volumeducomprimé,volumedeporositéducompriméetdensitéducomprimé

volumedel'échantillonfritté, volumedeporositédel'échantillonfritté, densité

del'échantillonfritté;

densitéthéorique.

A partirde(3.10)nousobtenons:

d v
-=1--
de V

Soit

do Vo
-=1--
de Vo

ou:
v Vo de-d

Vo V = de- do

v d
-=1-­
V de
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ouencore:

Nousavonsutilisé cetterelationpourlespoudresAH. Dansle tableau3.6, nous

présentonsle rapportv/v0 calculéàpartirdesdonnéesexpérimentales.

Tableau3.6

do d
(g1cm3) (g1cm3) vivo

.
6,04 6,36 0,77

6,21 6,50 0,77
,

6,22 6,52 " 0,77

6,30 6,59 0,76
- ,

6,34 6,61 0,77

6,47 6,74 0,76

MACKENZIE [86] et SKOROKHOD [87] expliquentla loi de la constantede

réductionduvolumedesporescommesuit:

Quandla densitéaugmente,la taille du poremoyendiminueetparconséquentla

courburedela surfaceentourantle poreaugmente.Ceciconduitàuneaugmentationde la pression

capillairenégativeautourdu pore.La baissedu volumedeporositéentraineaussiunehaussedu

coefficientdeviscositéeffective(macroscopique).Cesdeuxeffets'secompensentetainsilavitesse

spécifiquedelaréductionduvolumedesporesn'estpasmodifiée.

10,1.2.Volumedesporesenrelationavecle tempsdufrittageisothenne

Une étapeimportantedansla recherchedu mécanismed'un processusphysique

completestl'étudedesescaractéristiquescinétiques,enobservantle changementdesparamètresliés

audéveloppementduprocessus,enfonctiondu temps.
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Plusieurséquationsempiriquesde la cinétiquede frittage proposéespar les

différentsauteurssecaractérisentpar la variationdu rapportvivo en fonction du tempspourdes

poudresdifférentesetpourdifférentesconditionsdufrittage.

10,1.2.1Equationd'IVENSEN

A la suited'uneétudesur la densitéaprèsle frittage parrapportà la densitédu

comprimé,NENSEN[85] a trouvéunerelationmontrantquele rapportvivo estconstant.Rappelons

quelavariationduvolumedesporesparunitédevolumeinitial estla mêmedansleséchantillonsde

mêmenatureetfrittés souslesmêmesconditionsmaisayantdesdensitésinitialesdifférentes.Ainsi la

variationde la densitéde tousles corpsconstituésd'unepoudredonnée,en fonction du tempsest,
déterminéeparla relationcommunevivo = f (T), qui peutêtrereprésentéegraphiquementouparune

fonnuleempirique.

L'étudeexpérimentaledela densificationestéffectuéeà l'aided'undilatomètre.La

montéedetempératureaupalierestlaplusrapidepossible.Lesmesuresg.uatométriquessontutilisées

pourdéfinir lavariationdela réductionspécifiqueduvolumedesporesv/v0 enfonctiondu temps.La

réductionduvolumedel'échantillonfritté VNoestégaleà :

V (1- M) Ca- 13M) Cb - y81)
Vo= Vo

l

li

a

b

longueurdel'échantillon

variationdela longueur

épaisseurdel'échantillon

largeurdel'échantillon.

8a 8b
13=-ety=­

M M

Laréductionduvolumedesporesestdonnéeparla fonnulesuivante:
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Si vI désignele volumedeporesaprèsun tempst1 etv2le volumede poresau

tempst2d'unmaintienisotherme,IVENSEN expérimentalementconstatequele rapport(vl/v2)n est

V' �é�g�a�l�~ aurapportdesvitessesd'éliminationdelaporositéauxinstantst1 et12, soit:

(:)1 _(VI Jn
(dV) - v2

dt 2

soit vin le volumeinitial et q lavitesseinitiale, ona :

�:�~�t =-q �(�v�~�)�m avec q =�~�. d:dt et m =n - 1
m mrJ

L'intégrationdelarelation�p�r�é�c�é�d�e�~�t�e conduitàl'équationfinale décrivantla varia ­

tion duvolumedesporesavecle temps:

v = vin (qmt + l)-l/m

avec:- vin' volumeinitial dela porosité,- 1, le tempsdefrittage,- q, exprimela vitessederéduction

deporositéparcm3deporesaudébutdu maintienisotherme(t = 0), - m, estuneconstantesansdi -

mension.

Lesconstantesq etm sedéterminentparla méthodedespointssélectionnésenuti ­

lisantdesvaleursexpérimentalesdurapportvivo aux instantst = 0, 1/2et 2 heures;m estalorsla

solutiondel'égalité.

vin volumedeporositéàl'instant t = 0

V1 volumedeporositéàl'instant t = 1/2

v2 volumedeporositéàl'instant t = 2

Aprèsrésolutionnumériquedecetteégalité,lavaleurdeq estdonnéeparl'uneou

l'autredesdeuxéquationssuivantes:



�(�~�r�-�l
q= 0,5m

pourla nuanceAH, nousavonstrouvé:
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�(�~�r�-�l
ou q=

2m

q = 0,5169h-1 et m=21,2

L'équationd'IvensenpourAH estsousla forme:

1

V = vin (10,958t + 1) 21,2

Dansle tableau3.7,nouscomparonslesvaleursexpérimentalesdevivo auxvaleurs

calculéesàpartirdel'équationd'IVENSENpourla températurede 1125°C.

Tableau3.7

- -

Durée du frittage Valeur du vIvo

expérience calcul

0 1,02 1,02

0,5 0,93 0,93

1,0 0,91 0,91

1,5 0,89 0,89

2 0,88 0,88

3 0,86 0,86

4 0,84 0,85
-

5 0,82 0,84

6 0,81 0,83

7 0,79 0,83

8 0,78 0,82

9 0,76 0,82

10 0,75 0,81
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Après10heuresl'écart,entrelesvaleurscalculéesetexpérimentales,estde8,5 %.

10,1.2.2.EquationdeFRENKEL

D'aprèsFRENKEL [88] unporesphériqueenmilieu visqueuxsecontracteraitavec

unevitesseconstantederéductionderayondr/dt=-A. Celaconduitpourun corpscomportantdes

poressphériques,à la loi :

v = vin(l - Bt)3

Le tempsde disparitioncomplètede,poresestt = lIB, Dansle casdela porosité

ouvertel'utilisation de l'équationde FRENKEL n'estplus valable.L'équationde FRENKEL peut

aussiêtreutiliséepourcalculerla densificationd'uncorpsductilepossédantdesporessphériquesde

taillesdifférentes.

10,1.2.3.EquationdeBALSHIN

Surla basedesconsidérationsgénéralessurla proportionnalitéentrela vitessede

décroissancedu nombred'atomesmobilesresponsablesdu retrait et du nombretotal d'atomes,

BALSHIN [89] aproposél'expressionsuivantepourlavitesseduretrait:

dV
- =- a exp(-Kt)
V. dt

ID

Vin - volumedel'échantillonaudébutdu traitementisotherme.

La vitesseabsoluedu retraitestnumériquementégaleà la vitessederéductiondu

volumedepores.Nouspouvonsobteniràl'aidedecetteexpression,la variationduvolumedespores

avecle temps:

v = vin - B [1 - exp(-Kt)] (3.11)
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LesconstantesB et K sedéterminentparla méthodedespointssélectionnésaux

instantst = 0, 1/2et2 heures.

Pour l'équation(3.11), au bout d'un tempsrelativementcourt, la densification

s'arrêtepratiquement.Enréalité,l'expériencemontrequele processussepoursuittrèslongtemps.

En appliquantl'équationdeBALSHIN pourAH, nousavonstrouvé:

K = 1,86

B = 0,0063

v = vin - 0,0063[1 - exp(-1,86t)]

10,1.2.4.EquationdeFEDORCHENKOetANDRlEVSKI

Cesauteursontétablila �v�a�r�i�a�t�i�o�~ duretraitenfonctiondu tempsdefrittage sousla

forme [90] :

AV AVin n
-=--+Kt
Vo Vo

où L\V

L\V.i7r
..1

retraitvolzonique,.

retrait volumiqueaudébutdufrittageisotherme,.

obtient:

Vo volwnedel'échantillonavantfrittage ,.

t tempsdurantlequelle retrait croit deL\'Y.in à L\V.
ln

""-=' �i�l�?�~�·�,�<�-

Enpassantà la variationdu volumedeporositéaucoursdu frittage isotherme,on

v = vin (1 - K'tD)

LesconstantesK' etn sontchoisiesparla méthodedespointssélectionnés.Cette

équationn'estappropriéequepourle calculapproximatifauxtempscourts.

Pourunetempératuredepalier1125°C,nousobtenons:

K' = 0,11

n = 0,35

v = Vin (1 - 0,11tO.35)
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10,1.2.5.EquationdeMAKIPIRTTI etTIKKANEN

MAKIPIRTTI [91] a introduit un paramètrede densificationdans l'équation

cinétique:
V. -Vm s

a= ;-;-----=-=-V. -Vm c

Vin volumedel'échantillonavantfrittage;

Vs volumedel'échantillonaprèsfrittage;

Vc volumede l'échantillonsanspore.

Ceparamètreestlié autempsdefrittageparl'équationsuivante:

a n
-1- = (Kct)-a

TIKKANEN [92] avérifié cetteéquationenpratiqueenfrittant différentespoudres

denickelcarbonyl.A partirdel'équation:

n
enremplaçant�~ = K', nousarrivonsà :

v = vin(K'tn + 1)-1

K' etn sonttrouvésparla méthodedespointssélectionnés.

PourAH : K' = 0,12

n = 0,39

v = Vin (1 + 0,12 t 0,39)-1

10,1.2.6.EquationdePINES

Pour de longues duréesde frittage, PINES [93, 94] trouve que la quantité

IlVN in.estproportionnelleàtl/2• La relationpeuts'écrire:

v =vin (1 - Kt1/2),

demanièreplusgénérale,onpeuttesterdesrelationsdutype:
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v = Vin (1 - Kto), où n est à priori inconnu. On constate,en réalité qu'en

déterminantn parlarelation:

y. -V21 ID

ogy"""in--""'"Y=-I
n=----

�~
log­

ti
onn'obtientpasuneconstante:ceparamètrevarieaucoursduretrait.

PourAH, nousavonstrouvéK = 0,12,etobtenularelation:

v = vin (1 -0,12.tl /2)

Dansle tableau3.8,nousprésentonsle rapportv/v0 calculéàpartirdesdifférentes

équations.Nousprésentonségalementlavaleurê% qui indiquel'écartentrel'expérienceet le calcul

théorique.

Tableau3.8

'.

RapportvIvo - -

t

(h) EXPERIENCE IVENSEN BALSHIN FEDORCHENKO TIKKANEN PINES

° 1,02 1,02 1,02 1,02 1,02 1,02

0,5 0,93 0,93 0,93 0,93 0,93 0,93

1 0,91 0,91 0,90 0,91 0,91 0,90

1,5 0,89 0,89 0,88 0,89 0,89 0,87

2 0,88 0,88 0,88 0,88 0,88 0,85

3 0,86 0,88 0,8t 0,86 0,86 0,81

4 0,84 0,85 0,87 0,84 0,84 0,78

5 0,82 0,84 0,87 0,82 0,83 0,75

6 0,81 0,84 0,87 0,81 0,82 0,72

7 0,79 0,83 0,87 0,80 0,81 0,70

8 0,78 0,82 0,87 0,79 0,80 0,67

9 0,76 0,82 0,87 0,78 0,79 0,65

10 0,75 0,81 0,87 0,77 0,78 0,63

ê.% 8,5 % 16,4% 2,6% 4,1 % 15,5%
1\

/
V



66

Nous remarquonsque l'équationde retrait de FEDORCHENKO donnedes

résultatssatisfaisants,après 10 heuresde maintien isotherme,l'écart du rapport vivo entre

l'expérienceetle calculestdel'ordrede2,6 %. Cetteéquationseprésentesousla forme:

v = vin (1 - 0,11.tO,35)

10,1.2.7Autresparamètresdedensification

En étudiantleslois contrôlantle rapprochementdescentresdesparticules(retrait),

on arrive souventàla formecommune[58] :

Parla méthodedespointssélectionnés,nousavonstrouvéK =0,013etn =0,44.

