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Abstract:

An investigation on the Consolidation by Atmospheric Pressure (CAPing) of a gas atomized
commercial T15 tool steel powder is presented. The study was carried out over a range of
temperatures between 1150 and 1250°C using loose powder encapsulated in Pyrex glass
bottles. The densification mechanisms during the CAPing process are subjected to several
factors, such as sintering temperature and time, powder particle size and vacuum level. The
results indicated that the densification of this powder could be enhanced by decreasing
powder particle size and increasing the vacuum level, temperature and time of sintering. Glass
penetration is a special characteristic of this process. At some conditions, the highly fluid
glass may penetrate deeply throughout the powder aggregate and prevents it from densifying.
This study has showed that during CAPing of T15 tool steel powder; there is a competition
between the densification and the glass penetration rates. At high temperature (1250°C) and
high vacuum level (10~°tor), the pore closure rate is higher than the glass penetration rate and
this leads to full density of the material within only 1.5 hour. However, at lower temperatures

and vacuum conditions, the powder material needs much longer time to reach higher



densities. Doping of T15 tool steel powder by Y203 was carried out by chemical precipitation.
The results showed that there is a critical fraction of 0.05%Y .03, for which the sintered
material hit the highest levels of mechanical properties. Finally, it can be said that this process
offers the possibility of closing the residual porosity and a good control of structural
refinement, as well as a substantial production cost savings, which could prove a crucial

decision making parameter for industrial exploitation of the process.

Key words: CAPing process, T15 tool steel powder, porosity rate, glass penetration, doping
by Y203

Résumé :

Le travail de cette thése porte sur ’étude de la cinétique de densification d’une poudre d’acier
a outil, commercial, de type T15 par pression atmosphérique. L’étude a été réalisée sur une
plage de température comprise entre 1150 et 1250°C, en utilisant une poudre libre encapsulée
dans des bouteilles en verre de Pyrex. Les mécanismes de densification pendant le procédé
CAP sont soumis a plusieurs facteurs, tels que la température et le temps de frittage, la taille
moyenne des particules de poudre et le niveau de vide. Les résultats indiquent que la
densification de cette poudre peut étre améliorée en diminuant la taille moyenne des particules
de poudre et en augmentant le niveau de vide, la température et le temps de frittage. La
pénétration du verre est une caractéristique particuliere de ce procédé. Dans certaines
conditions, le verre, trés fluide, peut pénétrer profondément dans I’agrégat en poudre et
I’empécher de se densifier. Cette étude a montré que lors de la consolidation par pression
atmosphérique de la poudre d’acier a outil T15, il y’a une compétition entre les vitesses de
densification et de la pénétration du verre. A haute température (1250°C) et niveau de vide
élevé (107 torr), la vitesse de la fermeture des pores est supérieure a celle de la pénétration du
verre, ce qui conduit a une densification du matériau apres seulement 1,5 h. Cependant, a des
températures et des conditions de vide inférieures, la poudre a besoin beaucoup plus de temps
pour atteindre des densités plus élevées. Un dopage, de la poudre, par 1'Y203 a été effectué
par précipitation chimique. Les résultats obtenus ont montré qu’il y’a une fraction critique de
I’ordre de 0.05% d’Y20spour laquelle le matériau fritté présente les plus haut niveaux en
propriétés mécaniques. Enfin, on peut dire que le procédé CAP offre la possibilité de fermer

la porosité résiduelle et d’obtenir des microstructures fines, ainsi qu’une réduction



substantielle des codts de production qui pourraient étre le facteur déterminant pour

I’exploitation industrielle de ce procédé.

Mots clés : La consolidation par pression atmosphérique, poudre d’acier a outil T15, taux de

porosité, la pénétration de verre, dopage par 1’Y20s.
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Introduction générale

Les aciers a outils appelés aussi aciers rapides suscitent un grand intérét depuis des
dizaines d’année. Ils occupent une place trés importante dans I’industrie des métaux et
alliages. lls sont connus par leurs propriétés mécaniques qui combinent la bonne résistance a
I'usure et la grande dureté notamment a chaud. Du point de vue nuance, 1’élaboration de ces
aciers est un art scientifique acquis a travers plusieurs années de recherche et
d’expérimentation. Du point de vue technologique et selon leurs applications, les aciers a outil
peuvent étre fabriqués par plusieurs procédés. Les deux procédés les plus répandus sont le
procédé conventionnel de fusion-coulée-solidification et la métallurgie des poudres.

