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ABSTRACT :

The aim of this research is the study of sintering phenomena for high speed steel
powder T15 using the CAP process (consolidation by atmospheric pressure). The
experimental procedure followed to reach this goal, starts with a simple decapping with
nitric acid of the powder to eliminate the oxide layer formed on the surface of the
particles. Then a fractions of powder were encapsulated in special glass moulds using a
constant amount of loose powder. The moulds were then evacuated using a vacuum
pomp while heated to about 100 °C to eliminate the moisture adsorbed by the powder
particles. Prior to sealing the powder was flushed by nitrogen gas up to five times in
order to remove the last oxygen molecules in the powder. Once the moulds are cooled
and a good vacuum is reached, the moulds are then sealed off by necking using a blue
torch. The capsules obtained were then put in alumina crucible and surrounded by silica
sand then sintered at 1250 °C for different periods of time. In order to analyse and
scrutinise the microstructures of the acquired samples a metallographic preparation is
necessary. After that, using the microstructure analysis software available « Imagel »,
the samples were then characterised in order to determine: the porosity rate, glass
penetration, grain size and carbides fraction. Then, the hardness was measured and
found to be in good accordance to that of high speed steel found in literature. Finally, a
comparison between:
* Sintered high speed steel powder T15 samples (irregular particles),
» Sintered high speed steel powder T15 samples (spherical particles),

Keywords : Powder Metallurgy, High Speed Tool Steel T15, Porosity, Glass
Penetration, Consolidation by atmospheric pressure.



RESUME :

Le but de ce travail de recherche est 1'étude des phénoménes observés lors du frittage
d’une poudre d'acier a outil T15 par le procédé de consolidation par pression
atmosphérique (CAP). La procédure expérimentale suivie dans ce travail , commence
par un décapage des oxydes entourant les particules de la poudre suivi par un
remplissage des capsules en verre par une masse de poudre. Les capsules remplies en
poudres sont dégazées en utilisant une pompe a vide primaire. Avant d’étre scellé de
I’azote gazeux a ¢€té injecté dans les capsules pour ¢€liminé les derniere molécules
d’oxygene qui reste dans la poudre. Quand un bon vide est atteint les capsules sont alors
soudées par chalumeau. Les capsules obtenues sont alors placé dans des creusets
d’alumine et entouré par du sable siliceux. Les creusets sont alors placés dans un four a
moufle et frittés a 1250°C pendant des périodes de temps allant de 30min, 1h, 2h, 4h et
8h. Les échantillons frittés obtenus sont alors caractérisés pour déterminer : le taux de
porosité, la pénétration du verre, la taille des grains, fraction des carbures. La dureté des
échantillons a été mesurée et sa valeur a été trouvé conforme aux valeurs de dureté des
aciers a outils rapides disponible dans la littérature. Finalement, une comparaison entre
cette poudre et la poudre d’acier a outils T15 de forme sphérique.

Mots clés : Métallurgie des poudres , Acier a outils T15, Porosité, Pénétration du
verre, Consolidation par pression atmosphérique.
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Introduction générale

La production massive des métaux et alliages est généralement réalisée a travers
les procédés conventionnels de fusion-coulé-solidification. Les processus de métallurgie
des poudres offrent une deuxiéme option pour produire des pieces de formes
spécifiques. La métallurgie des poudres rassemble les procédés thermomécaniques
d'¢laboration et de mise en forme de matériaux métalliques a partir de poudres. Le
frittage est l'une des étapes les plus importantes dans le processus de production des
picces par la métallurgie des poudres, il consiste a consolider soit un agrégat de poudre
ou un comprim¢ vert de la composition désiré sous des conditions controlé de
température, de temps et de pression.

Il existe plusieurs types de frittage selon les caractéristiques de la poudre a fritter.
Les poudres d’acier a outils élaborées par atomisation a gaz ou a 1’eau sont frittées par
un procédé nommé compactage isostatique a chaud (HIP) ou par frittage en phase
liquide. Récemment, d’autres techniques de consolidation sont utilisés dans le frittage
des aciers a outils, I'une de ces techniques est le procédé CAP (consolidation par
pression atmosphérique). Cette technique de consolidation représente une alternative du
procédé HIP a cause de ses avantages ¢économiques. Ces avantages sont liées
principalement au verre utilisés dans I’encapsulation de la poudre remplagant I’acier
utilis¢ dans le procédé HIP. Tandis que 1’inconvénient majeur de ce procédé est la
pénétration du verre a travers la poudre pendant le frittage. Notre travail de recherche
consiste a évaluer les parametres qui régissent le phénomene de pénétration du verre
afin de le minimiser ou d’avoir une pénétration nulle. Notre étude a porté sur la
consolidation d’un acier a outils rapide T15 en poudre en utilisant le procédé CAP.

Le présent travail est composé de deux grandes parties: une partie
bibliographique et une autre expérimentale, chacune des deux parties est constitu¢ de
deux chapitres.

La partie bibliographique comprends les chapitres suivants :
Chapitre 1 : Généralités sur la métallurgie des poudres.
Chapitre 2 : Les aciers a outils.

La partie expérimentale comprends les chapitres suivants :
Chapitre 3 : Procédure expérimentale.

Chapitre 4 : Résultats et discussions.

A la fin de ce mémoire nous présenterons les différents résultats obtenus lors de

ce travail de recherche, suivi d’une conclusion générale illustrant les points importants
acquis.
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Chapitre 1. Généralités Sur La Métallurgie Des Poudres

Chapitre 1. Généralités Sur La Métallurgie Des Poudres

1.1. Introduction

Contrairement aux procédés de la métallurgie classique, qui font toujours
intervenir la solidification d’un métal fondu, la métallurgie des poudres part d’une
poudre métallique et utilise un procédé de consolidation appelé frittage. Celui-ci peut
étre défini comme une réaction entre particules d’'une masse de poudre qui entraine la
formation d’un solide continu cohérent|[1].

Dans ce chapitre, on va parler bref-ment sur les méthodes d’élaboration des
poudres métalliques et leurs caractérisation ainsi que le frittage des poudres.

1.2. Elaboration des poudres métalliques

La premiére étape dans la fabrication des pi¢ces par métallurgie des poudres est
I’¢laboration de la poudre elle-méme par conséquent son role est primordiale. La
maitrise de cette étape conduit a des bons résultats en terme des propriétés des pieces
finies. Selon le principe général de fonctionnement, les méthodes d’élaboration peuvent
étre classées comme le montre le tableau suivant :

Tableau 1.1 : Méthodes d’¢laboration des poudres métalliques [2,3].

* Broyage
Méthodes mécaniques Procédé Macro-mesh , La mécano-synthese.
* Le procédé « Cold Stream »

* Atomisation par un fluide
Atomisation a I’eau , Atomisation a gaz ...
* Atomisation par centrifugation
Atomisation par €lectrode tournant , par solidification
rapide .
Atomisation par ultrason ...

Meéthodes physiques

* Dissociation des métaux carbonyles
* Réduction des oxydes

* Le procédé « Sherritt »

*  M¢éthode électrolytique

Méthodes chimiques

Page 12



Chapitre 1. Généralités Sur La Métallurgie Des Poudres

*  Atomisation a l’eau

Aujourd’hui la principale technique d’atomisation pour les poudres métalliques
est I’atomisation a I’eau- essentiellement les métaux ferreux. La production mondiale de
poudre de fer est de 60-70 % par atomisation a 1’eau. Cette technique est aussi utilisée
pour la production de poudres de cuivre, de nickel et leurs alliages, des aciers
inoxydables, des aciers a outils et des poudres magnétiques douces pour compactage et
frittage[3]. Généralement 1’atomisation a 1’eau donne des poudres irréguliéres et
légerement oxydées. Par conséquent, elle exige un recuit ultérieur dans une atmosphere
réductrice. Le traitement de recuit sert également pour les poudres ferreux destinées aux
compactage et frittage a adoucir les particules et de les rendre plus compressible [4].

La technique est habituellement moins coliteuse que les autres techniques
d'atomisation en raison du faible cott du fluide, la faible énergie utilisée pour la
pressurisation par rapport aux gaz et la trés forte productivité qui peut étre obtenue
(Jusqu'a 30 tonnes/heure). Ces principales limitations se situent au niveau de la pureté
de la poudre et de la forme des particules, en particulier pour les métaux et alliages les
plus réactifs [3].

* Atomisation a gaz

L’atomisation a gaz est la deuxiéme technique la plus importante dans les
procédés d’atomisation. Dans cette technique, le jet de gaz remplace celui de I’eau dont
I’effet trempant est nettement supérieur a celui du gaz [4]. De ce fait, la forme des
particules est sphérique ou proche de sphérique [2]. La technique approprié pour
consolider telle forme de particule est le compactage isostatique a chaud (HIP) [4]. Le
gaz utilisé dans I’atomisation peut étre I’air, ’azote, I’argon, ou I’hélium. Le choix est
fait selon les exigences déterminées par le métal a atomiser, par exemple, 1'atomisation
a l'air est utilisée dans la production d'aluminium et ses alliages, de cuivre et ses
alliages, des métaux précieux, d'étain et de poudres de plomb, alors que I'atomisation
par un gaz inerte s'applique surtout pour les produits fortement alliés tels que l'acier
inoxydable, les aciers a outils, les superalliage a base de nickel ou de cobalt..etc[2].