La loi exprimantla cinétiquedufrittageisothermedeAH estalors:

M1 = 0,013.tO,44
o

Dansle tableau3.9,nousprésentonslesrésultatsdecalculdu rapportMilo = Ktn

encomparantaveclesrésultatsexpérimentaux.

Tableau3.9

t L1l/l o

(h) L1 1

Expérience Calcul

0,5 0,0998 0,00965 0,00965

1 0,1351 0,01306 0,01305

2 0,1825 0,01765 0,01765

3 0,2180 0,02108 0,02106

4 0,2466 0,02385 0,02386

5 0,2714 0,02625 0,02630

6 0,2940 0,02843 0,02847

7 0,3184 0,03079 0,03045

8 0,3406 0,03294 0,03227

9 0,3612 0,03493 0,03397

10 0,3808 0,03683 0,03557

êlO = 3,42%
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L'écartentrel'expérienceetle calculaprès10heuresestde3,42%.

THUMMLER et THûMMA [95] ont introduit un paramètrededensificationdu

typeP. =(d - �d�~�d�c�_�d�~�p�o�u�r�.�l�'�é�t�u�d�e du fer préallié.Danscetterelationdo estla densitéducompriméet

dc' la densitéthéorique.L'équationdefrittageproposéeest:

t'V
P. - P.(to) = P.(T,t) = Ky

oùP.(to) =ldm - �d�~ - �d�~�e�s�t la contributiondueàlamiseentempératuredel'échantillonetdm estla

densitéinitiale surle palierisotherme.EnremplaçantP.(to) dansP.(T,t),onobtient:

trouve:

et

d-d·
ID n

P.(T,t) = d _d = Kt
c 0

LescoefficientsK et n sedéterminentparla méthodedespointssélectionnés,on

K = 0,OQ4

n = 0,35

Tableau3.10 - .

P.(T,t)

t

(h) Expérience Calcul

0,5 0,0738 0,0738

1 0,0935 0,0945

1,5 0,1091 0,1092

2 0,1210 0,1210

3 0,1411 0,1398

4 0,1572 0,1549

5 0,1714 0,1677

6 0,1836 - 0,1790

7 0,1979 0,1891

8 0,2106 0,1983

9 0,2226 0,2068

10 0,2350 0,2147

êlO =8,64 %
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Le tableau3.10montrelesvaleursexpérimentalesdeP.(T,t) etcellescalculéesà

partirdel'expression:

d-d.
ID n

P.(T,t) = d _d = Kt
C 0

de 8,64%.
Nous remarquonsque l'écart, entre l'expérienceet le calcul, est del'ordre

10,1.3Conclusionsurla dilatométrieisotherme

Nous avons effectuédes essaisde dilatométrie isothermeà trois températures

T =1100°C,112SoC etT =l1S0°C.Pourcestrois températuresnouspouvonsremarquerqu'aucours
,

d'unpalier,lavitessededensificationestplusrapidepourla premièreheure,ensuiteellea tendanceà

diminuer.Plusla températureestélevée,plus la densificationestrapideetdoncpluson obtientdes

éprouvettesdenses.

Expérimentalement,nousavonsmontréquele rapportdev/v0 estconstantpourles

poudresalliéesdel'acierhypereutectoïde(AH). TI existedoncunecinétiquedufrittageetcelanousa

permisdetesterplusieurséquationsdela cinétiqueduretraitdel'échantillonenfonctiondu temps.TI

fautnoterquetoutesceséquationssontempiriques.La comparaisonentrelesrésultatsexpérimentaux

et théoriquesmontrequel'équationproposéeparFEDORCHENKOdonneles meilleursrésultats.

Celasemanifesteparl'écartfaible entrel'expérienceetla théorie(2,8 %) pouruneduréerelativement

longue(10heures).TI estintéressantdenoterquel'utilisationdumodèledeTIlÜMMLER pourle fer

préallié avecdu cobalt,dunickelouduchrome(jusqu'àdesteneursdel'ordrede 10% pds)adonné

desrésultatstoutàfait acceptables.Après10heuresdumaintien,l'écartentrel'expérienceetlavaleur

théoriqueestde l'ordre de 8,5 %. L'applicationdu paramètrede densificationreprésentésousla

formeLWlo = Ktn donneégalementdesrésultatssatisfaisants(E = 3,4%). Toutefois,il faut souligner

ici quetouteslesrelationsproposéesparlesdifférentsauteurssontempiriquesdanstouslescaset

quenotrepoudreestbeaucoupplusalliéeet présentedesformeshétérogèneset destaillesvariées.

Enfin, il nefautpasnégligerl'influencedesinclusions(voir plusloin) surla cinétiquedefrittage.
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10,2 Dilatométrieanisotherme

La figure 3.19représenteunecourbecomplètede la dilatométrieanisothermede

l'échantillonAH, c'està dire de la variationde la longueurAl/l o en fonction dela température.La

montéeet la descentede températuresefont avecunevitessede SoCparminute. Nouspouvons

constater,aucoursdu chauffagejusqu'à940°Cenviron,unedilatationdel'échantillon.Ainsi dansle

domainea, contrairementaucasdu fer pur[96], la piècenesefritte pas.Le frittage,doncle retrait,ne

se produit qu'àpartir de 940°C environ. Dansl'intervalle de température940°Cà 1100°C,nous

remarquonsunevariationimportantedela longueurde l'éprouvette.Nousnotonsaussiquele retrait

del'éprouvetteesttrèsfaible. NousobtenonsunevaleurdeA1I1o égale2,4 %.

10,3 Déterminationdel'énergied'activation

10,3.1 Considérationsthéoriques

Différentsparamètressont utilisés par différents auteurspour caractériser

l'évolution du processusde frittage en fonction du temps. En accord avec les approches

thermodynamiques,nousavonspris le paramètrevolumiquecommeune mesurequantitativede

densification[97]

v-v0 ;:::- (3.12)v' 11=--V-Vc

où Va

V

Vc

donnée.

Volumeducomprimé,.

Volumeà l'instantt ;

Volumethéoriquede l'échantillonavecunecomposition

Pourque11 soit un paramètrecinétiqueconvenable,l'équationsuivantedoit être

vérifiée:

ou

11 = k'tD

11 = (kt)D

(3.13)

(3.14)

où t duréedufrittage,.

k', k constantesdela réaction,.



log"
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exposantdela réaction.
�~�x�p�U�!�f�/�O�(�)

L'expqsant(3.14)estplusintéressantecark estunefonctiondu tempsetreprésente..,

k = A exp(-QlRT) (3.15)

où Q est l'énergie d'activation de la réaction et A est le facteur préexponentiel.

A partirdeséquations(3.14)et (3.15), nouspouvonsécrire:

où

11 lin = A exp(- QlRT)t

lin
tp Q' 1

logt=log(T) + 2,3R* T

(3.16)

(3.17)

L'énergied'activationpour une certaineétapedu frittage peut être trouvéeen

prenantunevaleurconstantede11 lin etendéterminantlesvaleursrespectivesdelog t pourdifférentes

températures.

L'équation(3.17)peuts'écriresousla forme:

où

et

T'
log C = log t - T

C=11 l1n j A

Q
T = 2,3R

(3.18)

(3.19)

(3.20)

L'équation(3.18)donnelapossibilitédeprévoirla duréenécessairepouratteindre

unecertaineétapederéaction(11 lin) àunetempératurefixée etaucontraire,la températurenécessaire

pouratteindreunecertaineétapederéactionpendantun tempsdonné.

10,3.2Applicationà la poudreAH

La figure 3.20 montre l'évolution de log 11 en fonction de log t. Les droites

obtenuesmontrentquele processusdu frittageestbiendécritparl'équation(3.13).Lespentessont

lesexposantsrespectifsdela réaction(n). La connaissancede n et 11 pourun moment t donne la
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possibilitéd'obtenirlesconstantesde la réaction k. Lesrésultatsdu calcul sontprésentésdansle

tableau3.11.

Tableau3.11

VaIeursdesconstantesetexposantsderéaction.

Température (lIT).104 n kn k

oC K-l min-n min-!

1100 7,283 0.4977 0,00949 8,640.10-5

,
1125 7.153 0,4951 0,01251 1,436.10-4

1150 7,027 0.4333 0,02198 1,492.10-4

L'étapesuivanteestle calculdesénergiesd'activationpourdifférentsstadesdela

réactionà l'aide de l'équation(3.17). Les temps,correspondantsà chaquetempératurepour une

valeurde " lin donnée,sont lus sur la figure 3.21. La procédureestrépétéepourquatrestades

successifsdu frittage" lin = 0,011; 0,028; 0,098et0,295.Lesvaleursdesparamètresvolumiques

" pourdifférentesétapesdelaréactionsontdonnéesdansle tableau3.12.

Tableau3.12

Paramètrevolumique1t pourdifférentsstadesdefrittage

Tli/n =0,011 Tli/n =0,028 Tli/n =0,098 Tli/n =0,295

Température

oC Tl t Tl t Tl t Tl t
(min) (min)-;;.- (min) (min)

1100 0,1059 127,13 0,1687 324,02 0,3147 1134,07 0,5446 3413,52

1125 0,1072 76,56 0,1703 195,01 0,3166 682,31 0,5464 2054,33

1150 0,1417 73,74 0.2124 187,67 0,3655 656,80 0,5892 1977,10

;-
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La figure 3.21estunereprésentationgraphiquedel'équation(3.17).Cescourbes

donnentla possibilitédecalculerles énergiesd'activationqui sontprésentéesdansle tableau3.13

pourdifférentesétapesdefrittage.

Tableau3.13

Energied'activationpourdifférentsstadesdufrittage

'Il lin Q

cal/mole

0,011 42700

0,028 42800,

0,098 42800

0,295 42800

La proximitédesvaleursdel'énergied'activationàdifférentsstadesdela �r�é�~�c�t�i�o�n

indiquequele mêmeprocessusdomineduranttout le frittage.L'énergied'activationpourle frittage

estplus faible quel'énergied'activationdu processusd'autodiffusionvolumiquedansle fer purqui

estde l'ordrede64,8K cal/mole[98,99]. L'additiond'élémentsetainsiquedu carbonedansle fer

abaissel'énergied'activation[100]. Lescalculsthéoriquesdela loi deretraitconduisentàunerelation

généralesousla forme:

M n
-=Kt
1
0

Pourle frittage, qui seproduitpardiffusionvolumique, noustrouvonsque n se

situeentre0,4et0,5 [58]. Dansle casdufrittagedespoudresAH àT = 1125°C,lescalculsbaséssur

lesrésultatsdel'essaidilatométriquedonnepourvaleurà n = 0,44(figures3.22,3.23et le tableau

3.11).Lesvaleursde l'exposant n ainsidéterminées,indiquentquele mécanismede la diffusion

volumiquesembleêtreprédominantdansnotrecas.Cependant,pourlespoudrespréalliéesavecdes

taillesetdesformesdetrèsdifférentesparticules,la déterminationexactedumécanismeprédominant

toutaulongdufrittages'avèretrèsdélicate(voir chapitre1). Enoutre,lesétudesdilatométriquesnous

ontfourni desinformationssurl'évolutiondela densificationdela densificationdel'éprouvettelors

du frittage.Lescalculsdel'énergied'activationeffectuésnousontpermisdemontrerl'influencedes

élémentsd'additiondansle fer surle processusdediffusion.