La métallurgie des poudres (MDP) est un domaine en plein essor et trés attractif. Ce
procédé de mise en ceuvre des matériaux permet la production de pieces relativement
massives et complexes a un colt compétitif. C’est un procédé plus écologique, en
comparaison aux procédés conventionnels de mise en ceuvre des matériaux (fusion-coulée-
solidification en lingots) et qui présente plusieurs avantages. Parmi les avantages du procédé
de MDP comparativement aux procédés conventionnels, il permet de réduire les opérations
secondaires d’usinage et de fabriquer des matériaux avec des microstructures et propriétés
isotropes. Il permet également d’obtenir des piéces pres des cotes finales et avec des surfaces
fonctionnelles. 1l est moins énergivore et il nécessite moins de matieres premieres. Les pieces
produites par la MDP présentent une bonne homogénéité chimique et une excellente
reproductibilité des propriétés mécaniques. Sur le plan économique (réduction des couts), le
procédé MDP est plus compétitif grace a la réduction des étapes d’élaboration sur la chaine de

production.

L’étape la plus importante dans la production par MDP, est le frittage. Cette étape est
influencée par plusieurs parametres, qui sont: la température et le temps de frittage, les
propriétés de la poudre essentiellement sa composition chimique, la forme et la taille
moyenne des particules et I’atmosphére de frittage. Plusieurs techniques sont utilisées pour la
consolidation des poudres. Parmi celles-ci, on cite le procédé de la Consolidation par Pression
Atmosphérigue (CAP).
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Le procédé CAP est un procédé, relativement récent, de densification des poudres. Il est
similaire au procédé HIP. Il a été identifié comme un processus de consolidation des poudres
d’acier a outil en 1980, lorsque Black et al, de la compagnie américaine Universal Cyclops
Corporation, ont utilisé avec succes cette technique pour densifier les poudres des matériaux
réfractaires a une densité trés proche de la densité théorique. lls ont publié un brevet qui
indique que la consolidation peut étre réalisée en encapsulant la poudre dans des bouteilles en
verre ayant une viscosité adéquate a la température de frittage. Ces moules remplis de poudre
sont mis sous vide et scellés. La densification est assurée par le chauffage a une température
élevée ou les processus de diffusion sont rapides, puis en maintenant jusqu’a ce que les pores
soient fermés. A cause du vide a I’intérieur des capsules, le verre trés fluide, a la température
de frittage, applique une contrainte hydrostatique sur le matériau en poudre qui accélere le
processus de densification On peut donc parler d’un frittage activé par une pression
extérieure. Le brevet indique également que les bouteilles sont en verre de pyrex et que la
poudre doit étre d’abord traitée avec un composé activant la surface (acide borique). Donc,
pour étudier le processus de compactage, il est nécessaire d’identifier les parametres
importants qui contrdlent 1’utilisation réussie du procédé CAP. En comparant aux autres
procédes existants, ce procedé offre une consolidation a moindre colt et & un rendement tres

élevé.

La métallurgie des poudres (MDP) est le procédeé le plus important, vu ses avantages, surtout
dans les domaines d’automobiles et des outils de coupes qui utilisent des pieces fabriquées a
partir des poudres d’acier. Bien que la technologie liée a ces deux secteurs soit bien établie
depuis longtemps, la demande est en croissance pour des piéces de hautes performances
possédant des microstructures fines et des propriétés mécaniques élevées principalement la

dureté et la résistance a 1’usure.

Depuis plusieurs années, pour avoir ces propriétés mecaniques élevées, l'industrie de la
métallurgie des poudres utilise des éléments dopants, les terres rares, pour contrbler la
microstructure des piéces finies. Il est connu que les développements microstructuraux sont
trés sensibles a 1’ajout de ces ¢léments dopants dans la poudre. Ces additifs sont généralement
chimiquement actifs et peuvent se combiner par les inclusions ou méme des éléments de la
matrice pour former des phases intermétalliques ou des oxydes. Ces phases peuvent impacter

fortement a la fois la densification et les évolutions microstructurales au cours du frittage.
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Dans notre étude nous avons pensé a utiliser I’oxyde d’yttrium (Y203) comme élément dopant

pour obtenir une microstructure fine et améliorer les propriétés mécaniques du produit fritté.