1.3. Caractérisation des poudres métalliques

1.3.1. Caractérisation de la morphologie

1.3.1.1. Caractérisation de la forme

La forme de la poudre est caractérisée par la dimensionnalité de la particule et sa
surface de contour. La plupart des particules de poudre sont de nature tridimensionnelle
[5]. Les particules sphériques représentent 1'exemple le plus simple et le plus idéal de
cette forme. Les particules poreuses différent des particules irréguliéres en raison de la
présence de la porosité, qui elle-méme peut étre tres irréguliére a la fois en taille et en
forme. Une grande quantit¢ de porosité rend toute caractérisation de forme trés
difficile[5].
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Tableau 1.2 : Systéme de caractérisation de la forme des particules[5].

Forme de particule Meéthode d'élaboration

Aciculaire / Décomposition chimique

Dendritique Electrolyse
Ly Atomisation a l'eau
Irréguliere , . o
Décomposition chimique
Sphérique

Carbonyle(Fe)

) Broyage mécanique
Angul )
neuatre @ Carbonyle(Ni)
Flacon O Communication mécanique

Atomisation
Décomposition chimique

Nodulaire

O Atomisation a gaz
e o

¥

= .
Poreuse Réduction des oxydes

Décomposition chimique
Communication mécanique

Fibreuse

)

1.3.1.2. Caractérisation de la taille
* Tamisage

Les tamis standard sont utilisés industriellement depuis plus de cent ans. La
distribution granulométrique est controlée et certifiée par le producteur de poudre et est
fréquemment contrélée par l'utilisateur final. Typiquement, une série de tamis est
s¢lectionnée qui s'étend sur toute la gamme des tailles de particules présentes dans une
poudre. Les tamis sont empilés dans 'ordre, avec la plus grande maille en haut et une
assiette en bas.

Un poids d'échantillon approprié de poudre métallique est dispersé sur le tamis
supérieur et recouvert. La pile de tamis est agitée d'une manicre prescrite (secouage)
pendant une période de temps spécifiée. Les fractions de poudre restant sur chaque
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tamis et dans le récipient inférieur sont pesées séparément et rapportées en pourcentages
par chaque tamis[6].

*  Analyse quantitative d’image (Microscopie)

La microscopie est l'une des méthodes de comptage, dans laquelle chaque
particule individuelle est observée et mesurée. En plus de la taille des particules, elle
peut également donner d'autres informations telles que la forme des particules et 1'état
d'agglomération. Le probléme dans I'utilisation de la microscopie est la représentativité
de I'échantillon, car les mesures microscopiques sont effectuées sur de tres petites

quantités d'échantillon et la méthode d'échantillonnage peut provoquer l'agglomération
des particules[2].

La microscopie optique ainsi que la microscopie €lectronique sont employés pour la
mesure de la taille des particules.Les microscopes optiques peuvent étre utilisés pour
des particules jusqu'a environ 0,8 um[2].

1.3.1.3. Composition granulométrique d’une poudre

Une poudre n’est jamais formée de particules d’égales dimensions .la composition
granulométrique caractérise la distribution des grains en fonction de leur dimensions[7].
L’analyse granulométrique s’effectue par divers procédés . Lorsque les dimensions des
grains sont grandes (40 a 500 microns), on utilise une série de tamis .Pour les grains fins
(1 a 40 microns), on peut dénombrer les particules au microscope ou employer d’autres
procédés comme la sédimentation[7] .

La répartition granulométrique est importante au niveau de la capacité de
remplissage de la poudre et elle conditionne le déroulement des opérations de moulage
et de frittage [8].

Broad band
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Fig 1.1. Exemples de distributions réelle de tailles des particules[5].
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1.3.2. Composition chimique de la poudre

La composition chimique se détermine généralement par I’analyse chimique .Les
poudres peuvent contenir des impuretés introduites par des produits de base ou pendant
I’¢élaboration[7].
La détermination par examen métallographique de 1’état chimique sous lequel existe
I’impureté ainsi que sa localisation , présente une grande importance .
En raison de la grande surface des particules , la stabilit¢ chimique d’une poudre est
beaucoup plus faible que celle du métal compact ; en particulier, leur oxygénation étant
aisée , il est indispensable de conserver les poudres en atmosphére neutre dans des
récipients fermés[7].

Les poudres atomisées a 1’eau sont caractérisées par une densité apparente élevée
et un écoulement plus rapide en raison d'une surface plus lisse ,un manque de pores
internes et une surface spécifique plus faible[9].

1.3.3. Propriétés pratiques des poudres
Il s’agit de propriétés directement utilisées pour la production des piéces et qui
dépendent de facon complexe et mal déterminée des propriétés précédemment définies.

a) Volume massique apparent : Cette donnée permet de déterminer le volume a
prévoir pour la cavit¢ de la matrice[8]. Le volume massique apparent augmente
avec la finesse de la poudre ,avec la rugosité des grains , avec leur porosité;il est
minimale quand la poudre est un mélange en proportions convenables de
particules de diverses dimensions[7].

b) Facteur d’écoulement: Cette grandeur , liée au temps d’écoulement d’une
masse donnée de poudre dans un entonnoir déterminé , permet d’évaluer la
durée du remplissage de la matrice[7].

¢) Compressibilité : 1Le comportement d’une poudre a la compression dépend de
deux facteurs : variation de la masse volumique en fonction de la pression, et
aptitude a la mise en forme[7].

d) Retrait au cours du frittage : Un retrait important géne 1’obtention de pieces de
dimensions bien déterminées . Le retrait est d’autant plus faible que la masse
volumique apreés compression est plus grande[7].

e) Surface spécifique : est définie comme étant la superficie totale par unité de
masse (m? / kg), elle dépend de la taille, la forme, la densité et 1'état de surface
des particules. Les principales méthodes utilisées pour déterminer cette surface
sont:

* La méthode d'adsorption de gaz détermine la surface d'une poudre en
mesurant la quantité de gaz adsorbé par une couche monomoléculaire de la
poudre. L'azote est le gaz le plus couramment utilisé. Cette méthode peut
¢galement étre utilisée pour déterminer le volume des pores et la distribution
des tailles, pour les diamétres de pores allant de 14 A a 600 A.

¢  Perméamétrie mesure la résistance a 1'écoulement de fluide a travers un lit
de poudre compactée[10].
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f) Porosité : est la partie vide du volume lié¢ a I'ensemble du volume de tout
matériau poreux. elle peut étre subdivisé en deux catégorie: pores
interconnectés et pores fermés[2]. La densit¢ des pores peut influencer
grandement la dureté des matériaux de la métallurgie des poudres[10].

1.4. Frittage des poudres métalliques

1.4.1. Mécanismes de frittage

Sur la base de la théorie sur la force motrice, un certain nombre de mécanismes de
transport de matériaux ont été proposés pour fonctionner pendant le frittage. Ce sont :

. Evaporation, condensation ;

+ Ecoulement visqueux ;

+ Ecoulement plastique ;

* Diffusion (diffusion volumique, diffusion des joints de grains et diffusion de
la surface) [10](figure 1.2).

Surface

difmsion/
Volume
diffusion \\

Diffusion
adhesion

1. Diffusion de surface.

2. Evaporation et condensation.
Evaporation- 3. Diffusion de volume.

i a
condensation @ 4. Diffusion des joints de grains.

Fig 1.2. (a) Mécanismes de transport de matiere pendant le frittage en phase solide [10],
(b) Mécanismes de frittage possible dans le cou [2].

1.4.2. Frittage en phase solide

Entre un tas de poudre ou un comprimé et la piece apres frittage, la différence
géométrique essentielle est la diminution de la surface de la phase solide. Cette surface
est, initialement, celle de la totalité des grains de poudre, et, apres frittage, la somme des
surfaces externe et interne. La surface interne est la somme de toutes les surfaces des
trous (pores) qui persistent [11].
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A cette variation de surface correspond une variation d’énergie de surface dont
I’existence est bien connue pour les liquides, et qui a une valeur voisine dans le cas des
solides.

Si I’on facilite les mouvements des atomes, donc les déplacements de matiére, en
augmentant la température, 1’énergie potentielle de surface tendra a diminuer. La
porosité des pieces, restant apres la compression, aura donc aussi tendance a diminuer.
Les trous se rapprocheront de la forme sphérique dont la surface est minimale pour un
volume donné. Ensuite, ils diminueront de volume et disparaitront [11].