Photo 3.2 - Structurede l'échantillonAH fritté et forgé ( sansattaque

Photo 3.3 - Existencede deux types d'inclusions
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Photo.3.4 - EnSemblede petites inclusions

Photo 3.5 - Irnage ID{ de silicium
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Photo 3.10 Exi.stencedes inclusionsde Si et Al

sur la surfacede rupture de AH
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Fig.3.24 - A..'1alyse par RX de Si et Al sur la surfacede rupture



Photo.3.11 Existencedl inclusion de titane
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Fig.3.25 - Analyse de titane par ID{
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Photo 3.1.2 - Existencede MnS sur la surfacede rupture de AH
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Fig'.3.26 - Analyse de MnS par ID{



Photo 3.13 - Structurede AH fritté-forgé et attaquépar 2% Nital

Photo 3.14 - Surfacede.rupture de AH ( Essaide traction
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11. METALLOGRAPHIE

Surla photo3.2,nous présentonsla microstructured'unéchantillondeAH. Cette

éprouvettefrittéeetforgéepossèdeuneporositérésiduellede3 %.

La microstructuremontrequela densificationestbonne,l'échantillonneprésente

pas de fissures.Les poressont arrondis. On note égalementl'existencede tachesnoires qui

pourraientêtredesinclusionsd'oxydes.Enréalité,aucoursdela couléeetdel'atomisationparl'eau,

une partie de silicium, de �m�a�n�g�a�n�è�s�e�.�~�. se transformeen oxydes.Ces oxydestrès stablesne

s'éliminentpaslors du recuitet du frittage sousatmosp'hèreréductrice.La photo3.3présentedeux,

typesd'inclusions.Lespetitesinclusions,qui sontenquantitéimportanteetontunetaille del'ordre

de2J..Lm, sontdesinclusionsdesilicium et lesgrossesproviennentdeSi, Al etdeMn. Surla photo3. �~
. �~�~�n�X

�~�r�e�p�r�é�s�e�n�t�a�n�t un ensemblede petitesinclusionset sur la'photo3.5 (image è.esRK), nous

constatonsclairementla �p�r�é�~�e�n�c�e de silicium danslespetitesinclusions.D'autrepart, la photo3.3
'ZelJ'o..sX

montreaussila présencedegrossesinclusions.Parl'analysedeR;X, surlesphotos3.6, 3.7, 3.8 et

3.9,nouspouvonsmettreenévidencel'existencedeMn, Si, Al etdeTi.
2'e?yo02s �~

L'examenparRJe,dela surfacederuptured'uneéprouvettesoumiseàunessaide

tractionamontrélesinclusionsprovenantsoitdesoxydesdeSi, d'Al etdeTi (photos3.10,3.11et

lesfigures3.24,3.25)soitdu sulphuredeMn (photo.3.12et figure 3.26).L'existencedesinclusions

sousformed'oxydesa uneinfluencesurlespropriétésmécaniquesdu matériau.TI estconnuqu'une

quantitécroissanted'inclusionsdiIninue la résistanceau choc et l'allongement[lOI]. Les plus

grossesinclusionssemblentavoir un effetplus grandsurlespropriétésd'endurance.Parcontrela

résistanceàla tractionestàpeineinfluencée[102]. Surla photo3.13,nousprésentonsla structurede

l'échantillonAH fritté-forgé et attaquédansune_solutiondeNital2 %. Remarquonsl'existencede

perliteetdemartensite(l'échantillonaprèsforgeageà 1100°Cestrefroidi àl'air).
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12. PROPRIETES MECANIQUES

12,1 Essaidetraction

Les éprouvettesAH destinéesà l'essaide tractionsontélaboréesparmartelageà

chauddespoudresverséesdansun containeurde forme cylindrique. Parcette technique,nous

obtenonsdeséprouvettesdenses(= 99 %). L'essaidetractions'effectueà températureambiantesur

unemachineINSTRONavecunevitesseinitiale dedéformation:e= 3.10-3 s-1. Lesvaleursdela

résistanceà la traction (Rm) et l'allongement(A %) sont présentéesdans le tableau3.14 en

comparaisonavecla nuanceFN-04XX[l03] contenant4 % enpoidsdeNi et 0,8 % en poidsde

carbone,etélaboréeparla métallurgiedespoudres.

Tableau 3.14

,Rm A dr

Nuance MPa % %

AH 910 6,20 99

Fe- 2 Ni - 0,35C [104] 938 13,00 99

FN - 0,4XX
(4 %Nickel Steel-0,8 % C) 920 5,70 97

La résistanceà la tractionet l'allongementdeAH sonttoutà fait comparablesavec

les résultatsdéjà publiésdans la littérature (voir le tableauci-joint). Sur la photo 3.14, nous

présentonsunesurfacedecassuredeAH lors d'unessaidetraction.Nousconstatonsquela rnpture

del'éprouvetteAH esttransgranulaire,denombreuxclivagessontobservés,il n'y a pasdetracesde

rnptureintergranulaire.

12,2 Essaideflexion

Lesessaisdeflexion troispointsontétéeffectuéssurleséprouvettesAH frittéesde

formeparallélopipédiqueetdedifférentesdensitésavecunevitesseuniformede200N.mm-2. Avant

l'essaide flexion ellesont subi un traitementthermiquede trempeà l'eau à partir de 840°Cetde
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Fig.3.27 - Résistanceà la flexion de AH fritté en fonction de la densité
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Phot<::> 3.15 - Surface�~ rupture de AH ( Essaide flexion )
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revenuà 400°Cpendantuneheure.La figure 3.27représentel'évolutiondela résistanceà la rupture

deAH fritté enfonctiondela densité.Nouspouvonsnoterquepourl'échantillondedensitérelative

88 %, la résistanceà la ruptureestde l'ordre950 MPaet quetousles échantillonsprésententune

rupturefragile. Surla photo3.15,nousvoyonsla surfacederuptureintergranulairedel'échantillon

AH ayantsubiunessaideflexion.

12,3 Essaidedureté

La duretédeséprouvettesfrittéesestmesuréesparlaméthodedeVickersHVs. Sur

la figure 3.28,nousprésentonsl'influencede la densitésur la duretédeséchantillonsAH frittés.

Pourla densitérelativede88 %, la duretédelapièceestdel'ordrede ,.., 200HVs. L'évolutiondela

duretéenfonction dela densitéoudela porositéestenaccordavecunerelationproposéeparR.V.

SARA [105] dela forme:

H = Ha (1 - kP2/3)

où k constante;

Ho duretédu corpsnonporeux;

P porosité.

13. CONCLUSION SUR L'ACIER HYPEREUTECTOIDE

Lespoudresd'acierhypereutectoïde(AH), atomiséesà l'eaupuisbroyéesà l'air,

sontde taille et de forme bien différentes.Leur surfacespécifiqueet leur densitéapparentesont

faibles.La miseenformedirectedecespoudresn'estpaspossibleàcausedeleurduretéélevée.Un

recuità 800°Cpendant2 heuressousatmosphèrecontrôlée(Argon,HydrogèneoumélangedeH2 +

1 % CH4) estnécessaireavantle compactage.Pourlesapplications,où l'on auraitbesoindemain­

tenir le potentielencarboneaucoursdestraitementsthermiques,le mélangedeH2 + 1 % CH4 est

bienadapté.La compressionunilatéraledespoudresAH recuite2 heuressoutatmosphèreprotectrice

enprésencede0,75 % pdsdelubrifiant (stéaratedezinc), dansunematriceà poinçonestpossible.

Pourle tauxdecompactagede 800MN/m2, nousavonsobtenudescomprimésdedensitérelative

(dr) de l'ordre de 82 %. L'utilisation desmodèlesde HECKEL et de KAWAKITA représentant

l'évolutiondela densitédu compriméenfonction dela pressionappliquéemontrequeceux-cisont
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bienapplicablesànospoudres.Le frittagedescomprimésaétéréaliséàla températurede 1100°Cà

V 12000 C avecdesduréesdemaintienvariantde0,5 à5 heuressousbalayagedu mélangeH 2 + 1 % �C�/�~�~

....GH:;j::' Pourl'échantilloncompriméà 800 MN/m2 et fritté à 1200°Cpendant2 heures,la densité

relativeest86 %. L'aptitudede l'éprouvettevis à vis du forgeage(matriçage)et du frittage sous

charge(compressionà chaud)estbonne.Aprèsle matriçagede l'échantillon,préalablementfritté

ensuitechaufféà 1100°C,nousavonsobtenuunedensificationpresquecomplèteavecabsencede

fissures.Pour la compressionà chaud,avec une chargeappliquée(40MPa)et une température

(950°C)relativementbasse,ladensificationdel'échantillonestparfaite.Enplus,le recuitpréliminaire

estinutile. En cequi concernelespropriétésmécaniquesdespiècesfrittéeset forgées,nouscons­

tatonsquela dureté,la résistanceàla tractionetl'allongementsonttoutàfait comparablesauxautres

produitsindustrielsfrittés-forgés.Cependant,l'existencedenombreusesinclusions(surtoutdesoxy ­

desdispersésauxjointsdegrains)acertainementunegrandeinfluencesurlesrésistancesauchocetà

la fatigue.Le choixd'unmatériauàbasedeAH fritté dépenddoncdesexigencespourlespropriétés

mécaniques.Dansle cas,oùla duretéetla résistanceàla tractionsontprédominantesdupointdevue

del'utilisation,notrematériaupeutabsolumentremplacerceluifabriquéparlaméthodeclassique.Les

étudesdilatométriques(anisothermeet isotherme)montrentquele frittagecommenceàpartirde la

températuresesituantdansle domainey. Le retraitestfaible 1110 = 97 % pour4 heuresdemaintien

isothermeà1150°C.L'expérienceajustifiéquele rapportv/v0' desvolumesdeporosité v fmale et

initiale v0 d'unemêmepoudrecompactéesousdifférentespressionset frittée dansles mêmes

conditions,estconstant.Le frittage despoudresdeAH obéitauxdifférenteséquationscinétiques,

dontl'équationdeFEDORCHENKO,qui estbienapplicable.Nousavonsprofitédesessaisisother­

mespourcalculerl'énergied'activationduprocessusdefrittage.Pourunetempératurevariantentre

1100°Cet 1150°C,l'énergied'activationestdel'ordrede43 Kcal/mole.Cettevaleurestinférieureà

celleduprocessus d'autodiffusionvolumiquedansle fer purqui estdel'ordrede64,8Kcal/mole.La

valeur du coefficientn = 0,44 nous a permisde conclurequ'il estprobableque le mécanisme

prépondérantaucoursdu frittageestceluidela diffusionvolumique.

L'étudemétallographiquede AH montrequel'échantillonprésenteuneporosité

fermée,les poressont arrondis.L'analysepar RX montrequ'il existe2 sortesd'inclusions:les

petitescorrespondentà cellesprovenantdu silicium ; lesgrossessontdesinclusionsprovenantde

l'aluminium,du titane,du silicium etdumanganèse.
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Photo 4. la - Aspect généraldes poudresde fer - Mannesrnann

Pnoto 4.lb - Vue en détail de particulesde fer



77

CHAPITREIV

ETUDE DE MELANGES D'ACIER HYPEREUTECTOIDE
AVEC LE FER "MANNESMANN" ET LE CUIVRE

Nousavonsdéterminéquela compressibilitédespoudresAH estrelativementfai ­

ble.Dansle butd'améliorerla miseenforme,d'augmenterla densitédesproduitsfrittés etparconsé­

quentd'élargirle champd'applicationéventuelle,nousavonschoisi d'unepart les poudresde fer

"Mannesmann"puretd'autrepartle cuivrecommeélémentd'additionpourlespoudresAH.