La présente étude a pour objectif, principal, I’étude de la cinétique de frittage d une poudre
d’acier a outil de type T15 dopée par un dispersoid Y203 durant la consolidation par pression
atmosphérique. Pour aboutir a cet objectif :

(i) Une optimisation des conditions de frittage par le procédé CAP a été faite pour obtenir
des densités trés poches de la densité théorique, en variant notamment la température, le
temps de frittage, le niveau de vide ainsi que la taille et la forme des particules de
poudre de I’acier a outil T15 étudié. Tous ces parametres influent sur la cinétique de
frittage objet de cette étude.

(if) Une étude du phénomene de pénétration du verre dans le but de minimiser ou méme
d’éliminer cette couche superficielle ;

(iii) Une étude du comportement au frittage de la poudre d’acier T15 en présence de I’oxyde
Y20s3;

(iv) Détermination des différentes évolutions microstructurales et des propriétés mécaniques

notamment la dureté et la résistance a I'usure des produits obtenus.

Ce travail s’articule autour de cing chapitres :

> Le premier chapitre du manuscrit est consacré a une présentation générale sur la
métallurgie des poudres incluant les principales techniques d’élaboration et de
caractérisation des poudres, les procédés de compactage et une description des
phénomenes observés lors du frittage.

> Le second chapitre est consacré aux généralités sur les aciers a outils, plus spécialement,
’acier a outil T15qui fait projet de cette étude.

> Le troisiéme chapitre porte sur I’'usure des matériaux, modes et paramétres ;

» Le quatrieme chapitre est consacré a la description détaillée de tous les protocoles de
préparation des échantillons et toutes les techniques et méthodes de caractérisations

utilisées durant ce travail.

-
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> Le dernier chapitre est réservé aux résultats obtenus et leurs interprétations. Ces résultats
sont liés a I’étude de I’influence des différents paramétres de frittage ainsi que I’effet de
I’ajout de petites quantités d’un dispersoid Y203 sur la cinétique de frittage pendant la
consolidation par pression atmosphérique. Les développements microstructuraux et les

propriétés mécaniques évaluées sont aussi présentés et discutés dans ce chapitre.

Enfin, le manuscrit se termine par la présentation de conclusions et perspectives qu’ouvrent ce

travail.




Chapitre 1 :

Généralites sur la metallurgie des

poudres



Géné&alité sur la méallurgie des poudres

Introduction

La métallurgie des poudres est I’une des nouvelles techniques permettant la fabrication
de produits et piéees meésaniques de dimensions, plus preeises, tres proches des cdes finales
et avec des surfaces fonctionnelles, limitant ainsi les opérations secondaires d’usinage
requises pour les pieses moulées ce qui entrame une baisse sensible des cods de production.
La MDP offre également des possibilités d’élaboration par méano synthese, de certains
alliages, qui ne peuvent pas &re obtenus par les techniques de la mé&allurgie classique, tels
que les carbures cémentés et les aciers aoutils tres fortement liés avec des microstructures tres

fines et isotropes.

Une préentation géné&ale des diffé&entes éapes de fabrication des pieses par la
métallurgie des poudres et plus précisément I’étape de frittage sera détaillée dans ce chapitre.
Les principales techniques d’élaboration de poudres ainsi que les techniques de consolidation
seront éalement pré&enté&s. Nous aborderons aussi les principaux méeanismes du transport

de matiere qui contrde les dé/eloppements microstructuraux au cours du frittage.

I. Elaboration des poudres
L’élaboration des poudres se fait par plusieurs procédés : méeaniques, physiques ou
chimiques. Chacune de ces méhodes a une grande influence sur la granulomérie et la
morphologie des poudres obtenues ainsi que sur les propriéés et la microstructure des pieses
finales. Le choix du procédé d’élaboration appropriédéend du taux de production requis, de
la nature, des propriétés et de 1’application de la poudre ainsi que des propriétés et des
structures souhaitées des produits finaux. Dans ce qui suit, on présente un aperqi géné&al sur

les proc&lés de fabrication des poudres [1,2].