A I’énergie de surface, est associée une tension superficielle qui va déterminer les
contraintes internes du frittage. Si d’autres phénomenes n’interviennent pas, il en résulte
donc un retrait en volume des pieces mais 1’élimination des pores ne se produit, sauf
exceptions, qu’au bout d’un trés long temps et a trés haute température ce qui ne
correspond pas aux conditions industrielles.

Cependant, une conséquence pratique immédiate est que, pour obtenir un retrait
donné en un temps donné, la température de frittage nécessaire variera en sens inverse
du diametre des grains de poudre puisqu’une poudre fine a une surface tres élevée donc
une énergie de surface beaucoup plus grande a volume égal [11].

Etapes de frittage en phase solide

Le frittage en phase solide est un processus complexe, qui peut étre divisé en trois
¢tapes comme le montre la figure 1.3 .

/r_l"-lEﬁk

Pore Grain

0é-
& G

Fig 1.3. Schéma de progression du frittage :
(1) Particules en contact ;(ii) Formation du cou , joint de grain , pore;(iii) Géométrie
finale de frittage [10].

Dans la premicére étape (stade initial) :
* Les cous sont formés aux points de contact entre les particules, qui continuent de
croitre au cours de cette étape ;
* La formation rapide du cou et la croissance du cou a lieu dans la poudre
compacte ;
* Pendant cette étape, les pores sont interconnectés et les formes des pores sont
irrégulicres [10].
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Tableau 1.3 : Quelques équations de mécanismes de frittage pendant le stade de frittage

initial[12].
Mécanisme de frittage Croissance des cous Retrait de frittage
: . : s_ 18\ P=Ys M \5
Evaporation — condensation| x —\/ (T) pz (ﬁ)z at /
Diffusion des joints de = 28Dsdy, V,.a’ o | A 3D,5,y,V., )g t;
grains B RT l 4 RTd’
Ecoulement visqueux :_4y,a A—lzﬁt
q =t I 8na
x7_ 56D86SYSVma3t /
Diffusion surfacique - RT

Dans la deuxi¢me étape du frittage (stade intermédiaire) :

* L'énergie inter-faciale est la force motrice pendant cette étape ;

» Si la croissance du cou est suffisante, les canaux des pores deviennent de nature
cylindrique ;

* Les gradients de courbure prés des cous sont responsables du flux massique. Le
gradient de courbure est élevé pour les cous de petite taille, ce qui conduit & un
frittage plus rapide ;

* Avec suffisamment de temps a la température de frittage, les pores deviennent
éventuellement arrondis. Au fur et & mesure que le cou augmente, le gradient de
courbure diminue et le taux de frittage diminue également [2] ;

* L'arrondissement des pores peut également se produire sans retrait, cela
implique le changement dans la forme des pores, mais aucun changement dans
le volume des pores i.e. le pore peut devenir sphérique et isolé, mais il n'y aura
pas un retrait de frittage [11] ;

* Avec un frittage continu ces canaux de pores cylindriques deviennent instables ,
pincer progressivement et se fermer ;

* Un réseau de pores et un squelette de particules solides est formé ;

* La migration des joints de grains entre les particules originales par croissance
du grain a lieu ;

* Le retrait en cas de présence se produit principalement dans cette étapes [11].
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Dans I’étape finale (stade final) :

* La fermeture du canal des pores se produit et les pores deviennent isolés et ne
sont plus interconnectés ;

* Les pores individuels résiduels sont situés soit au niveau des joints de grains ou
a l'intérieur des grains ;

* A ce stade, la porosité ne change pas et des petits pores restent méme apres une
longue période de frittage ;

* La densification se déroule a un rythme tres lent [12].

P4
100 =y Tt
£ final stage (isolated pores) a
.y o
= =
g intermediale stage o
o (interconnected pores) = L4
2 7]
=
E § o~ 3% initial stage (neck formation) i
o
e ~ green body
Sintering time Sintering time
() (i)

Fig 1.4. Schéma montrant la courbe de densification d'une poudre :
(1) Les trois étapes de frittage , (ii) Effet des parametres de frittage[13].

La figure ci-dessous montre les microstructures de la poudre pendant les trois
stades de frittage.

(1) (2)

(3)

Fig 1.5. Les trois stades de frittage : (1) Stade initial ,(2) Stade intermédiaire, (3) Stade
finale[2].
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1.4.3. Consolidation par pression atmosphérique (CAP)

La poudre atomisée a gaz est mélangée avec une quantité¢ prédéterminée d'acide
borique H;BO; qui est dissous dans I’alcool. Aprés mélange, 1'alcool est évaporé par la
chaleur et la pression réduite, laissant derriere lui un film uniforme et mince d'acide
borique sur chaque particule de poudre. La quantit¢ de H;BO; dépend de la teneur en
oxygeéne dans la poudre: Idéalement, les oxydes sur les surfaces des particules de la
poudre devraient se transformer totalement en méta-borates a des températures élevées
lors d'un traitement ultérieur [14].

La poudre séchée pré-traitée est remplie dans des moules en verre borosilicate de
la géométrie requise et dégazée sous vide a des températures d'environ 450 ° C. Le
moule en verre est fermé sous vide, placé dans des creusets en mélange argile-graphite
et incorporé dans du graphite granulaire ou du sable dont il évolue librement a haute
température. Les creusets sont recouverts et chargés dans un four a air standard ou ils
sont maintenus jusqu'a 16 h a des températures comprises entre 1150 et 1200 ° C pour le
fer et le nickel [14].

A la température de travail, le verre ramollit et transmet la pression atmosphérique
vers la poudre dans le moule évacué. Cette pression externe relativement faible est
suffisante pour consolider le matériau a une densité d'environ 95 a 99% qui dépasse la
valeur limite de la porosité interconnectée d'environ 93%. En refroidissant, le verre
s'écoule dans la plage de température de 300 ° C [14]. La figure ci-dessous illustre les
étapes de cette technique :

Fig 1.6. Consolidation par pression atmosphérique :
(1) Mélange avec le H;BOs dessous dans 1’alcool, et séchage.
(2) Remplissage du moule en verre.
(3) chauffage et dégazage.
(4) Travail a chaud [14].
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1.4.4. Atmospheéres de frittage

Presque tous les métaux d'importance technique réagissent avec le gaz de leur
atmosphere environnante méme a température ambiante, mais plus encore lorsqu'ils sont
traités a des températures plus élevées. Le raison le plus important pour l'utilisation
d'atmosphéres de frittage spéciales est de protéger contre 1'oxydation et la ré-oxydation
les poudres métalliques frittées [5].

Il existe de nombreuses autres facons dont une atmosphere de frittage peut
influencer le processus de frittage basique. En réduisant les oxydes, 1'atmosphére peut
créer des atomes métalliques mobiles. Les atomes de gaz de l'atmosphére de frittage
peuvent pénétrer le comprimé de la poudre pendant le frittage a travers les pores
interconnectés. Ils peuvent ensuite étre piégés dans des pores fermés, ce qui entrave leur
retrait. Les atomes de gaz de l'atmosphere de frittage peuvent également se diffuser dans
le métal. Parfois, ces atomes peuvent également s'allier au métal [5].

Tableau 1.4 : Exemples d’atmospheéres de frittage [26].

Nature de I’atmosphére Exemples
Oxydation CO,, Air , Vapeur (H,0) ,0;
Réduction H,, CO
Nitruration Nitrogéne ou Ammoniac (NH;)
Carburation Méthane (CH4) ou Propane (CsHs)
Décarburation CO,, Vapeur
Inerte / Neutre Ar, He, Vide

1.4.4.1. Le réle des atmosphéres de frittage

Les atmospheres de frittage jouent un réle important durant le frittage :

* Empéchant les réactions indésirables (oxydation, décarburation ou carburation)
pendant le frittage ;

* Facilitant la réduction des oxydes de surface ;

* Facilitant I'ajout de dopants / autres adjuvants de frittage / éléments d'alliage qui
augmentent le taux de frittage et favorisent la densification ;

* Aidant a éliminer les lubrifiants ou les liants ;
* Transférant la chaleur vers les compactes de poudre ;

* Contrdle de la composition et l'ajustement des niveaux d'impuretés tels que la
teneur en azote [10].
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1.4.4.2. Atmosphére neutre (Vide)

Le vide retient la chimie appropriée des piéces pendant le frittage. Il est souvent
plus économique que les gaz atmosphériques, en particulier les gaz en bouteille. Les
seuls cotts d'exploitation impliqués dans la production du vide concernent I'énergie
¢lectrique et 1'huile pour les pompes. Les pompes a vide utilisées couramment sont des
pompes mécaniques et des pompes a vapeur d'huile [5].