1. MELANGE DE L'ACIER HYPEREUTECTOIDE AH AVEC LE FER
"MANNESMANN"

Danscetteétude,nousavonsutilisé le fer pur fabriquéparla Société"Mannes­

mann". La poudredefer obtenueparatomisationa lacompositionetla teneur(en% pds)suivantes:

S P Mn Si C Fe

< 0,01 < 0,02 < 0,27 < 0,04 < 0,04 Bal.

Lesphotos4.1aet4.1b représententl'aspectdecespoudres.

LesmélangesdeAH avec25 %, 50 % et75 %pdsdefer - Mannesmannsontma ­

lax.ésdansun broyeurrotatif pendant24 heuresdansl'alcool éthyliquepourobtenirl'homogéné­

isationdesproduits.Ensuiteils sontséchésetcomprimés.La figure 4.1 représentela compressibilité

desmélangesdeAH avec25 %, 50 % et75 % pdsdu fer Mannesmannet la figure 4.2montrel'uti ­

lisationdela relationdeHECKEL appliquéeàcesmélanges.Pourpouvoirétablirunecomparaison

surla mêmefigure, nousprésentonslescourbesdecompressibilitédefer-MannesmannpuretdeAH,

nousnotonsquela compressibilitédesmélangesdebaseAH augmenteaveclesteneursenfer. Pour

le mélangeAH + 75 % pdsFe(075Fe)ladensitérelativedu compriméatteint,..,90 % pourun taux

decompressionde900MN/mm2.
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Photo 4.3 - Rupture transgranulairede l'échantillon

Photo 4.4 -""Rupture intergranulairede l'échantillonAH + 50% pds Fe
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Photo 4.2a - Structurenon attaquéede �n�~�c�e AH + 50% pds Fe

Photo 4.2b - Structurede AH + 50% pdsFeattaquéepar 2% Nital
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L'équationdeHECKEL estaussibienvérifiée.

La figure 4.3 représentela densitérelativedesmélangesAH avecle fer après

frittage à 1175°Cpendant2 heuressousatmosphèreprotectricedeH2 + 1 % CH4• Pourla nuance

AH + 75 % pdsFenousobtenonsunedensitérelativede94 %.

La photo4.2amontreàtitre d'exempleunemicrostructuredu mélangeAH + 50 %

pdsdeFefritté etforgé.Nousremarquonsla présencedenombreusesinclusionsdepetitetaille

(l J.Lm). Surlaphoto4.2b,nousprésentonsla structuredemêmenuancedeAH + 50 % pdsFemais

attaquéeparduNital de2 %. Nousavonsbiendistinguéla présencedeperlitereprésentantAH (acier

hypereutectoïde)etdeferrite représentantle fer ajouté.TI estintéressantdenoterqueparadditionde,

fer dansAH, nousavonsbienobtenuunestructurebiphasée.La perliteet la ferrite sedistribuent

uniformément.La figure 4.4montrel'évolutiondela résistanceà la tractionetdel'allongementen

fonctiondela teneurenfer ajouté.Leséprouvettesdestinéesàl'essaidetraction,commedansle cas

del'acierAH, sontpréparéesà partirdesbarreauxmartelés.Nousconstatonsqu'enajoutantdu fer,

la résistanceà la tractiondiminue,parcontrel'allongementaugmente.Enobservantlessurfacesde

rupturedeséchantillons(photos4.3 et4.4) nousnotonségalementquela rupturesetransformede

transgranulaireAH àintergranulaire(G50Fe).Si nouscomparonslespropriétésdesnuancesG25Fe,

G50FeaveccellesdeFN-0700[103] frittéesetdeConalloy[74] frittée-forgéequi ont lescompo-

sitionssuivantes:

FN.0700 CONALLOY

C = 0,3 % C = 0,44 %

Ni = 6,0 - 8,0 % Si = 0,21

Cu = 2,0 % Mn = 0,57

Fe = 87,7 - 94,0% - Ni = 0,50

<Ir / = 97% 0- = 0,20

Mo = 0,30
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Tableau4.1

Nuance Rm(MPa) A%

G25Fe 702 8,3

Conalloy 760 7,0

G50Fe 572 15,7

FX.0700 585 6,0

Lesnuancesélaboréesparle mélangedespoudresAH avecle fer pur sontcom­

parablesaux.autresproduitsencequi concernelespropriétésmécaniquescommela résistanceà la

tractionou l'allongement.

2. CONCLUSION SUR LE MELANGE (AH' + Fe)

L'additiondepoudresdefer "Mannesmann"purdanslespoudrespréalliéesd'acier

hypereutectoïdeAH conduitàuneaugmentationsensibledela compressibilitédumélange,parexem­

pIepourle mélangeAH + 50 %Fe(G50Fe),la densitérelativedumélangeestégaleà 87 %pourun

taux.decompactagede800MN/m2 et_ 91 % aprèsfrittageà 1175°Cpendant2 heures.Lesessaisde

tractioneffectuéssurleséprouvettes(AH + Fe) marteléesmontrentquelespropriétésdu mélange

commelarésistanceàla tractionetl'allongementsontéquivalentesaux.nuancesdéjàélaboréesdansla

pratique.Pourla nuanceAH avec25 % pdsdefer ajouté,la résistanceà la tractionet l'allongement

sontcomparablesavecle "Conalloy"constituédefer, denickel,decuivreetdecarbone.Parailleurs,

dansnosnuances,il existetoujoursdesinclusionsqui peuventinfluencerlespropriétésmécaniques

dumatériau.

3. MELANGE D'ACIER HYPEREUTECTOIDE AVEC LE CUIVRE

Dansle butd'améliorerlesdensitésdespiècesAH frittées,nousavonseffectuéle

frittage de nospoudresenprésenced'unephaseliquide. L'élémentqui forme la phaseliquide au

coursdu frittage est le cuivre. L'addition du cuivre dansle fer ou dansl'acier entraîneun gros

problèmequantàl'instabilitédimensionnelleaucoursdufrittage.TI existebeaucoupdetravaux.effec ­

tués sur l'étudedes mécanismesexactsdu gonflementde l'échantillon.BOCKSTIEGEL [106]



85

80

75

o-AH·
6 -G3Cu

• 0
�~ - G3Cu

J
fnttage1150 C

'0
• _ GJeU, frittage1175 C

"

70"--- ---&. ...100- [>

500 700 900

"Fig.4.5 - Densitérelative des carpriméset des cœrprimés-frittés

en fonction du taux de canpression(NuanceAH + 3% pds Cu)



Ln 1
1 - dr

22

1.8

1.4

G10Cu
-G3Cu

AH

P(MN/m2)1.0 ...... �~ 0100._ �~__....._

300 500 700 900

Fig.4.6 - Utilisation de la relation de HEX:KEL pour les mélanges ( AH + Cu )



85

so

o
• - G10Cu Jfrittage 1150 �C�~�2�h

A _ �G�l�0�C�u�~ frittage 1120·C,2h

x _ G10Cu

Q_ AH

P(MN/m2)
70'---- ...&-. --'- --..i. [>

500 700 900

�~�F�i�g�.�4�.�7 - Densitérelative des éprouvettese:x:ttpriméeset carpri.mées-frittées

en fonction du taux de canpactage ( Nuance AH + 10% pds Cu )



Photo 4.Sa Aspect généraldes poudresde cuivre

\ Photo 4.Sb - Image d'uneparticulede cuivre
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considèrequela croissanceduvolumedel'échantillonFe-Cuaucoursdufrittageestdueà la diffu ­

sionà l'étatsolidedu cuivredanslesgrainsdefer, laissantdelargesporesstablesdanslessitesdu

cuivre.CependantDAUlZENBERG [107] etBERNERet al. [108] ontsupposésurlabased'études

dilatométriqueset descalculsdescinétiquesdu gonflement,que la diffusion seulene peutêtre

responsabledel'augmentationrapideduvolumelorsdufrittage.Cesauteurspensentquel'expansion

rapideobservéedansl'éprouvetteestentraînéeparla pénétrationducuivreliquidedanslessurfaces

entrelesparticulesetsuivantcertainestrajectoiresintergranulairesà l'intérieurdesparticulesdefer.

KAYSSERet al. [109] font'uneanalysequantitativedu gonflementet ont supposéquependantle

premierstadedufrittage(8 min), lapénétrationducuivreliquidedansleszonesdecontactsentreles

particuleset suivantles frontièresdesgrainsreprésentele mécanismedominantdu gonflement.

Tandisqu'aprèsle frittage prolongé(1 h), la diffusion du cuivre dansles grainsde fer devient

responsable(pourplusde50 %) du gonflementtotal

L'introductiondecertainséléments[108, 110] etdu graphite[108] estun moyen

pour réduirela croissancevolumiquedeséchantillonsfrittés. Enfin avecdesparticulesporeuses

commedespoudresdefer-éponge,lapénétrationdu cuivreestplusfacile etlacroissanceenvolume

estplusfaible.

Dansnotreétude,nousavonséxaminélesdeuxcompositionssuivantes:

AH + 3 % pdsCu (G 3Cu)

et AH + 10 % pdsCu (G10Cu)

Lespoudresdecuivreatomiséespuisrecuitesontunegranulométrievariantentre

40 J.Lm et 150J.Lm.

Lesnuancessontmélangéesdansunmélangeuràbillespendant24heuressousla

protectiond'alcooléthylique.Aprèsavoirétémélangées,lespoudressontséchéesetensuitecompri ­

méesà différentstauxdecompression.Puislescompriméssontfrittés à deuxtempératuresdiffé ­

rentessousatmosphèrecontrôlée.

Les photos4.5aet 4.5b montrentl'aspectdespoudresde Cu, que nousavons

utiliséesdanscetteétudeet sur les figures4.5,4.6,4.7nousprésentonslesévolutionsde densité

relativedes échantillonscomprimésetcomprimés-frittésenfonctiondu tauxdecompression.Nous
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Phdto.4.6 - Structure de AH + 10% pël.s Cu

. Photo 4.7 - Nuance AH + 10% pël.s Cu attaquée par 2% Nital
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constatonsqu'enajoutantdu cuivre,la compressibilitédesmélangesG3CuetGlOCu augmentepar

rapportàAH pur.La densitérelativeaprèsfrittageestamélioréesensiblementpourla nuanceG3Cu,

maisellenechangequetrèspeupourla nuanceGlOCu. Celaestlié àl'effet du gonflement(ou l'effet

de KIRKENDALL), quenousavonssignalé.En effet, la diffusion du cuivre dansle fer estplus

rapidequecelledu fer dansle cuivre.TI enrésultequ'il y aformationdelacunesdansle cuivre.TI est

connuquela limite desolubilitédu cuivredansle fer estdel'ordrede8 %. PourlanuanceG3Cu,la

teneurencuivreestinférieureàla limite desolubilitéettoutela quantitédecuivresedissoutdansle

fer. Dansle casd'additionde 10 % enpdsde cuivre (G10Cu),l'effet de KIRKENDALL estbien

visible.

La photo 4.6 donneune image �g�é�n�~�r�a�l�e de la nuanceG10Cu,et la photo4.7

montrelamêmenuanceàfort grandissement(attaqueauNital2 %).