1. Proc&lé& me&aniques
Du point de vue méeanique, les techniques couramment utilisés sont celles du broyage
et la mé&ano-syntheése. Ces derniers sont largement utilisé& pour la production des poudres
dures ou des c&amiques.
Le broyage est une technique basée sur la fragmentation d’un solide, par choc, pour
augmenter sa surface spécifique. Il permet I’obtention des poudres de morphologies

irréguliées ou angulaires et de tailles pouvant atteindre des dizaines de microns. Il consiste &

£
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agiter un méange de poudre relativement grossiée et des billes dans une enceinte (le
broyeur). Ce broyeur peut &re dérit comme une enceinte fermé contenant des ééments
broyant (billes, hélices), animés d’un mouvement rotatif ou vibratoire permettant la
fragmentation des poudres par choc et par frottement.

Durant le broyage, sous 1’effet de collisions, trois phénomeénes peuvent étre engendré
(la dé&ormation plastique, la fracturation et le collage des particules les uns aux autres)

conduisant ala formation des agrégats ou des particules [3].

2. Procé&lé& physiques

Les méthodes physiques se réferent essentiellement aux techniques d’atomisations. Ces
derniées consistent & désintérer un méal liquide en fines gouttelettes par un fluide
atomiseur qui peut étre un gaz, de I’eau, ou méme de I’huile. Le fluide atomiseur est sous
haute pression ce qui permet la dé&intégration agrandes vitesses. Durant la déintégration, les
particules de poudre se forment sous 1’effet des tensions superficielles du métal liquide. La
forme finale des particules de poudre dépond donc de la tension superficielle et de la nature
du fluide atomiseur utilisépour la déintégration [4-7]. En fait la forme des particules dépend
du rapport entre les vitesses de solidification (Vso) et de sph&odisation (Vsph) durant
I’atomisation. Si le fluide atomiseur utilis€ est un gaz, a cause de la faible capacité
d’absorption de la chaleur et de trempe de ce dernier, on aura (Vsph >Vsol) d’ou on obtient des
particules de forme sphé&ique, car le mé&al liquide se solidifie relativement doucement, ce qui
donne le temps aux tensions superficielles d’agir et de sphéroidiser les gouttelettes
méalliques encore liquides. En revanche, si le fluide atomiseur utilis€est un liquide (comme
I’eau par exemple), a cause de la grande capacité d’absorption de la chaleur et de trempe de ce
dernier, on aura (Vsol > Vspn) d’ou on obtient des particules de forme irréguliére, car les
gouttelettes liquides sont figees et solidifiées dans leur forme chaotique immédiatement apres
la dé&sinté&ration. Il convient de dire ici que les poudres de forme sphé&iques sont
incompressibles donc inadéguates pour les besoins du compactage afroid, tandis que les
poudres de forme irréuliée sont hautement compressibles et donc tres convenables pour le
compactage a froid [8-11]. La figure 1.1 repré&ente schématiquement le proc&lé

d’atomisation a gaz.

.
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Gaz primaire
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Figure 1. 1: représentation schématique du procédé d’atomisation a gaz [12].

3. Procé&é& chimiques
Ce sont des procédés permettant 1’obtention des particules de poudre apreés des
processus impliquant la dissociation ou des transformations de phases des complexes et des
compos& chimiques des méaux. Les procé&lé chimiques les plus répandus sont
I’¢électrodéposition par ¢€lectrolyse et la réduction des oxydes métalliques. Cette dernicre
consiste abroyer mé&aniquement les oxydes méalliques puis les ré&luire au carbone ou a

I’hydrogéne a une température inférieure a la température de fusion du métal [64].

Il. La caracté&isation des poudres

Dans la méallurgie des poudres, les proprié&és des poudres de départ contrdent le mode
de consolidation et de densification et déerminent les propriéés des pi€ses finales. Il est donc
essentiel d’appliquer des méthodes appropriées pour une caract&isation quantitative, au

moins des proprié&és les plus importantes des poudres qui sont :

- Lataille et la distribution en taille des particules de la poudre ;
- La morphologie des particules de la poudre.