Tous les oxydes métalliques ont une pression dite de dissociation qui est égale a la
pression partielle de l'oxygene présent dans l'atmosphére gazeuse a l'équilibre avec
'oxyde. Si la pression partielle de 1'oxygene est inférieure a celle-ci, le composé sera
transféré dans un oxyde ou un oxyde de valeur inférieure. Si la pression partielle de
l'oxygene est supérieure a la pression de dissociation, le métal ou l'oxyde métallique
s'oxyderont [5].

1.5. Conclusion

La métallurgie des poudres est le choix lorsque les exigences de dureté, de
résistance a l'usure ou de températures de fonctionnement élevées dépassent les
capacités des alliages moulés sous pression. La métallurgie des poudres offre une plus
grande précision, en ¢liminant la plupart ou toutes les opérations d'usinage de finition
requises pour les pieces moulées[5].
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Chapitre 2. Les Aciers A Outils
2.1. Introduction

Les aciers a outils sont les aciers utilisés dans 1'usinage des pieces métalliques.
Pour cela, ils sont caractérisés par leurs dureté et résistance mécanique €levées. Les

aciers a outils différent selon leurs compositions en éléments d'alliages et selon leur
utilisation.

2.2. La production des aciers a outils par la métallurgie des poudres

Les deux chemins principaux de production des aciers a outils sont : la coulée en
lingots et la métallurgie des poudres (MDP). Le choix entre les deux revient a celle qui
donne une microstructure fine et une distribution homogéne des carbures dans les piéces
produites. Les résultats des deux chemins sont illustrés dans les microstructures d’un
acier T15 dans la figure 2.1. D'apres cette dernicre, le chemin de la MDP est celui qui
donne des bons résultats en termes de la microstructure et de la distribution des
carbures. Le processus dans la MDP commence par la production de la poudre dont le
procédé le plus utilisé dans ce cas est I'atomisation a l'eau ou a gaz (voire chapitre 1).

Le choix du fluide atomiseur est fonction du l'alliage atomisé ou du procédé de
mise en ceuvre pour la production de pieces. Dans le cas des aciers a outils atomisés a
gaz le nitrogeéne est le fluide atomiseur le plus utilisé [15]. Les poudres ainsi produites
sont traitées thermiquement pour deux raisons principales : soit pour réduire les oxydes
et/ou pour abaisser leur dureté [16]. A cause de la forme sphérique de la poudre
atomisée a gaz, le compactage isostatique a chaud (HIP) est la méthode de consolidation
la plus répondue. Et pour les poudres atomisées a 1’eau, la forme des particules est
irréguliere alors le processus (compactage + frittage) est celui qui sera suivie.
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Fig 2.1. Micrographies d’acier T15 montrant des carbures alliés,
(a) Acier corroy¢ et (b) Acier élaboré par MDP [3].
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2.3. Avantages des aciers rapides frittés

Les aciers rapides produits par la métallurgie des poudres offrent une plus haute
teneur en ¢léments d’alliage et une combinaison exceptionnelle de propriétés :

Plus grande résistance ;

Plus grande résistance a [’usure ;
Plus grande duret¢ ;
Plus grande dureté a chaud.

L’utilisation d’aciers rapides frittés prolonge la durée de vie des outils, rend celle-
ci plus facilement prévisible, améliore les performances (avance et vitesse de coupe) et
offre une solution aux problémes d’écaillage. L’acier rapide fritté est un excellent
substrat pour tirer le meilleur parti des revétements.

Les aciers rapides frittés ont beaucoup d’avantages dans les applications hautes
performances comme les outils de taillage d’engrenages, 1’ébauche en fraisage, le
brochage, aussi dans les cas de taraudage difficiles et pour les opérations de percage et
d’alésage. Les aciers rapides frittés sont utilisés aussi en sciage, pour les couteaux
industriels, les outils de travail a froid, les cylindres de laminoir....etc [17].

Les aciers rapides offrent la résistance a la flexion la plus élevée de tous les
matériaux de coupe. Une grande résistance a la flexion permet :

* Une meilleure résistance a 1’écaillage des arétes de coupe ;

* Des profondeurs de coupe plus importantes, c’est a dire un nombre de passes
réduit ;

* [’augmentation de I’avance a la dent.

La figure ci-dessous illustre une des différences entre les aciers rapides frittés et
d’autres matériaux.

Hesistance a la flexion
ra 2 i .
KN/mm Aciers rapides

6 frittes (HSS-FPN)
5
4
2 \
Aciers rapides '*.I
o | conventionnels * Carbures
y (HSS) Ceramigues
@ GEQF‘:{' Diamant
100 1000 10000
Durete HV

Fig 2.2. Comparaison entre les aciers rapides frittés et d’autres matériaux[18].
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Le tableau ci dessous montre 1’influence des éléments d’additions.

Tableau 2.1 : Influence des éléments d’additions [18].

Augmente la trempabilité
Prévient la formation d’oxydes

Efficacité de la coupe.
Résistance a I’adoucissement

Efficacité de la coupe
Résistance a I’adoucissement
Améliore la trempabilité

Forme des carbures trés durs pour une bonne résistance a 1’abrasion

Améliore la résistance a la chaleur
Améliore la dureté a chaud
Ameéliore légerement la conductivité thermique.

2.4. Les aciers a coupe rapides ( La gamme M et T)

Les aciers a coupe rapides sont un groupe d'alliages a base de fer contenant
principalement 20 a 30 % d’¢léments carburigénes comme le tungsténe, le molybdéne,
le vanadium, et le chrome [19]. Les aciers a coupe rapides contient un pourcentage de
carbone varie de 0.7% dans des nuances comme T1 a 1.6% dans des nuances comme
T15 [17]. Les propriétés les plus remarquables de ce type d'acier sont la dureté a chaud
et la résistance a l'usure a haute température. La dureté a chaud typique des aciers a
coupe rapide est de = 52 HRC a 540 °C et de = 48 HRC a 595 °C [11].

Les aciers a coupe rapides ont une microstructure typique formée d'une matrice
martensitique et des carbures alliés (principalement MsC et MC) [16].

La figure 2.3 présente des micrographies typiques d’aciers a coupe rapide frittés et
revenus ; un acier M2 a la figure 2.3 (a) et un acier T6 a la figure 2.3 (b). Les deux
gammes principales dans ce groupe d'alliages sont : la gamme M et la gamme T.

La premicre contient principalement du molybdene, alors que la deuxiéme
contient principalement du tungsténe. Les deux gammes sont essentiellement
équivalentes en termes de performance [20]. Cela peut étre expliqué par la similarité des
carbures formés par les deux éléments, car ils ont le méme rayon atomique. Par exemple
le remplacement de 1,6 a 2,0% en poids de W avec seulement 1% en poids de Mo a
permis de produire une microstructure et des propriétés nettement similaires dans les
aciers a coupe rapides [15]. Le tableau 2.2 présente les gammes principales et ses
propriétés.
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Tableau 2.2 : Les principales gammes d' aciers a outils [21].

Princi Teneur totale
Gamme ormap :lux en éléments | Microstructure
S = . éléments d’alliage % u C s 7re :
d’aciers a outils o d’alliage typique
(A M) 0)
(% )
Non alliés CretV 0.7-1.5 <1 Martensite
Faiblement atliés | M0V N 045 10| 1825 | Martensite
Résistant aux Mn ,Si ,Cr ,Mo, .
chocs W et V 0.4 -0.65 1.5-7.5 Martensite
Pour travail a .
froid , trempé a MnSi,Cr Mo et 0.85-1.55 1-55 Martensite
S W
I’huile
Pour travail a ) ) Martensite
froid , trempé a | MM SLCNL o 45 2851 35-15 | MC, MsC,
, . Mo WetV
Pair M,; Cs
Pour travail a Martensite
froid ,ahaut Cr | Cr Mo, VetCo | 14-2.5 11-18.7 MC , M;C;,
et Haut C Ma; Cs
Pour travaila | Si,Cr ,Mo ,W, V Martensite
chaud et Co 0.25-0.7 | 6.6-27.8 MC . M, C

Pour moules

Mn ,Cr ,Ni et Mo

0.1-0.65

1.2-17.6

Martensite

%

fritté
(0.84% wC,4.0% mCr, 6.5% v W, 4.8 % v Mo,et2%wmV)[22] et
(b) Micrographie d’un acier T6 fritté
(0.75% m C, 4.4 % m Cr, 20.2 % v W,0.4 % v Mo, 1.5 % m V et 12.5 % u Co) [23].

Fig 2.3 . (a) Micrographie d’un acier M
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Les trois propriétés les plus importantes dans les aciers a outils sont typiquement
la résistance a I’usure, la ténacité et la dureté a chaud. Le tableau 2.3 présente de facon

qualitative les propriétés typiques des gammes d’aciers a outils [15].