Surlesdeuxphotos,nousvoyonsquele cuivrç a bienmouillé lesgrainsdeparti ­

culesAH. Lesporessesituantauxjointssontpartiellementremplisparle cuivre.La porositésemble

êtreplusdéveloppée,lesporesformentunréseauencommunavecle cuivrenondissoutNotonsque

pourl'échantillonattaquédansduNital à2 % ,la structureesttypiquementperlitique.Aucunedécar­

burationn'aétéobservée.

A partirdeséchantillonsmartelés,nousavonspréparédeséprouvettespourl'essai

de traction. Nousavons travaillé à l'ambiante avec unevitesseinitiale dedéformationégaleà

3.10-3s-1. Dansle tableau4.2,nousprésentonslesrésultatsdecetessai.

Tableau4.2

Rm A q.
Nuance (MPa) % %

-

G3Cu 838 5,27 96

GIOCu 868 3,17 96

FX-l008 620 2,50 96

Nousconstatonsquelesvaleursdel'allongementetdelarésistanceàla tractiondes

nuancesG3Cu et G10Cu sont sensiblementsupérieurespar rapport à la nuancecommerciale
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FX-1008[103] contenantde0,6 à 1,0% enpoidsdecarbone,de 8,0 à 15 % enpoidsdecuivreet

de80,1 à 91,4% enpoidsdefer.

4. CONCLUSION SUR LE MELANGE (AH + Cu)

L'ensembledesétudeseffectuéessurlesmélangesd'acierhypereutectoïdeavecad ­

dition ducuivrede3 %et 10%pdsmontreque:

- La compressibilitéde cesmélangesaugmentesensiblement,dr = 84 % pour

G10Cu.

- Le frittagedecesnuancesseprodUl"'t enprésenced'unephaseliquide (Cu). Pour

la nuanceavec3 % pdsCu, la densitérelativedespiècesfrittéesaugmentenotablementparrapportà

la poudreAH seule.L'additionde 10 %pdsdecuivreneconduitpasàunedensificationaussibonne

del'échantillonenraisondel'apparitionde�l�'�~�f�f�e�t deKIRKENDALL, qui estlié aufait quelavitesse

dediffusion du cuivredansle fer estplusrapidequecelledu fer dansle cuivre. Nousremarquons

qu'il existetoujoursdesinclusionsprovenantdespoudresAH etdespores(photo4.6) ; celaconduit

àunechuteimportantedespropriétésduproduitfritté. Maisencomparantavecla nuanceFX-100S

contenantducarboneetdu cuivreenteneuréquivalente,larésistanceetl'allongementà la rupturedes

nuancesG3CuetG10Cusonttoujourssupérieures.
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CHAPITREV

ETUDE DE MELANGES COMPACTS D'ACIER
HYPEREUTECTOIDE AH

ET D'ACIER RAPIDE 6.5.4AVEC DESCARBURES DE
TUNGSTENE

DE VANADIUM ET DE TITANE

1. GENERALITES, INTERET DE L'ETUDE

TI estconnuquedansle domainedesmatériauxanti-usureetdecoupe,lescarbures

métalliquesengénéralet lescarburesdetungstène,devanadiumetdetitaneenparticulierjouentun

rôle important.Danslesconditionshabituelledesolidificationdlllingot <fun acierrapide,lescarbu­

resprimairesontpourlesnuancessurcarburées(parexemple,auvanadium),desdimensionsrelati ­

vementimportantesetunetendanceà la ségrégation.La métallurgiedespoudrespermetd'obtenir,

grâceà un changementdu processusde solidificationetunevitessederefroidissementélevée,des

particulesexemptesde ségrégationsavecdescarburestrèsfms. D'autrepart,grâceà la métallurgie

despoudres,il estpossibled'élaborerdesnuancesd'aciersrapidesavecuneteneurélevéeencertains

élémentstelsquele carbone,le vanadiumetle cobalt,nuancesqui sontdifficiles voir impossiblesà

élaborerparla métallurgiecalssique[96, 111]. Cependant,l'utilisationdespoudresatomiséesimpose

aussideslimitespourla teneurd'élémentstelsquelevanadium,le tungstèneou le carbone.Eneffet,

celapeutposerdesproblèmespour l'atomisationd'unepartet pourla miseenforme d'autrepart

[112].

Cettelimitation peutêtresurmontéegrâceàl'introductiondemélangesdecarbures

tels queWC, VC et TiC avecunepoudreatomiséed'acierspréalliés.TI estbienconnuqu'unedes'

propriétésessentielledescarburesdesmétauxdetransitionengénéraletduvanadium,du tungstène

et du titane en particulier,est leur grandedureté.De nombreuxcarburesont desmicro-duretés

comprisesentre2000et3000daN.mm-2 - valeurscomprisesentrecellesdel'alumineetdudiamant.

Cettepropriétéestutiliséedansle domainedesoutilsdecoupeetdespiècesanti-usure(casd'aciers

rapides).
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Desétudeseffectuéesau Laboratoirede l'Ecole desMines de Saint-Etienneont

montrélespropriétéstrèsintéressantesdesmélangesbinairesFe-VC [96]. La cinétiquedefrittagede

telsmélanges(2 à50 % enpoidsdeVC) aététrèsnotablementaugmentée.

L'examendesmélanges,ternairesFe-VC-WC(avec40 % enpoidsde carbures)a

montréquela miseenformeparmatriçageestpossibleet quele matériauprésenteunetrèsbonne

résistanceà l'usure[113]. Parcontre,la matricedecematériauétantconstituéeuniquementdefer

avecdesadditionsdecarbone,la dureté(70 HRC aprèstrempe)diminuetrèssensiblementaprèsles

traitementsthermiques.KIEFFER et sescollaborateurs[114], ainsi queWILSON et al [115] ont

étudiélesmélangesdescarburesTiC, VC, NbC et TaC avecl'acierà couperapide6.5.2(M2). Ils

ont montréquela dureté,la vitessedecoupe,ainsiquela résistanceaurevenud'adoucissementont

étéaugmentées.Parfrittageetforgeage,ils ontobtenudesmatériauxà 100% dedensité."Sintercast

Corporationof América" [116] a mis aupoint le ferro-TiC paxla techniquede la métallurgiedes

poudres.Le ferro-TiC comporteunestructureparticulièreconsistantengrainsdecarburedetitane

d'extrêmeduretéenrobédansun liant d'acier.Le ferro-TiC fournit unerésistanceexceptionnelleà

l'usurequi provientpourunepartdesonliant enaciermartensitiquetraitéetpouruneautrepart,de

saphasedecarburemétalliquedur.

Lesconsidérationsci-dessusnousontpermisdeconclureque:

1 - L'étude du Laboratoireeffectuéesur Fe + carburesa montré une voie

intéressante(méthodedu mélangedepoudres),cependantl'utilisation du fer pur (fer carbonylavec

desadditionsdecarboneseulement)n'apaspermisd'obteniruneduretésuffisanteaprèstrempeet

revenu.

2 - Quelquestentativesvisantà faire unmatériaucompositeavecunematricetrès

dure(acierrapide)ontétéfaites.
-

3 - L'utilisationdu carburedevanadiumdonnedesrésultatsintéressants.Celui-ci,

actuellement,malgrésespropriétésphysiquesintéressantesa cependantétépeuutiliséenmétallurgie

despoudres.

En conséquence,nousnoussommesposésla questionsuivante: enconsidérantla

limitation dela méthoded'obtentiondespoudres(trèschargéesdecarbures)paratomisation,serait-il

intéressantdefabriquer,unmatériaudebasela poudreAH, etrenforcépardescarburesintroduitspar
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la voie du mélange?Nousavonsmontré(Chapitreli) quel'écoulementplastiquedeAH estbon

lors du pilonnage.De plus,l'étude[94] amontréquel'additionjusqu'à40 % enpoidsdescarbures

(VC + WC) dansle fer n'a pasposéde problèmespour la transformationmécaniqueà chaud

(matriçage).Danslesdeuxcas,la densificationestparfaite.

Nousavonspenséainsiexplorermieuxle domainedesaciersàoutils.Nous.avons

doncutilisélapoudreAH commematériaudebase(matrice)àlaquellenousavonsajoutélescarbures

detungstène,devanadiumetdetitane.

Cettepartiede l'étudenouspermetd'examinerenplus toutesles possibilitésde

miseen forme de la poudreAH celle-ciétantrendueencoreplusdureetplusrésistante.En outre,
,

l'utilisation de 6.5.4commematrice,nouspermetd'explorerun domainede matériauxinconnus,

situésentreles aciersrapideset les carburesdurs frittés. Cesmatériauxplus dursqueles aciers

rapidesdevraientenoutredonner"uneréponse"auxtraitementsthermiquesetpourraientêtreproduits

sousforme de semi-produits(découpage,façonnagepossible...). De plus, nous porteronsune

attention particulièresur les propriétésdesmatériauxainsi élaborés.Nous nousintéressonsplus

particulièrementaucasducarburedeVanadium.

Nous avons tout d'abordrésolu le problèmede la mise en forme et de la

densificationdecesproduits.Nousn'avonspaspu utiliser la compressionisostatiqueà chauddans

lesconditionsdu laboratoire.La techniquedefrittage-forgeagepermetseulementd'obtenirdepetites

pièces.Nousavonsdoncexaminélapossibilitédemettreenforme,enutilisantle martelageàchaud,

à l'aided'unemachineà rétreindre.

2. MISE AU POINT DE LA TECHNOLOGIE DE MARTELAGE A

CHAUD

2, 1 Choix desparamètres

Le butdumartelageàchaudutilisépourla miseenformedematériauxréfractaires

etd'acierrapide[117], estd'obtenirdesproduitsdensesavecunestructurehomogènesansfissures

internes.

Cependant,la miseen forme d'un tel produit nécessitele contrôlede plusieurs

paramètrestels que : la températureet le tempsde chauffageavantla déformation,le taux de
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corroyage(défIni parle jeudemarteaux),la vitessedepassageàtraversla machineàrétreindre,la

températureet le tempsdesrecuits(frittage) intermédiairesetenfmla dimensiondu containeur.La

compositionetla granulométriedespoudresutiliséesjouentaussiunrôle important.Pourla miseen

formeparmartelagenousavonsutilisélapoudred'acierrapide6.5.4(M4).

A titre d'exemple,le choix desparamètrespourobtenirun produitparfaitement

denseetsansfIssuresinternespeutêtrele suivant:

Tableau5.1

Diamètredes Tauxdecor- TeJJlpéra- Tempsdemaintien
marteaux(mm) royage(%) ture(OC) avantlemarteJage(min)

14 - 12 26,5 à froid -
12 - 10,7 41,6 1200 " 30

12 - 8,8 60,5 1200 15

12 - 7,6 70,5 1200 15

12 - 6,5 78,0 1200 15

2,2 •Densificationaucoursdumartelage

La fIgure5.1 représentel'évolutiondeladensitérelative(<Ir) enfonctiondutauxde

corroyage('t) dela poudre6.5.4avecdeuxgranulométriesdifférentes.

- La premièregranulométrie80 à 120lJ1I1 verséedansun containeurdediamètre

extérieur25mm(courbeA), avecunpremierpassageàfroid.

- Ladeuxièmegranulométrie2Q- 250lJ1I1 verséedansuncontaineurdediamètre14t'i1 Y\"l

'"1B5l (courbeB) sanspassageàfroid.