Ces propriéé& jouent un rde crucial dans le comportement de la poudre lors de la

compression, de I’activité de frittage, de retrait et de la porosité des pieces finales.
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1. Caracté&risation de la taille moyenne et la distribution granulomérique des
particules

La taille des particules est I’une des propriétés importantes de la poudre. Elle a une
grande influence sur la cinéique de frittage. Elle peut &re déermineée par plusieurs mé&hodes.
Le choix de la mé&hode de caracté&isation déond de la granulomérie moyenne des particules.
Le tableau.1.1 présente les mé&hodes couramment utilisées pour la déermination de la taille
moyenne des particules de la poudre et leur distribution granulomérique ainsi que leur champ

d’application approximatif (la plage approximative de la taille moyenne des particules).

Tableau.1. 1: mé&hodes de déermination de la taille moyenne des particules de poudre et leur

distribution granulomérique [13].

Méhode de séparation Taille des particules
Tamisage 20 — 10000pm
Sé&limentation 0,1-100 pm
Microscopie optique >10pm
Microscopie éectronique abalayage >0,1pm
Microscopie éectronique atransmission >0,001pm

2. Caracté&risation de la forme des particules

Les poudres méalliques préentent une grande diversité de formes. Ces formes de
particules dépondent de leurs procédés d’¢laboration et de leurs propriétés mécaniques [14].
Cette caractéistique est importante car elle déermine le comportement des particules de la
poudre lors de la consolidation et influence la surface speeifique de la poudre et la densité
aprés consolidation. On peut la déerminer par plusieurs mé&hodes dont la plus réondu est la

microscopie optique ou éectronique [15, 64]. La figure 1.2 montre les difféentes formes des
particules des poudres qui existent.

-
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Figure 1. 2: Vue schématique des diffé&entes morphologies des poudres [16].

I11. Compactage des poudres
Les poudres méalliques et c&amiques sont transformeées en piéses de forme et de densité
désirées par compactage afroid ou achaud. Dans ce qui suit, on présente les techniques de

compactage les plus répandues.

1. Compression en matrice rigide

Le compactage en matrice rigide, est la technique la plus dominante pour le fagonnage des
maté&iaux en poudre. Les particules de la poudre sont mise en forme et consolidées par
compactage dans une matrice rigide, par I’application d’une pression a travers un certain
nombre de poingons. Ici, on distingue le compactage uniaxial et le compactage multiaxial. Le
compactage uniaxial est utilisépour fabriquer des pieges de forme relativement simple. Il est
réalisé a travers 1’action de deux poingons supérieurs et inf&ieurs se déplagnt verticalement
de part et d’autre de la poudre, et dans le sens opposé. Cependant, si la forme de la piece est
plus compliquée, on peut alors opter pour un compactage multiaxial moyennant 1’utilisation
de plusieurs poingns (plus de deux) agissant dans plusieurs directions. Géé&alement, pour
obtenir des densités €levées, une lubrification préalable, soit de la poudre ou de 1’équipement
de compactage, est né&sessaire. La lubrification permet de ré&luire les forces de frottement

inter-particules et inter-équipement, de réduire la pression de compactage, d’obtenir des




Géné&alité sur la méallurgie des poudres

densités homogenes et de faciliter I’éjection des comprimés. Généralement, lors du

compactage, la compression s’effectue en trois étapes [17 ,18.]:

e Le remplissage de la poudre dans la cavitéde la matrice rigide ;
e Le compactage obtenu par le mouvement des poingns ;

e L’¢jection du comprimé.

2. Compression isostatique

C'est un procé&lé de fagnnage agissant sur toutes les faces du maté&iau pour la
fabrication des produits speéeiaux tels que creusets, tubes, pieéces réfractaires...etc. Ici, la
pression est appliqgué uniformément par l'intermé&liaire d'un fluide (huile, eau ou gaz)
moyennant un moule @astique flexible généalement en caoutchouc [19]. Le moule &astique
est ouvert au moins d'un c@e€ et aprés remplissage de la poudre, aparticules irréguliéres, on
ferme le moule mé&aniquement et on fait agir la pression par un fluide plac&entre I'enveloppe
dastique et un bloc d'acier. Le fluide transmet la pression de mani&e uniforme dans toutes les

directions atravers le moule flexible [20].