Tableau 2.3: Résistance a I’usure, ténacité et dureté a chaud des aciers a outils [15].
Gamme Résistance a ’'usure Ténacité Dureté a chaud

w Faible Moyenne Faible

Faible Moyenne Faible

S Faible Elevée Moyenne

o Moyenne Faible Faible

A Moyenne Moyenne Moyenne

D Elevée Faible Moyenne

H Moyenne Moyenne Elevée

T Elevée Faible Elevée

M Elevée Faible Elevée

P Faible Elevée Moyenne

2.5. L’acier a outil T15

Dans notre travail, nous intéresserons seulement a 1’acier a outil de type T15 qui
est un acier de la gamme T ou I’élément d’alliage majoritaire est le tungsteéne, sa teneur
est comprise entre 11,75 et 13%. Sa densité est de 8,193 g/cm’. Ces propriétés sont les
suivantes :

* Une grande dureté

Pour résister aux déformations lors du travail par enfoncement, par cisaillement
ou par pénétration dans le métal pour enlever une partie sous forme de copeaux ; suivant
I’emploi auquel est destiné I’outil, on attache plus ou moins d’importance au fait que la
dureté persiste lorsque 1’acier est porté a température €élevée. La dureté de I’acier T15
est comprise entre 63 et 68 HRC.

*  Une limite d’élasticité élevée
Pour limiter les déformations permanentes, ainsi qu’une excellente tenue au fluage
aux températures atteintes en surface, notamment pour les aciers de travail a chaud.
* Une bonne ténacité

C’est-a-dire une bonne résistance a la rupture brutale. Il s’agit en effet pour I’outil
de tolérer une certaine déformation plastique avant I’apparition de fissures ou de
ruptures fragiles.
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* Une bonne résistance aux chocs
C’est-a-dire la conservation de la ténacité pour des vitesses de sollicitation
¢levées, éventuellement en présence de zones ou se concentrent les contraintes.

* Une bonne résistance a l’usure
Sous toutes ses formes qui conduisent a I’enlévement de maticre et a I’émission de
débris (abrasion, adhésion, délamination).

Le tableau ci-dessous montre la composition chimique de 1’acier a outils T15 d’aprés
ASTM.

Tableau 2.4 : Classification et composition nominale de 1’acier a outils T15 d’apres
ASTM [24].

Eléments chimique %
Type | UNS No| C | Mn | Si Cr V | W |Mo| Co P S
T15 | T12015 | 1.5 ]10.15| 0.15| 4 5 12| 1 5 10.0310.03

2.6. Conclusion

Ce chapitre a introduit I'ensemble spécial des alliages connus sous le nom d'aciers
a outils et la production de ce type d’aciers par la métallurgie des poudre, on se limite
dans nos expérience a étudier la cinétique de frittage sur la gamme d’aciers rapides T, en
particulier la nuance T15.
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Chapitre 3. Procédure expérimentale

Ce travail consiste a étudier la cinétique de frittage d'une poudre d'acier a outil
T15 consolidée par pression atmosphérique (CAP).

Pour atteindre ce but, une succession d'étapes doivent Etre suivie. Comme la
poudre est oxydée alors la premiere €tape consiste a éliminer ces oxydes par décapage.
Lorsque la poudre est décapée, elle est utilis¢ ensuite pour remplir des capsules en verre.
Apres le dégazage de ces capsules, elles sont frittées. L’explication détaillée de chaque
étape est dans ce chapitre.

3.1. Matériau utilisé

L’acier a outils T15 fait partie de I’ensemble des aciers rapides destinés
généralement pour la fabrication des outils de coupe.

Le tableau ci-dessous présente quelques informations sur la poudre d’acier a outils
T15 utilisé.

Tableau 3.1 : Quelques information sur le matériau utilisé.

Matériau Désignation (ASTM) | Forme Méthode d’élaboration

Poudre d'acier a outils T15 Irréguliere Atomisation a I’eau

3.2. Caractérisation de la poudre

3.2.1. Caractérisation de la taille

La taille moyenne et la distribution en taille de la poudre de 1’acier T15 sont
déterminées par la technique de tamisage, a ’aide de la tamiseuse représenté sur la
figure 3.1, (Au niveau de laboratoire LSGM). Cette derniere opération est effectuée au
moyen d’une série des tamis qui sont disposés dans I’ordre croissant de la taille des
mailles de bas en haut. Une masse de 90g de la poudre est placée au-dessus de tamis
supérieur, puis les autres tamis choisis, dont les tailles des ouvertures sont
respectivement (140um, 112um, 75um, 56um, 40pum, 25um), et I’assiette, qui sert a
retenir les particules trés fines. Une fois que tout est mis en place, I’opération de
tamisage est lancée en sélectionnant la fréquence du vibration et sa durée fixée a 20min.
Lorsque le temps s’écoule et la masse de la poudre se sépare en plusieurs fractions
appelées refus, on arréte la machine et on procede a la pesée du refus retenu de chaque
tamis a 1’aide d’une balance électronique de haute précision.

Les résultats obtenus (représentés sur le tableau 3.2) sont utilisés pour la
détermination de la taille moyenne des particules de la poudre et la distribution de la
taille dans la masse de la poudre en basant sur 1’équation suivante :
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a,=0,.X,+ 9+ 9, X+ 9,*0; . X3+O3+O4 . X4+M. X . ...(3.1]
2 2 2 2
Ou:
3, :Le diamétre moyen de la poudre ;
0O, O;....... O : les ouvertures des tamis ;
X1, X, Xa: fractions massiques des refus retenus des tamis.
[
n
|
.
Fig 3.1. Tamiseuse utilisé aractérisation .
Tableau 3.2 : Résultats du tamisage de la poudre.
Ouverture de tamis (um) Masse de refus (g) Fraction massique X; (%)
140 1.04560 0.01162
112 5.03610 0.05595
75 23.6290 0.26252
56 29.2411 0.32487
40 22.5497 0.25053
25 6.64270 0.07380
Assiette 0.01190 0.00013
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3.2.2. Caractérisation de la forme

Apres la caractérisation de la taille moyenne et la distribution en taille de la
poudre utilisée, on a caractérisé la morphologie de la poudre par le microscope optique.

Plusieurs images ont été prise pour montrer la distribution en taille de la poudre
ainsi pour montrer la forme des particules de la poudre.

3.3. Décapage de la poudre (désoxydation)

La poudre de I’acier utilisé se trouve dans un état oxydé. Cette oxydation est due a
I’exposition de la poudre a I’air ambiant. Pour cela nous avons désoxydé la poudre par
le procédé de décapage chimique qui est une opération de désoxydation des poudres ou
I’¢limination du film d’oxyde qui se trouve sur la surface des particules par une solution
chimique. Il représente une condition nécessaire pour avoir des bons résultats, surtout
dans le frittage parce que cette couche d’oxyde diminue la vitesse du frittage. Cette
opération commence par la préparation de la solution décapante, celle-ci est composée
de 4% d’acide nitrique (HNO3) et 94% d’éthanol. Une fois la solution est préparée, une
quantité de poudre est ajoutée et le tout est agité pendant une durée de 20 min. ensuite la
poudre est rincée par 1’éthanol et séchée.

Les équations possibles de désoxydation sont les suivantes :
FeO+4HNO;= Fe(NO,);+NO,+2 H,0.....(3.2)
Fe,0,+6 HNO,= 2Fe(NO,),+3H,0.....(3.3)

Fe,0,+10 HNO;= 3 Fe(NO,),+ NO,+5H,O0.....(3.4)

3.4. Elaboration des échantillons (encapsulation)

Les échantillons sont élaborés par procédé CAP (Consolidation by Atmospheric
Pressure) qui assure la transmission homogéne de la pression atmosphérique vers la
poudre par l'utilisation des capsules en verre dont les parois sont a 1’état ramolli a la
température de frittage. Le verre utilisé est de type « Duran » a une température de
ramollissement égale a 825°C. Ce type de verre a des propriétés spécifique telles que la
dilatation thermique faible, la grande résistance au choc thermique et mécanique et une
résistance aux chocs mécaniques importante.

* L'opération commence par le remplissage d'une capsule se trouvant a une des
extrémités d'un tube en verre (figure 3.2) par une masse de poudre.

* Ensuite, le tube est coudé (figure 3.3) et attaché a un dispositif pour faire le
dégazage dont le but est de évacuer l'air, les produits volatiles et 'humidité
retenu dans la poudre. Le dispositif utilis¢ est composé¢ d'un manométre, une
source de N, et une pompe a vide. Le role de nitrogene est d'aider a 1'élimination
des molécules d'oxygene.
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* Apres faire rentrer et sortir le nitrogéne 5 fois, une bec-benzeéne est placée sous

la capsule pendant une 20 min pour éliminer I’humidité.

* La capsule est enfin scellée par chalumeau au niveau du cou qu’il la relie avec le
tube.

Fig 3.2. Remplissage de la bouteille. Fig 3.3. La bouteille coudée.

Le manométre

Injection de
I’Azote

Le tube en
verre

Fig 3.4. Le dispositif de I’encapsulation.

La capsule obtenue est représentée dans la figure 3.5.