Suivantla courbeA, nousprésentonsles trois microstructuresqui correspondent

successivementauxtauxdecorroyagede 15,30et45. Surcesphotos(fIgure5.1)nousdistinguons

nettementl'évolutiondela porositéetdela formedespores.La premièremicrostructurecorrespond

au taux de corroyage15 %. Nousvoyonsnettementla formation de pontsentreles particules

sphériques.Lesporesont uneforme compliquéeet ils communiquententreeux. Surla deuxième
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Photo 5.1 - Structuredu.mélangeAH + 10% W=:.Direction

. transversale,l' = SO %

Photo 5.2 - Stucturede AH + 10% pds W::::.Direction longitudinale, l' = SO%-�~
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photo,le tauxdecorroyageatteint30 % etla densitérelativeestde Z 93 %. L'éprouvetteestplus

dense.Lesporessontdéjàisolés,leurvolumeestdiminuémaisils ontencoreuneformecompliquée.

La dernièrephoto,oùle tauxdecorroyageet la densitérelativesontrespectivementégauxà45 %et

97 % montre que le volume des pores est encorediminué, ceux-ci étant isolés et devenant

parlaitementsphériques.

Les trois microstructuresreprésententclairementl'évolution de la densification

analogueà lacinétiquedufrittage[118].

Pourla courbeB, où le spectregranulométriqueestplus largeet le diamètredu

containeurplusfaible, la densificationcomplèteestobtenueplusrapidementmaisavecun tauxde,

corrroyageunpeuplusgrandparsuitedel'absencedepassageàfroid.

Danslesdeuxcas,trois ou quatrepassagesdansla machineà rétreindresuffisent

pourdensifierle matériauetpourobteniruneporositéfme, régulièreet sphérique.Descorroyages

ultérieursconduisentà unediminutionaccruedecetteporositérésiduelle.

Aprèsavoir déterminéles conditionsde martelagesur l'acier 6.5.4,nousavons

procédéauxessaissurl'acierAH etaussià titre decomparaisonsurle fer carbonyl.Surla figure5.2

nousprésentonsl'influence de la densitérelative en fonction du taux de corroyagepour trois

matériauxdifférents 6.5.4, AH et fer-carbonyl. Pour tous ces matériaux,nous arrivons à la

densificationcomplètepourun taux decorroyage('t) de l'ordrede 65 %. Avant cestadelà, nous

notonsunevitessedifférentededensificationdechaquenuanceetpourun tauxdecorroyagedonné,

nousavonsunedensitérelativedifférente.Au coursdumartelageà chaud,la densificationdépendde

lanaturedespoudres,dela granulométrieetdela formedesparticules.

2.3 Problèmedel'hétérog..énéitédestructures

Nousavonssignaléquela densificationdépenddu tauxdecorroyage.Cedernier,à

sontour, influe sur la structuredesproduitsobtenus.Si le martelageestréaliséavecdestauxde

corroyagesituésau-dessousde 65 %, nousavonsuneévolutioncroissantede la densitérelative.

Pourun taux de corroyage't = _ 65 %, nousavonsobtenuune structurehomogène.Pourdes

valeursde 't supérieuresà cettelimite, la structuredu matériauestmodifiée. Pourillustrer cette
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influencedu tauxdecorroyagesurla structure,nousavonseffectuéle martelagedumélangeAH +.Hf
j D % WC et nousavonssuivi la distributiondu carburede tungstèneau coursdu martelage.Surles

photos5.1 et 5.2 nousmontronsles structuresdu mélangeAH + 10 % en poidsWC obtenupar

martelageàchaudàl'aidedelamachineàrétreindre,pouruntauxdecorroyage't = 80 % selonles

directionstransversaleet longitudinale.Danscecas,nouspouvonsobserverl'existenced'unnotable

écoulementplastiquedansle senslongitudinaldu barreau.Evidemment,la structureobtenuerisque

deprésenterle mêmeinconvénientqueparexemplel'acier6.5.4solidifié avecdesgroscarbures

primairesallongésdansle sensdelaminage.Cephénomèneestillustré surlesphotos5.1 et5.2.

3. MATERIAU COMPOSITE A BASE D'ACIER RAPIDE

3,1 Intérêt de l'utilisation de l'acier 6.5.4(M4)

L'acier à couperapide6.5.4ou Z130WDCV06050404(ou M4 selonla norme

AISI) appartientaugroupedel'acierautungstène-molybdènesurcarburé,sacompositionchimique

estla suivante:

c Cr W Mo V

1,30 % 4% 6% 5% 4%

Lestroispropriétésimportantesdel'acierrapide6.5.4sontla dureté,la ténacitéet

la résistanceà l'usure.

Cetacierestrecommandépourla fabricationdetouslesoutils destinésàl'usinage

de matériauxabrasifs,alliageslégers,magnésium,cupro-alliages,plastiques(outils de tour, de

rabotage,fraisesetc...).

D'autrepart,enraisonde sabonnerésiliencedansla zonedesduretésde 65 - 66 HR c..
-lIRe, il estutilisé pourlesoutils travaillantdansdesconditionsdifficiles (forets,alésoirs,tarauds

utilisésdansdesaciersdurs,taraudspourtrousborgnes...).



\

Photo 5.3c - PoudreWC

Photo 5.3d - PoudreTiC
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3,2Choixdescompositions

Le matériaucompositeà based'acierrapidesecomposed'unepart,de la matrice

dureenacierrapide6.5.4,etd'autrepart,descarburesdetungstène,devanadiumetdetitane.Dans

le tableau5.2,nousprésentonslescaractéristiquesdecespoudres.

Tableau5.2

Poudre Granulométriemoyenne{J.un) Compositionchimique(% pds)

6.5.4 20 à 220 l,3C ; 4 Cr; 5,5 W; 4,5 Mo ; 4 V

VC 5,6 &O,5V ; 17,23 C ; 1,17 C libre

WC 2,5 6,13 C ; 0,01 C libre

TiC 2 -

Les photos5.3a; 5.3b,5.3cet 5.3dreprésententles aspectsdespoudres6.5.4 ; VC, WC et TiC

utiliséesdansnotreétude.Nousavonsélaborélesnuancessuivantes:

6.5.4 + 2 % MC (M = W, V, Ti)

6.5.4 + 4 % MC (M = W, V, Ti)

6.5.4 + 10 % MC (M = W, V, Ti)

Pourcompenserla pertede carboneau coursdu martelageà chaud,nousavons

ajoutédanstouteslesnuances0,2% enpoidsdecarbone.Lespoudresdecompositiondésirée,après

avoir étémélangées,sontverséesdansun containeuren acierinoxydable.Les containeurssont

ensuiteferméssousvide. Parle martelageà chaudà l'aidede la machineà rétreindre,nousavons

obtenudesbarreauxparfaitementdensessansfissuresinternes.Lesconditionsnécessairesappliquées

aumartelageàchaudsontdécritesdans§ 2.1.
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Photo 5.4 - Structurede 6.5.4 + 4% pds WC

Photo 5.5 - Structurede 6.5.4 + 4% pds VC
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Photo 5.6 - st:r:ueturede 6.5.4 + 4% p:1s TiC
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3,3Métallographie

Dansle casdesmélanges6.5.4+.WC + 0,2 % C nousavonsunestructureayant

une bonnecohésionentre la matriceet les carburesajoutés,peu de poreset une distribution

homogènedescarbuesdetungstènedanslamatrice(photo5.4).

Pour les mélanges6.5.4 + VC +0,2 %C(Photo5.5) le carburede vanadiumne

formepasderéseaudansla matrice.La cohésiondescarburesajoutésaveclamatriceestbonne,mais

uneporositélégèrementplusgrandeestgénéralementobservée.Onobserveenmêmetempsuneplus

grandehétérogénéïtédesdimensionsdesparticules.

Dansle casdescompositions6.5.4+ TiC + 0,2 % C (photo5.6) les structures

obtenuessonttrèsdifférentes.Le carburede titane.esttrèsfmementdisperséauxjoints de grains,

formant ainsi un réseauet uneporositéaccrue.Dansnosconditionsde martelageà chaud,cette

structureestmauvaiseet inéluencelespropriétésmécaniquescommela duretéet la résistanceà la

flexion.

3,4 Propriétésmécaniques

Lespropriétésmécaniquescommeladureté,la résistanceà la flexion etlarésistance

à l'usure,que nous allons présentercorrespondantaux échantillonsayantsubi les traitements

thermiquesdetrempeetderevenu.Surlesfigures5.3et 5.4nousprésentonslescyclesthermiques

detrempeetderevenuappliquésànosnuances.

3,4.1.Dureté

En sebasantsurle cycledetraitementthermiqueimposéàl'acier6.5.4,nousavons

fait varierla températuredetrempeentrel000°Cet 1200°Cetla températurederevenude500°Cà

650°C.La figure 5.5représentelarelationentrela duretéaprèsun doublerevenu(2 x 1h) à550°Cet

la températuredetrempepourtroiscompositionsà2 %decarbureajouté.

Aprèsavoirchoisila températuredetrempe,nousavonsfait varierla température

dedoublerevenude500°Cà650°C.Lesrésultatspourlescompositionsde4 %et 10 % enpoidsde

carburesajoutéssontreprésentéssurla figure 5.6.
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Surla mêmefigure, nousreprésentonsla courbepourl'acier6.5.4atomiséetmar­

telé.Le maximumdela duretésetrouveà550°Cetcorrespondà67HRC. Cettevaleurestlégèrement

supérieureàcelleindiquéepourl'acier6.5.4fritté commercial,qui variede63 à65 HRC. Nouspou ­

vons suivresur la figure 5.6 l'évolutionde la duretépourdifférentescompositionset différentes

quantitésdecarburesajoutés.Le maximumdeduretéestobtenuaprèsundoublerevenuà550°Cpour

unecompositionde 10 % WC etnousobtenonsdesvaleursélevéesdela duretépour10 % VC aux.

plusbassestempératuresderevenu.

3,4.2 Résistanceà /ajlexion

La figure 5.7 représentelesvaleursq.e la résistanceà la ruptureenfonction dela

quantitédecarburesajoutés.Lesexpériencesontétéeffectuéesàla températureambianteenutilisant

l'essaideflexion surtrois appuis.La contraintedansl'éprouvetteaugmenteà la vitesseuniformede

200 N.mm-2 S-1.

Nousnotonsunechutetrèsnotabledela résitanceà la rupturepourlesmatériaux

contenantle carburedetitane.Pourl'acier6.5.4(sansadditiondecarbure)lavaleurde Gr estsituée

aumêmeniveauquepourdesaciersrapidesindustrielsdemêmecondition[119].

3,4.3Essaide['usure

Le tableau5.3 présenteles résultatsdesessaisd'usureeffectuéssurla machine

FAVILLE. Lesrésultasobtenusmontrentdespropriétésd'usuretrèsnotablementaugmentéespar

rapportà l'acier 6.5.4pour toutesles compositionssaufTiC 2 % et 10 % TiC. Pourcesdeux.

derniersmatériaux.,desfissuresontempêchél'exécutioncomplètedesessais.