Fig 3.5. Capsule obtenue apres encapsulation.
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3.5. Frittage sous pression atmosphérique

Les capsules ainsi produites sont introduites dans des creusets (figure 3.7(a)) et
entourées de tous les cotés par du sable siliceux dont il est utilisé pour les raisons
suivantes: maintenir la forme de 1'échantillon par la prévention de 1'écoulement du verre
pendant le frittage, considérer comme un milieu de transfert du pression atmosphérique
vers I'échantillon. Le creuset est ensuite mis dans le four (figure 3.6) a 1250 °C pendant
des différentes durées. Les creusets doivent avoir certaines propriétés telles que la
résistance au choc thermique et la température de fusion élevée. Aprés le creuset est
échappé du four, il est laissé se refroidir a I’air libre, ensuite 1’échantillon fritté est
débarrassé du sable et il devient prét a utiliser.

CARBOLITE

Fig 3.6. Four a moufle utilisée pour le frittage des capsules.

La figure 3.7(b) montre un échantillon élaboré par le procédé CAP.

(@)

Fig 3.7. (a) Creuset utilisé, (b) Un des échantillons élaborés.
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3.6. Préparation métallographique des échantillons

Le but de ’examen métallographique des métaux et alliages est de définir leur
microstructure avec précision, c’est a dire de déterminer qualitativement la nature, la
forme, la répartition de leurs constituants. De plus on peut parfois mesurer au moins
approximativement les dimensions, le nombre et la proportion des particules, grains ou
inclusions, sous la forme desquels se présentent les constituants.

Les échantillons obtenus sont subi une chaine d’opération qui sont :

1. Trongonnage

Le trongonnage métallographique sert a prélever un échantillon représentatif.

METICON
19=-022 MED LU

EN 124013

,\j ti “ it SO
Fig 3.8. Meule de trongconnage.

Le trongonnage abrasif sous eau est la méthode de tronconnage métallographique
la mieux adaptée car elle génere le moins de déformations possible. Le trongonnage
abrasif sous eau requiert une meule de trongonnage contenant un abrasif et un liant. Afin
de prévenir tout dommage a I’échantillon di a I’échauffement par frottement, le liquide
de refroidissement assure un arrosage permanent de la meule.

Le liquide de refroidissement permet également d’éliminer les débris présents
dans la zone de coupe.

2. Enrobage

L’enrobage permet d’éviter d’endommager et d’altérer les caractéristiques des
¢chantillons lors du polissage.

Pour ce travail on a utilisé I'enrobage a froid car les résines d’enrobage a froid
constituent une solution économique, rapide et simple a mettre en ceuvre.
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3. Pré-polissage

La difficulté majeure rencontrée lors de la préparation est I’exposition de la
porosité vraie apres le pré-polissage et le polissage. Selon la dureté du matériau, cela
sera plus ou moins réussi.

Lors du pré-polissage métallographique, le métal est repoussé dans les pores et si
les étapes de polissage subséquentes ne sont pas effectuées correctement, des
« couvercles » de métal résiduel, recouvrant les pores, fausseront I’évaluation correcte
de la porosité.

Un pré-polissage et polissage soigneux, avec controles microscopiques entre les
étapes de polissage, assureront une représentation vraie de la structure.

Le pré-polissage se fait sur un plateau tournant garni de disques de papier abrasif
de granulométrie de plus en plus fine sous arrosage d’eau :

80; 120 ; 180 ; 240 ; 320 ; 400 ; 600 ; 800 ; 1200.

Pendant la manipulation on doit tourner I’échantillon de 90° a chaque changement
de papier abrasif.

Le tableau ci-dessous montre les parametres de pré-polissage utilisé.

Tableau 3.3 : Paramétres de pré-polissage.

Papier SiC
Support #80,#120,#180,#240,#320,#400,
#600,#800,#1200
Lubrifiant : ‘.‘-‘é’ Eau

/11

Tour/min D 375

Force

Temps @ A besoin

Suspension

A main

/-
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4. Polissage (finition)
La premicere étape de la finition est de bien rincer 1’échantillon (sous I’eau), ainsi
que les mains afin d’éviter de mettre des grains de toile émeri sur le disque de polissage
final.

La finition s’effectue avec un disque de feutre (ou drap), lequel est soumis a une
rotation de 550 a 1200 tr/min) s’il est possible.

Le feutre est ensuite garni de OP-S on la dépose par petits tas sur le feutre, OP-S
est une suspension colloidale de silice.

Le polissage a 1’alumine donne aussi de bons résultats, dans ce cas le feutre est
arrosé par cette alumine en suspension dans de I’eau distillée.

Le tableau ci-dessous montre les parameétres de polissage utilisé.

Tableau 3.4 : Paramétres de polissage.

Support Feutre

Lubrifiant ? ‘:-‘é’ /1]

OP-S Suspension
Alumine + Eau

Tour/min D 550

A main

Temps (min) @ 7-8

Suspension

Force

/-
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5. Nettoyage et séchage

Apres le polissage, il est essentiel de nettoyer I’échantillon a I’aide d’un mélange
eau/détergent afin d’¢liminer des pores tout reste de suspension de polissage.
L’¢échantillon est alors rincé a 1’eau, puis séché dans un jet d’air comprimé , en tenant
I’échantillon incliné. Il faut éviter de diriger le jet d’air comprimé directement du haut
sur la surface de 1’échantillon, car cela forcerait les liquides en dehors des pores, ce qui
laisserait des auréoles sur la surface.

6. Attaque chimique

Il est recommandé tout d’abord d’examiner 1’échantillon non-attaqué afin de
vérifier la densité, la forme et la taille des pores, I’oxydation et les inclusions et les
zones de frittage. Il est important de connaitre la densité théorique afin de pouvoir la
comparer a la densité obtenue.

Le temps d’attaque dépend de 1’alliage et demande une certaine expérience pour
arriver a trouver la durée d’attaque correcte. Une attaque trop courte ne permettra pas
d’obtenir un contraste suffisant des différentes phases.

Par contre, si 1’échantillon est sur-attaqué, il sera difficile de distinguer entre les
différentes phases.

Lors du travail avec un matériau non-familier, il est recommandé de réduire le
temps d’attaque plutdt que de le prolonger et de contrdler le résultat au microscope en
premier lieu. L’attaque pourra €tre prolongée si nécessaire, mais si I’échantillon est sur-
attaqué, il faudra reprocéder a un polissage.

Pour révéler la structure, I’on peut utiliser les solutions d’attaque chimique
ordinaires, employées pour les métaux et leurs alliages et qui sont recommandées dans
les ouvrages spécialisés.

Pour mes échantillons (Acier a outils T15) le réactif d'attaque est le NITAL (4%) :
Pour préparé 100 ml du solution d'attaque, il nous faut :

* 4 ml Acide nitrique HNOs

96 ml Ethanol C,HO
Le temps d’attaque est approximativement  t, = 110 s.

Tableau 3.5: Parametres d’attaque chimique.

Echantillon Réactif d’attaque Temps d’attaque t, (s)
Acier a outils T15 4 % NITAL ~ 110

Aprés cet examen initial, on attaque 1’échantillon immédiatement pour éviter les
auréoles conséquentes au séchage, qui pourraient se former lorsque les liquides de
nettoyage et de séchage s’écoulent graduellement des pores.
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* Procédure
Mouillage de la surface de I’échantillon par la solution d’attaque , lorsque le
temps d’attaque adéquat est écoulé , on rince 1’échantillon a 1’eau ,puis on le seéche dans
un courant d’air chaud. L’interprétation et la documentation photographique devront
avoir lieu immédiatement apres le séchage.

3.7. Traitement d’image (Microstructure)

11 {Fiji Is Just) ImageJ

File Edit Image Process Analyze Plugins Window Help
B O|a|o| 4[N\ |A|a |0 ojsuur
Fiii s Just) ImageJ 2.0.0-rc-54/1.51h [ Java 1.8.0 66 (64-bit)

Fig 3.9. Interface du logiciel Image].

+++
SRhE:

AVACT

Stk

* Mesure du taux de porosité et la fraction de carbures

La fraction de carbures et le taux de porosité sont calculés en utilisant le contraste
crée par la différence en couleurs entre la matrice et les phases (carbures, pores) en
utilisant toujours les fonctions de 1’image J (figure 3.9).

* Calcul de la pénétration du verre

La pénétration du verre commence a partir des cotés de I’échantillon. Elle est
clairement distinguée par rapport a son corps comme une couche brillante a proximités
de ses bordures. La pénétration du verre se produit lors du frittage. Les particules du
verre entrent dans les pores entre les particules de la poudre et elles ne donnent pas le
temps pour la formation des cous. Le profondeur du pénétration dépend de la
granulométrie des particules,du temps, et de la température de frittage et pour calculer
ce profondeur il faut simplement mesurer la distance entre 1’extimité de 1’échantillon et
la plus loin particule du verre dans les images prisent par le microscope optique.