Les meilleurespropriétésd'usuresontobtenuespourdescompositionscontenant

du carburedevanadium.Cespropriétéssont3,4 fois à 5,3 fois meilleuresqu'avecl'acier6.5.4et

ellessesituentaumêmeniveauquepourl'acierT15 nitruré.
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Tableau5.3

Composition Perteenpoids,p P6.5.4
NO (teneuren (mg) n =

carbure Péprouvette
ajoute') Mors Eprouvette

1 VC 4% 12,0 7,0 5,3

2 VClO% 12,5 8,0 4,6

3 VC 2% 9,5 11,0 3,4

4 WC 2% 11,5 13,5 2,7,

5 TiC 4 % 12,5 15,5 2,4

6 WC 10% 12,5 17,0 2,2

7 WC 4% 10,5 21,0 1,8

6.5.4 (65 HRC) 6,5 37,1 1,00

6.5.2(65,5 HRC) 1,1 71,2 0,52

T15 HV1 =1280 11,9 10,6 3,50
nitrmé

3,5Conclusions

Nous avonsmontréqu'il estpossiblede densifierparfaitementpar martelageà

chauddespoudresd'acierrapide6.5.4avecdesadditionsdecarburesde tungstèneetdevanadium

allantjusqu'à10 % enpoids.Pourlesnuancesa"vecdu carburedetitane,nousn'avonspasréussià

éliminercomplètementles défauts(fissuresinternes,porositéaccrue...). L'aptitudedesmélanges

6.5.4 avec les WC et VC vis à vis du martelageestbonne.La cohésionentreles carburesde

tungstèneetdevanadiumaveclamatrice(6.5.4)estparfaite.Dansle casdel'additiondeWC, leWC

estuniformémentdispersédansla matrice,maisdansle casd'additiondeVC, nousavonsobservé

parfois la coalescencedu VC. Parcontre, l'addition du TiC provoquedesdifficultés. Dansles

nuances6.5.4+ TiC, il existedesfissuresaprèsle martelageàchaud,la structuredecesnuancesest

mauvaiseetcelainflue directementlespropriétésmécaniauesdumatériauélaboré.
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Photo 5.7 - Structurede AH + 4% pds w:::::

Photo 5.8 - Structurede AH + �4�~ pds VC



·Photo 5.9 - Structuredu mélangeAH + 4% pds TiC

:Photo 5.10 - Coalescencedes carbures ( AH + 4% pds TiC )
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Parmartelageà chauddespoudres6.5.4avecadditiondecarbures,il estpossible

d'obtenirdesmatériaux,dontlespropriétésmécaniquestellesquela duretéet la résitanceà l'usure

sont augmentéespar rapport aux aciersrapidesclassiques,ou fabriquésà partir de poudres

\/ atomisées.Avec 10 % enpoidsdeWC etVC ajoutés,la duretéaprèsun doublerevenuest68 + 70l-tR c..

HRG.La duretéaugmentesensiblementpourlesnuancesavecle carburedetungstène.La résistance

à l'usure est accrueaussi avec l'addition des carbures,surtout avec l'addition du carburede

vanadium.Avec 4 % enpoidsdeVC ajouté,la résistanceà l'usureaugmente5 fois parrapportà

l'acier 6.5.4.

Pourtouteslesnuances,lesmeilleursrésultatsontétéobtenusenutilisantles,

compositionssuivantes:acieratomisé6.5.4renforcéparadditiondeVC etdeWC de2 à10 %en

poidsetde0,2% C danstouteslesnuances.Parcontrel'utilisationdu carburedetitanes'avèreplus

délicate.

4. MELANGE D'ACIER HYPEREUTECTOIDE (AH)

AVEC WC, VC, TiC

4,1 Densificationaucoursdumartelage.

Nousavonsexaminédeuxcompositions:

AH+ 4%pdsMC(M=W, V, Ti)

et AH + 10 % pdsMC (M = W, V, Ti)

Pourcompenserlapertedecarboneaucoursdumartelageàchaud,danstoutesles

nuances,nousavonsajouté0,2 % de carbone.Le martelages'estréaliséà l'aide de la machineà

rétreindre.Avant le martelage,lescontaineurssontchauffésà 1100°C.Aprèsdespassagessuccessifs

à traversla machineà rétreindre,les échantillonssontbiendensifiés.Sur les photos5.7, 5.8, 5.9

nousprésentonslesstructuresdesmélangesAH + 4 %pdsdeWC, VC etTiC. Nousconstatonsque

la densificationestbonneetqueleséchantillonsneprésententpasdefissures.La cohésionentreles

carburesajoutésetla matriceestbonnedansle casdel'additiondeWC etVC maismauvaisedansle

casdeTiC. Nousretrouvonsdanstouslescasla présencedesinclusionspréexistantesdanslapoudre
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deAH. Dansle casdeTiC lesinclusionssetrouventaussiauxjointsmaissurtoutautourdescarbures

ajoutés.Danstouslescasnouspouvonsnoterla coalescencedescarbures(photo5.10).

4,2 Propriétésmécaniques

4,2.1 Résistanceà la flexion

Parla techniquede martelageà chaudsur la machineà rétreindre,nous avons

obtenudesbarreauxàpartirdesquelsnousavonspréparédeséprouvettespourl'essaideflexion trois

pointsà températureambiante.Surla figure 5.8 nousprésentonsla variationde la résistanceà la

flexion enfonctiondesteneursetdela naturedescarburesajoutés.Nousconstatonsquela présence,

descarburesajoutés.etdesinclusionsnonmétalliquesentraînela chutedela résistanceà la flexion

(<J'R).CettediminutiondeGResttrèsimportantedansle casl'additiondeTiC etmoinsnettedansle

casdeWC. Dansle casdela poudreAH sansadditiondecarbure,nousavonsGR=250 daN/mm2•

TI fautnoterqueleséchantillonsavantl'essaideflexion ontsubiuntraitementthermiquedetrempeà

900°Càl'huile etunrevenuà300°Cpendantuneheuresousargon.

4,2.2Résistanceà l'usure

Pourtesterla propriétéd'anti-usuredesnuancesAH avecdescarburesdeW, V et

Ti, nous avons utilisé la machine de FAVILLE et avec les mêmesconditions d'essaique

précédemment.Le tableau5.4représentelesrésultatsdel'essaid'usure.

Tableau5.4

Pertedupoidsde PAH

Nuance l'éprouvette n=
P(mg) PA-MC

-
AH 130,0 1,00

A4Tie 88,5 1,47

A4Ve 90,0 1,44

A4We 107,5 1,21

A10ne 87,0 1,49

A10Ve 84,0 1,55

A10We 86,0 1,51
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En ajoutantles carburesde tungstène,devanadiumet de titanepourdesteneurs

variantde4 à 10 % pds,nousobtenonsdesmatériauxderésistanceà l'usure1,5 fois supérieureà

celledeAH. Leséchantillonsdestinésà l'essaid'usureont subile mêmetraitementthermiqueque

ceuxdestinésàl'essaideflexion.

4,3 Conclusion

L'étudedesmélangesd'acierhypereutectoïde(AH) avecdescarburesdetungstène,

devanadiumetdetitane,obtenusparmartelageàchaudàl'aidedelamachineàrétreindremontre

que:

- La densificationestbonne.TI n'y apasdefissuresdansleséchantillons.

- Commelesnuancesprécédentes(AH, AH + FeetAH + Cu) ; lesnuancesdeAH

+ MC contiennenttoujoursdesinclusionsnonmétalliquesetcesinclusionsinfluencenttrèsnettement

la résistanceà la flexion. Nousnotonsunechutenotabledela résistanceà la flexion desnuances

d'acierAH avecdescarburesdeW, V etdeTi.

Quantà la résistanceà l'usurenousconstatonsunelégèreamélioration(1,5 fois)

desmélangesAH + MC parrapportàl'acierhypereutectoïdesansadditiondecarbures.
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CONCLUSIONS GENERALES ET
PERSPECTIVES

Notre étudeexpérimentalea étéconsacréeà l'examende toutesles possibilités

d'obtenirdessemi-produitsou desproduitsdensesàpartir de la poudrede l'acierhypereutectoïde

(AH) fortementchargéensiliciumetenmanganèse.

L'étudebibliographiquequi a �p�r�é�~�é�d�é ce travail, nous a permisd'orienterla

rechercheexpérimentale.Etant donnéla spécificitédu matériauexaminé,nous noussommes

préocupésen permanencede la mise en �é�v�i�d�e�~�c�e des phénomènesagissantau cours de la

densificationdecelui-ci.

Les particulesen acier, sélectionnéespour l'étude (fourniespar un partenaire

industriel)avaitunegranulométriecompriseentre63J.1Il1et 160Jlm.

Mise à part leur compositionchimique, les propriétésde la poudreont été

déterminéesessentiellementparsonorigine:atomisationàl'eausuivied'unbroyagemécanique.

Nos conclusionssontdiviséesen trois parties: l'une concerneessentiellement

l'acierhypereutectoïdeseul;l'autreconcernelesmélangesdel'acierhypereutectoïdeavecle fer etle

cuivreetenfmla dernièrepartieestconsacréeàl'étudedel'acierhypereutectoïdeetdel'acieràcoupe

rapide6.5.4renforcésparl'additiondescarbures.

1. ACIER HYPEREUTECTOIDE (AH)

Lesparticulesatomiséespuisbroyéesprésententdescassuresfragilesparclivage.

La structureestentièrementmartensitique.La teneurglobaleenoxygèneestde0,20%enpoids.La

miseenformedirectementparcompressionunilatéralesuivied'unfrittagenaturels'avèreimpossible.

En effet, la compressibilitéest très faible mêmepour un taux de compressiontrès élevé�~

V: 1tJ 00 MN/m2). Larésistanceàvertestnulle.
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· La compressibilitéaugmentenotablementaprèsle recuitde la poudresousune

atmosphèreréductriceetcarburante:H2 + 1·% CH4: C'estainsiquesaduretépassede 1260HV0,3 à

300HV0,3 après3 heuresderecuit.Enoutre,la teneurencarbonerestela même.Lesconditionsde

recuitsont:T = 800°Cett = 2 h.

· Le lubrifiant choisiestle stéaratedezinc,dontla teneuroptimaleestde0,75% en

poids.

· Les pastilles,de 15 mm de diamètreet de 7 mm de hauteur,obtenuespar

compressionunilatéraleontunedensitérelativeallantde72 % à83 % pourdestauxdecompression

appliquéevariantde300:MN/m2 à 1000:MN/m2.

· L'étudedecompressibiliténousa permisde testerplusieurséquationsreliantla

densitérelativeducompriméaveclapressionappliquée.Parmielles,l'équationdeHECKEL etcelle

deKAWAKITA sontbienvérifiéesdansle casdenotrepoudreAH. Unedéformationplastiquedu

compriméadoncbienlieu dansle domainedespressionsappliquées.

· Lesconditionsoptimalesdufrittagesontlessuivantes:

Température

Temps

Atmosphère

1150CC

2h

H2 + 1 %CH4•

Danscesconditions,nousavonsobtenuunedensitérelativedel'ordrede84 % (la

densitéducompriméétantégaleà 81 %).

· Le choixdesatmosphèrescontrôléespossiblesnouspermetdedireque:

- pour l'hydrogène:nousavonsenregistréunepertetrèsnotabledecarboneaprès

destraitementsderecuitetdefrittage.

- pourl'argon: il y a unechutelégèredu tauxducarbone.

- pourle mélangeH2 + 1 % CH4 : la teneurencarbonenechangepratiquementpas

aucoursdestraitementsthermiques.

En ce qui concernela teneuren oxygène,nous avonsnoté qu'elle n'estpas

modifiéelorsdurecuitetdu frittage.Effectivement,la présencedesilicium etdemanganèseesttrès
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favorableà l'oxydationetcesélémentsserventdepiègesvis à vis del'oxygène.En pluslesoxydes

de silicium et demanganèsesonttrèsstableset il estimpossiblede lesréduirelors du recuitetdu

frittagesousatmosphèreréductrice.

· Le gaindedensitérelativeobtenulorsdu frittageesttrèsfaible 3 %enmoyenne.

Laporositérésiduelleesttrèsélevée(15 % enmoyenne).Lesporesinternessontisolésetarrondiset

nesemblentpasformerderéseau.