3.8. Mesure de la taille moyenne des grains

La taille moyenne des grains donne une information sur les propriétés mécaniques
du matériau. Ces propriétés sont bonnes lorsque la taille des grains est petite et vice-
versa. Nous avons utilisé la technique d’interception linéaire dont Le principe est de
compter le nombre d’interception des grains avec une ou plusieurs segments test
traversant la microstructure. Lorsque deux grains sont consécutifs nous comptons
linterception et lorsque ne sont pas nous comptons 2 interception. La norme exige que
la longueur de la ligne doit étre choisie de fagon d’avoir au minimum 50 interception
par ligne, donc pour remplir cette condition, nous avons ajusté le grossissement des
micrographies. La taille moyenne des grains est donnée par 1’équation suivante :
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_Lx1000 ,
" NXG V7

Ou:
0, : La taille moyenne des grains en pm .
L : Longueur de la ligne en mm.
G : Le grossissement.
X, : La fraction volumique des grains.
N : le nombre d’interception linéaire avec le segment test.

La fraction volumique des grains est calculée par I’imageJ, en utilisant la surface
occupée par les grains par rapport a la surface totale de la microstructure et le
grossissement est obtenu a partir du microscope. Enfin, la taille est donnée par la
moyenne des trois ou plusieurs mesures prises dans chaque plage.

3.9. Essai mécanique

e La durete

La dureté est la propriété d’un matériau mesurée par un microdurometre
(figure 3.10). Elle est définit comme étant sa résistance a la pénétration d’un poingon.
Dans notre cas le pénétrateur est une pyramide en diamant (dureté Vikers). Aprés avoir
préciser le temps d’appui et la force appliquée sur 1’écran du durométre, une empreinte
est crée et la dureté est affichée sur I’écran. Et pour diminuer la probabilité d’erreur
nous avons pris la moyenne de quelques mesures sur la méme plage dans des lieux
différents.

Fig 3.10. Microdurometre.
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Chapitre 4. Résultats et Discussions

Le frittage par procédé CAP d’une poudre d’acier a outils T15 est engendré par
des phénomenes de consolidation et de densification au sein du matériau fritté. Ces
phénomenes sont influencés par plusieurs parametres tels que le temps, la température,
I’atmospheére et la taille et la forme des particules. Dans ce chapitre, on va présenter et
interpréter les effets du temps de frittage sur la porosité, la pénétration du verre, la taille
moyenne des grains et la dureté. On va aussi présenter d’autres résultats concernant le
frittage de la poudre d’aciers a outils T15 de particules sphériques.

4.1. Résultats de la caractérisation de la poudre

4.1.1. Composition granulométrique et caractérisation de la taille

Les résultats obtenus apres le tamisage sont représentés dans la figure 4.1
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Fig 4.1. Courbe de distribution des tailles des particules .
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4.1.2. Caractérisation de la forme

La figure ci-dessous montre une photo micrographie optique de la poudre a 1'état
de réception. La microstructure montre que la forme des particules de la poudre utilisée
est de forme irréguliére avec une grande distribution de taille.

Fig 4.2. Caractérisation de la forme des particules par microscope optique x200.

4.1.3. Composition chimique

Les analyses de la poudre par fluorescence-X nous donnent les résultats suivants :

Tableau 4.1 : Composition chimique de la poudre d’acier a outils T15 utilisé[25].

Composition chimique (%)
w V Co Cr C Mo Si Mn Ni
10.6 | 4.8 6.4 6.5 1.55 3.9 0.31 0.31 0.078

L’analyse chimique du matériau de poudre a révélé la composition chimique
montrée ci-dessus ; on remarque que ’acier posséde une grande teneur en W, V, Cr et
Co ce qui confirme la nuance T15 du matériau conformément a la norme ASTM. Les
¢léments chimiques responsables de la formation des carbures dans cet acier sont : W, V,
CretC.
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4.2. Influence de temps de frittage sur le taux de porosité

Le tableau ci-dessous montre les résultats de taux de porosité en fonction du
temps de frittage obtenues.

Tableau 4.2 : Résultats du taux de porosité¢ de la poudre d’acier T15 fritté a 1250 °C.

Temps de frittage 30 min 1h 2h 4h 8h

Taux de porosité ( % ) 7.358 5.307 5.247 4.696 3.893
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Fig 4.3. Variation de porosité en fonction du temps de frittage.

Les résultats montrent que le taux de porosité diminue avec le temps de frittage.
Au début, les phénomenes de densification et consolidation sont accélérées. Cela peut
étre justifié par la formation et la croissance des ponts entre particules par les
mécanismes de transport de maticres (voir 1.4.1). Au fur et & mesure que les ponts
grossissent, les rayons de courbures entre les particules diminuent. Aprés un certain
temps, la croissance des cous est suffisante pour que les pores soit interconnectés, Apres
environ 2 heures de frittage, nous avons noté une diminution lente du taux de porosité
au fur et a mesure que le temps de frittage s’écoule. Ce qui peut étre expliqué par une
diminution de 1’énergie de surface du systéme due a la croissance des cous et la
fermeture des pores. A cause de la forme irréguliere de la poudre les rayons de
courbures sont minimale par apport a celle de la poudre sphérique qui entraine une
cinétique de frittage lente par conséquence il faut plus de temps pour éliminer les pores.

La courbe de la variation de taux de porosité en fonction du temps de frittage
suivent une allure décroissante conforme a la littérature du frittage. En effet, nous
savons que le frittage est un phénoméne thermiquement activé, alors 1’augmentation du
temps de frittage diminue le taux de porosité (augmente la densit¢).
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4.3. Influence de temps de frittage sur la pénétration du verre

Pendant la consolidation par pression atmosphérique d’une poudre métallique
utilisant des capsules de verre, il y a un phénoméne de pénétration de verre dans la
poudre métallique. Cette pénétration est provoquée par le vide a I’intérieur de la capsule
et la haute fluidité du verre a la température de frittage. Cette pénétration peut €tre un
avantage si la capsule de poudre est destinée a étre extrudée ou un inconvénient si le
matériau fritté est destiné a étre utilisé immédiatement apres frittage. Si la poudre est
destinée a étre extrudée le film de verre peut jouer le role d’un parfait lubrifiant en
réduisant les forces de frottement entre la chambre d’extrusion et la capsule extrudée.
En revanche ce film peut étre un inconvénient surtout pendant la brasure de I’outil sur le
porte outil ; car dans ces conditions le verre peut constituer une barriére pour la
diffusion de la brasure entre 1’outil et le porte outil. Ce probléme peut étre évité
¢videment par un meulage de la surface extérieure de I’outil pour la débarrasser du verre
pénétre.

Aprés 1’¢laboration des échantillons, on a mesuré la pénétration du verre. Les
résultats obtenus sont représentés dans le tableau ci-dessous.

Tableau 4.3 : Résultats de la pénétration du verre de la poudre d’acier T15 fritté a

1250 °C.
Temps de frittage 30 min 1h 2h 4h 8h
LD (VAR 0.404 0.407 0391 | 0438 | 0.496
(mm)

La figure ci-dessous montre I’évolution de la pénétration de verre comme fonction
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Fig 4.5. Evolution de la pénétration du verre en fonction du temps de frittage.
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D’apres la figure 4.5 nous observons que la profondeur de pénétration du verre
augmente avec le temps de frittage. Au début de I’opération de frittage la consolidation
et la densification sont accélérés par la grande énergie de surface, la poudre est de forme
irréguliére qui a un empilement compacte a 1’état libre ce qui limite la pénétration du
verre mais les pores existe toujours, ils sont connectés et ouverts alors le verre fondu
s’écoule a travers le réseau des pores ouverts. Mais, au fur et a mesure que la
densification évolue, la vitesse de pénétration diminue a cause de la fermeture des
pores. En réalité pendant la consolidation des poudres métalliques par le procédé CAP,
il y a un phénomene de compétition entre la vitesse de pénétration du verre et celle de
fermeture des pores. Cette compétition est particulierement marquée a haute
température ou les cinétiques de diffusion sont importantes.

Fig 4.6. Evolution de la pénétration de verre avec le temps de frittage.
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4.4. Influence de temps de frittage sur la croissance des grains

Le tableau ci-dessous montre les résultats de la croissance des grains obtenues
pendant different temps de frittage.

Tableau 4.4 : Résultats de la croissance des grains de la poudre d’acier T15 fritté a

1250 °C.
Temps de frittage 30 min 1h 2h 4h 8h
Taille moyenne des grains | ) (q 3231 4305 | 4838 | 5835
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Fig 4.7. Relation entre la taille des grains et la porosité lors du frittage de 1’acier T15 en
poudre.