· Pouruneéprouvettededensitérelative86 %, lespropriétésmécaniquessontles

suivantes(la teneurencarbonen'estpasmodifiéeetestégaleà0,9 % enpoids):

Dweté

Résistanceà laflexion

34DHVs

94DN/mm2•

En ce qui concernela résistance.àla flexion, nousavonsconstatéque lors des

essais,tousleséchantillonsdedifférentesdensitésrelativessontcassésélastiquement(leséprouvettes

destinéesà cetessaiontsubidestraitementsthermiquesdetrempeetderevenu).

· L'étudedilatométriquedanslesconditionsisothermesnousa montréqu'audébut

demaintiendurant30mn, le retraitestrelativementimportantensuiteil diminueetaprès4 heuresde

maintienà 1150°C,le retraitde l'échantillonestde l'ordre de 3 %. Cetteétudenousa permisde

calculerla valeur "n" de l'équationcinétiquede retrait. Elle estégaleà 0,44. Celasignifie quele

mécanismeprédominantaucoursdu frittage sembleêtrela diffusion volumique.Nousavonsaussi

calculél'énergied'activationdu processusde frittage. Elle estdel'ordrede42.800cal/mole.Cette

valeurestinférieureà celle obtenuepourla diffusion volumiquedansle fer pur. En utilisant les

résultatsdesessaisde la dilatométrieisotherme,nousavonstestéplusieureséquationsde frittage

reliant la variationdu volumedela porositéavecle temps.Parmi leséquationsétudiées,cellede

FEDORCHENDKOa donnéle meilleurrésultat:Celasetraduitpardesécartsfaibles(2,6 %) entre

lesvaleurscalculéesetexpérimentales.

. La dilatométrieanisothermenousamontréqu'ungonflementdelapiècea lieu au

débutdela montéeentempérature.Elle estdueàla dilatationetprobablementaussiaurelâchement

descontraintesinternescrééeslors de la compression.Contrairementau fer pur fritté, le retraitde
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l'échantillond'acierhypereutectoïdecommenceréellementseulementdansle domaineausténitiqueà

partird'unetempératureélevée(940°C).

· Le faible retrait de l'échantillonenregistréparl'étudedilatométriqueconflrme

doncladensiflcationtrèsfaible lorsdufrittagedespastillescomprimées.L'étudemétallographiquede

l'éprouvettefrittée a montréquemalgréla petitevaleurdu retrait, la pièceestdéjàfrittée, lespores

sontisoléset arrondis.Les échantillonsfrittés contiennentunegrandequantitéd'inclusionsnon­

métalliques.TI existedeuxtypesd'inclusions.Lesgrossesd'unetaille de 10 à 20 J.UD. proviennent

du silicium, dumanganèse,del'aluminium,du titane,etc.... Lespetitesinclusionsd'unetaille de2 à

3 Jlmproviennentessentiellementdu silicium. Elles setrouventsoit à l'intérieur,soit auxjoints de

grains. TI sembleque ce sont elles qui bloquentla diffusion de la matièrelors du frittage. Par

conséquent,le retraitdel'échantillonestfaible etla cinétiquedefrittageestfortementdiminuée.La

présencedesinclusionsconduitaussiàunebaissedeplasticitélorsdela compressiondespoudres.

· Malgréunemauvaiseaptitudeaufrittagenaturel,debonsrésultatsontétéobtenus

parforgeagedespréformesfrittées.Celasetraduitparunbonécoulementplastiqueetladensiflcation

parfaitedel'échantillon (dr == 100%). Lespiècesaprèsmatriçageneprésententpasdefissures.

Leurspropriétésmécaniquessontlessuivantes:

Résistanceà la traction

Allongement

91DNlmm2

6,2 %.

· La compressionà chaud(frittage souscharge)directedespoudres(AH) sans

recuitpréalablea montréqu'àunetempératurerelativementbasse(950°C)etpourunechargeap­

pliquéede40N/mm2, leséprouvettessont complètementdensessans fissures.Cetteexpériencecon ­

cluantepermetd'envisageruneéventuellemiseenforme delingotsparcompressionisostatiqueà

chaud.
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2. ACIER HYPEREUTECTOIDE AVEC LE FER ET LE CUIVRE

2, 1. Addition dufer

· La compressibilitédesmélangesAH + fer augmentesensiblement(87 % de

densitérelativedu comprimédumélangeAH + 50 % Fepourun tauxdecompression800MN/m2).

· L'additiondu fer dansAH nousa permisd'obtenirunestructurebiphasée(ferrite­

perlite)bienintéressante.La phaseperlitiqueprovenantdeparticulesdel'acierhypereutectoïdedurcie

parle silicium etle manganèse,estenrobéeparla ferrite pureprovenantdufer ajouté.

· L'aptitudedesmélangesd'aciershypereutectoïdesavec25 %,50% et 75 % en
1

poidsdefer ajouté,vis-à-visdu forgeageestbonne.La densificationestcomplète.Leséchantillons

forgésneprésententpasdefissuresinternes.

· Lespropriétésmécaniquessonttout à fait comparablesavecles autresnuances

déjàétudiéesendétail.A titre d'exemple,pourlanuanceAH + 25 %Fe:

Résistanceà la traction

Allongement

2, 2. Addition ducuivre

700N/mm2

8,31 %.

Nousavonsexaminédeuxcompositionsdel'acierhypereutectoïdeavecle cuivre:

3 % et 10 % Cu.L'ensembledecesrésultatsnousapermisdetirer quelquesconclusions:

· Pourlesdeuxcompositionsétudiées,la compressibilitéestlégèrementaugmentée.

· La densitérelativedespièces(AH + 3 % Cu) frittéesestaccrue(dr = 87 %) �~

V l r'o/.3 % aprèsfrittage).Enrevanchepourla nuance(AH + 10 % Cu), la densitérelativedelapiècefrittée

augmentede,.., 1,5 % parrapportà la piècecomprimée.Cettefaible améliorationdela densitérelative

del'échantillonfritté traduitprobablementl'influencedel'effet deKIRKENDALL qui semanifeste

lors du frittageenphaseliquidedumélangedel'acierhypereutectoïdeavecle cuivre.

· Lespropriétésmécaniquesdesmélangessontlessuivantes(pourleséchantillons

martelés):

• Résistanceà la traction:840N/mm2 pourAH + 3 % Cuet870N/mm2 pourAH + 10% Cu,
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• Allongement:5,27%pourAH + 3 % Cuet3,17%pourAH + 10% Cu.

TI estpossiblede forger les mélangesAH + 3 % et 10 % Cu pour obtenirdes

piècesdensessansfissuresinternes.

Nousespéronsquela voie du mélanged'acierhypereutectoïdeavecle fer et le

cuivreouvriradesperspectivesintéressantes(piècesdemachine).

3 ACIER HYPEREUTECTOIDE (AH) ET ACIER RAPIDE (6.5.4)
AVEC LES CARBURES (WC, VC, TiC)

En sebasantsurlesexcellentsrésulta,tsdu forgeagedeséchantillonsAH frittés et

de la compressiondirecteà chauddespoudresAH, l'étudede martelageà chaud,à l'aide d'une

machineàrétreindre,effectuéesurdesmélangesl'un d'acierhypereutectoïde(AH) renforcépardes

carburestrèsdursdetungstène,devanadiumet detitane; l'autrédel'acierrapide(6.5.4)fortement

allié aveccescarburesmontreque:

3,1. MélangeAH + MC (WC, VC, TiC)

· La transformationà chaudparmartelagedesmélanges(AH + 4 % et 10 % de

WC, VC ouTiC) estbonne.Elle donnedesbarreauxdensessansfissures.

· Avec l'additiondeWC ou VC, la structureobtenueestrelativementbonne,les

carburesajoutéssontuniformémentdistribuésdansla matrice.La cohésionentrela matriceet les

carburesestbonne.Parcontre,pourle carburedetitanela structureestmauvaise.La cohésionentre

la matriceet les carburesn'estpasbonne.Les poreset les inclusionsseregroupentautourdes

carbures(TiC).

· ParrapportauAH seul,la résistanceà la flexion desmélangesAH + carburesest

diminuée.Parcontre,nousavonsnotéunelégèreaméliorationdespropriétésd'anti-usure(1,5 fois

enmoyenne).

3,2. Mélange6.5.4+ MC (WC, VC, TiC)

· L'aptitudedesmélanges(4 % et 10 % descarburesWC, VC etTiC) avecl'acier

rapide(doncnettementplusallié queAH), vis-à-visdumartelageàchaudestaussibonnesaufpour
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lesmélangesavecadditionsducarburedetitane.Danslescasd'additiondeWC etVC, la structure

estbonnesansfissuresinternes.Lescarburesajoutéssontuniformémentdistribuésdansla matrice.

La cohésionentreles carburesajoutéset la matriceestbonne.Nous avonsnotéunecoalescence

partielleduVC. Dansle casd'additionduTiC, nousavonstrouvédesfissuresinternesle longduré ­

seaudescarburesTiC ajoutés.

· La duretédeséprouvettes6.5.4+ MC aprèsdestraitementsthermiquesderevenu

estde2 à 3pointsHRC supérieureparrapportà l'acier6.5.4seul.

· La résistanceàla flexion estsensiblementdiminuéeavecl'additiondescarbures.

· La propriétéd'anti - usureest notablementaugmentée(5 fois pourla nuance
1

6.5.4+ 4 % VC).

Lesperspectivespourla suitedecetteétudepeuventêtrelessuivantes:

· Améliorationde la qualitédespoudresd'acierhypereutectoïdeAH (réduireau

minimum)la teneurdesinclusions.

· Etudeplusapprofondiesurl'influencedela natureet dela teneurdeséléments

d'additionsetdesinclusionsnon-métalliquesseulsouensemblesurla cinétiquedufrittage.

· Choix définitif d'uneatmosphèrecontrôléeplus acceptabledanslesconditions

industrielles(parexemple:amoniacdissociéete...).

· Mise en forme par compressionisostatiqueà chaud(voir la densification

complète).

· Compléterles essaismécaniquessurdiversescompositionsfrittéesou frittées­

forgéesparexempleparessaidefatigueoudefluage...

· Encequi concernele frittageenprésenced'unephaseliquide,nousavonssignalé

que l'addition de 10 % en poids du cuivre ne conduitqu'àune faible améliorationde la densité

relative de l'échantillonfritté (probablement,à causede l'effet de KIRKENDALL). TI serait

intéressant d'étudierdesmélanges(AH + Cu) àdesteneursenCu intermédiairesentre3 % et 10%

oudesmélangesdeteneurenCu supérieureà 10%.
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· Nousavonsnotéqu'unestructurebiphasée(ferrite-perlite)a étéobtenueà partir

desmélangesAH + fer. TI seraitintéressantdevoir si destraitementsthermiques(detrempeet de

revenuparexemple)influencesastructureetsespropriétésmécaniques.

· Les mélangesd'acierhypereutectoïdeAH ou d'acierencoreplus chargéen

élémentsd'addition(acierrapide6.5.4)aveclescarburesWC, VC et TiC Gusqu'à10 % enpoids)

fournissentdesrésultatstrèsencourageants(augmentationsensiblede la propriétéd'anti-usure).TI

faudrait voir s'il existedes limites aux possibilitésdestransformationsà chaud(matriçageou

martelage)et quellessontlespropriétésmécaniquesdesmélangesdeAH et d'acierrapide(6.5.4)

avecdescarburesWC, VC, TiC enteneursupérieureà 10%.

\

· On pourrait aussiétudierles mélangesd'acierhypereutectoïdeAH et d'acier

rapide6.5.4avecdescombinaisonsdedeuxoutroiscarburespourvoir leuractioncombinéesurles

structureset les propriétésmécaniques.Parailleursdesaddiq,onsd'autrescarbures(parexemple

NbC,TaCetc...) pourraientfournir desrésultatsintéressants.
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