La croissance des grains est liée au taux de porosité présent dans le matériau fritté
comme le montre la figure 4.7. L’explication des résultats obtenues et les raisons
derriéres cette relation est basée sur les phénomeénes qui se passent pendant les stades de
frittage. Au cours des deux premiers stades de frittage les grains sont entourées par les
pores ce qui rends le mouvement des joints de grains difficile a cause des forces de
tralnage. Cela explique une faible croissance des grains. Au début du troisieme stade
beaucoup de pores s’¢liminent tandis que les derniers coalescent en formant de gros
pores isolés dans la matrice. C’est ainsi que la croissance des grains devient trés rapide
grace a un mouvement de joint assez rapide a travers le matériau dense. Les pores qui
restent sont toujours au niveau des joints de grains ce qui conduit au méme résultat que
celui des deux premiers stades. Au fur et a mesure que la densification progresse, les
pores se rétrécissent et ils se séparent aux joints de grains, alors, la force de trainage
diminue, ce qui entraine une croissance rapide des grains.
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Fig 4.8. Microstructure d’acier a outils T15 fritté a 1250°C pendant différents temps de
frittage. 1. Grain, 2. Carbures, 3. Pores.
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4.5. L’effet de temps du frittage sur la dureté

Le tableau ci-dessous montre les résultats de I’essai de dureté obtenues.

Tableau 4.5 : Résultats de I’essai de dureté.
Temps de frittage 30 min 1h 2h 4h 8h
Dureté Hy 667 726.4 724.033 | 807.933 | 782.467
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Fig 4.9. Variation de la dureté Hv en fonction du temps de frittage.

Les mesures de dureté effectuées sur les échantillons frittés a 1250°C pendant des
temps différents montrent des valeurs maximales de 1’ordre de 808 Hv. Cette dureté est
typique d’un acier a outil a base de W. Ce niveau de dureté est obtenu pendant un temps
de frittage d’environ 4 heures. La dureté suit ensuite un comportement décroissant.
L’augmentation de la dureté en premier temps est une conséquence de I’augmentation
de la densit¢ de I’échantillon par les mécanismes de transferts de maticre cités
auparavant. La formation des carbures et leur distribution homogéne dans la matrice,
ainsi que leur taille fine et du a la finesse des grains et la surface importante des joints
de grains, ce qui implique une grande valeur de dureté. La chute de dureté aprés 4 h de
frittage est due a la croissance des grains pendant et apres le stade final de frittage et
aussi a la croissance de certains carbures par rapport aux autres, ce qui influe sur
I’homogénéité de sa distribution qui va entrainer une diminution de la dureté.
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4.6. Comparaison entre les poudres d’acier a outils T15 de forme
irréguliere et sphérique frittées a 1250°C

Dans ce qui suit la comparaison se fait entre les deux types d’échantillons
suivants:

«  Echantillons en poudre d’acier a outils T15 de forme irréguliére frittée a 1250°C
de taille moyenne des particules égales a 69um.

+ Echantillons en poudre d’acier & outils T15 de forme sphérique frittée a 1250°C
de taille moyenne des particules égales a 87um.

4.6.1. Influence de la forme des particules sur le taux de porosité

La figure ci-dessous montre I’évolution de la porosité en fonction du temps pour
les deux types d’échantillons frittés a 1250°C.
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Fig 4.10. Variation de la porosité en fonction du temps de frittage pour les 2 cas étudiés.

Les résultats montrent que le taux de porosité diminue avec le temps de frittage
dans les deux cas. D’apres la figure 4.10 on remarque que la porosité est plus élevée
dans les échantillons de poudre irréguliere que pour celle de poudre sphérique cela est
due au fait que la cinétique de frittage des poudres de forme sphérique est plus rapide
que celle de forme irréguliere a cause des courbures de surface et de leur faible rugosité.
Par conséquent, la densité du matériau €élaboré en poudre sphérique est meilleur que
celle du matériau élaboré en poudre irrégulicre pour les méme conditions de
température et de temps de frittage.

Page 54



Chapitre 4. Résultats et Discussions

4.6.2. Influence de la forme des particules sur la pénétration du verre

La figure ci-dessous montre 1’évolution de la pénétration du verre comme fonction
du temps pour les deux types d’échantillons frittés a 1250°C.
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Fig 4.11. La pénétration du verre en fonction du temps de frittage pour les 2 cas étudiés.

D’apres la figure 4.11 nous observons que la profondeur de pénétration du verre
augmente avec le temps de frittage. Mais cette augmentation est plus grande dans le cas
d’une poudre sphérique.

Au début, les particules de forme sphérique ont un état de surface lisse et un
contact minimale entre particules ce qui donne un taux de porosité élevé par conséquent
la pénétration du verre sera facile pendant les premier heures de frittage mais au fur et a
mesure que la densification évolue, la vitesse de pénétration diminue a cause de la
fermeture des pores. Par contre les particules de forme irréguliere ont un état de surface
rugueux avec un contact entre particules important ce qui empéche la pénétration du

verre qui est plus faible.

Fig 4.12. La pénétration du verre pendant 8h de frittage a 1250°C
(a) poudre irrégulicre, (b) poudre sphérique.
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4.6.3. Influence de la forme des particules sur la croissance des grains
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Fig 4.13. La croissance des grains en fonction du temps de frittage pour les 2 cas
étudiés.

D’apres la figure 4.13, on constate que pour les deux types d’échantillons étudiés,
la taille moyenne des grains croit avec le temps de frittage, mais il est a noter que cette
croissance est un peu plus important dans le cas du poudre sphérique car la taille
moyenne des particules est supérieure a celle de la poudre irréguliére et la cinétique de
frittage des particules sphériques est plus rapide que celle des particules irrégulicres cela
est du au fait que les rayons de courbures dans le premier cas sont plus grand ce qui
facilite la formation et la croissance des cous donc une consolidation et une

densification accélérées. La figure 4.14 présente des micrographies optiques des

\

microstructures de 1’acier fritt¢é a 1250 °C pour une poudre irréguliére et une autre
sphérique.

Os=87.21um > 0, =68.93um

8h x500

Fig 4.14. Microstructures d’acier a outils T15 fritté¢ a 1250°C pendant 8h
(a) poudre irréguliere, (b) poudre sphérique.
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4.6.4. Influence de la forme des particules sur la dureté

La figure ci-dessous montre 1’évolution de la dureté comme fonction du temps
pour les deux types d’échantillons frittés a 1250°C.
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Fig 4.15. Variation de la dureté en fonction du temps de frittage pour les 2 cas étudiés.

D’apres la figure 4.15 on remarque que la dureté augmente avec le temps de
frittage dans les deux cas jusqu’a 4h ensuite elle diminue.

La dureté des échantillons en poudre irrégulicre est Iégérement supérieure a celle
des échantillons en poudre sphérique cela est due au fait que la croissance des grains
dans le premier cas est plus importante que le deuxiéme et la distribution des carbures

est n’est plus homogene a cause de la coalescence des carbures qui est plus rapide dans
le cas du poudre sphérique .
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Conclusion générale

Les résultats présentés dans ce travail de recherche sont bien conforme avec la
théorie de frittage des aciers rapides disponibles dans la littérature. On peut résumer les
résultats de recherche aux quels nous avons abouti comme suit :

* L’Augmentation du temps de frittage entraine une diminution du taux de
porosité donc une augmentation de la densité. Alors, un temps de frittage assez
long tends a diminuer la porosité vers des valeurs minimales.

* La taille moyenne des grains est presque équivalente pour les deux types de
poudres si celles-ci sont frittées sous les mémes conditions de temps et de
température de frittage.

e Au début, la vitesse de pénétration du verre dans la poudre est supérieur a la
vitesse de densification ce qui entraine une augmentation rapide de ’infiltration
du verre tandis qu’elle devient lente aprés un certain temps car la vitesse de
pénétration sera plus faible devant celle de densification. La pénétration du verre
se situe dans un intervalle [0.4 — 0.5] mm selon les conditions de frittage
utilisées.

* La duret¢ des échantillons obtenue par le procédé CAP est conforme aux
valeurs de dureté des aciers a outils rapides disponibles dans la littérature. Elle
se situe dans un niveau d’environ 808 HV.

* Les résultats optimum de frittage sont obtenus pour les parametres suivants :
température de frittage 1250°C, une durée de frittage de 4 a 6h sous un
atmosphere neutre (vide) et une pression atmosphérique de 0.1 MPa.

* La cinétique de frittage des poudres sphériques est plus importante que celle des
poudres irrégulicres.

* La profondeur de pénétration du verre dans la poudre irréguliére est inférieur a
celle d’une poudre sphérique a cause de la forme et I’état de surface des
particules qui favorisent I’infiltration du verre dans le deuxi¢me cas.

e La dureté des échantillons en poudre irréguliere est 1égerement supérieure a celle
des échantillons en poudre sphérique pour les mémes conditions de travail.

* La duret¢ des échantillons obtenue dans les de cas par le procédé CAP est
conforme aux valeurs de dureté¢ des aciers a outils rapides disponibles dans la
littérature.
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