3. Le moulage par injection

Le moulage par injection est une technologie de mise en forme de la poudre dans lequel
des poudres méalliques ou c&amiques sont méangées aun liant organique pour former une
"matiée premiée"” qui est injectépar la suite ades tempé&atures modé&ées dans un moule
ayant la forme requise. Le liant est retirépar un processus de déiantage, et la structure
restante de la poudre est ensuite frittée [20].

Les techniques de compactage citées auparavant représentent les techniques
fondamentales de mise en forme des poudres. Cependant, il existe plusieurs autres
techniques de compactage, parmi elles on cite :

e Le compactage par explosion ;
e Le laminage des poudres ;

e Le compactage continu.

-
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IV. Frittage

1. Ddinition
Le frittage est le terme utilisé pour décrire la consolidation thermique d’un matériau
pulvérulent sans fusion d’au moins I’un de ses constituants. Au cours du chauffage, des ponts
entre les particules de poudre sont é&ablis (Figure 1.3). Ces ponts croissent gr&e aun
transport de maticre entre les particules, afin de minimiser les exces d’énergies libres
d’interfaces, ce qui s’accompagne généralement d’une diminution de la porosité et d’une
croissance des grains [21,22]. Ces changements microstructuraux sont appelé densification

qui est deerite par un taux de porosité(p) ou une densitérelative (dr) tel que :

et

ou:
- Vp: Volume des pores (m°) ;
-V : Volume total (m°) ;

- Vm: Volume thérique du maté&iau adensitémaximale (m®) [23,24].

La diminution de la porositése manifeste de fagn macroscopique par un retrait, qui
exprime la réduction des dimensions de la piéce, et d’une densification, qui exprime la
réluction du volume de la pi€ee, par rapport ala piege crue [21,25]. Le cycle de frittage
comprend géné&alement une pé&iode de chauffage &la tempé&ature de frittage, ensuite une
pé&iode isotherme de maintien atempé&ature constante et finalement un refroidissement. Les
vitesses de chauffage et refroidissement doivent &re contrdeées pour é&riter une fissuration,

surtout dans les mat&iaux c&amiques [26].

!
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Figure 1. 3: Représentation schénatique de deux particules voisines au déout du frittage [23].

Le frittage existe en deux types : le frittage en phase solide et le frittage en phase
liquide. Le frittage en phase liquide est un procédé d’élaboration de matériaux a partir de
poudres ayant au moins deux constituants. L’un d’eux doit étre susceptible de fondre a la
température de frittage, conduisant ainsi a la présence d’une phase liquide [23, 24].
L’écoulement de cette phase liquide, par capillarité, assure la densification du deuxiéme
constituent du maté&iau qui est géné&alement un réfractaire. Dans le cas du frittage en phase
solide, il n’y a fusion d’aucun des constituants de la poudre de départ. La densification se
produit uniquement par diffusion entre constituants par diffé&ents méanismes de transport de

matiére sous I’action de la chaleur seulement [29-32].

2. Les difféentes éapes de frittage
Les &apes de frittage sont données sur la courbe de la densification (Figure 1.4)

représentant I’évolution de la densité relative en fonction du temps de frittage.
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Figure 1. 4: La courbe de la densification au cours du frittage [33].

D’aprés cette courbe en distingue trois stades durant le frittage. La figure 1.5 illustre les

structures gé@meériques qui représentent ces trois stades. Ces derniers sont :

e Stade initial

Il est caract&isépar la formation des contacts entre les particules qui se font sur de trés
faibles surfaces. Avec la montée en tempé&ature, ces contacts vont progressivement agrandir
conduisant ala formation des cous. La croissance de ces derniers va conduire aune reluction
importante de la surface libre du systéme et de I’énergie de surface associée. La structure des
pores est, ace moment, ouverte et compléement interconnectée. La densitédans ce stade
varie entre 55% et 65% de la densitéthéorique. Les centres inter-particules restent presque
constants, il y’a augmentation de la résistance mécanique, une légére augmentation de la
conductivitéthermique et une diminution de la ré&istivitédectrique.

e Stade intermé&liaire

Durant ce stade, la densification se poursuit et devient de plus en plus importante. Cette
densification est accompagné geén&alement par un grossissement des grains et une

croissance du diamétre des cous. Elle se fait par diffusion volumique et inter granulaires.
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A cette éape, la majorité des pores s’arrondissent mais restent interconnectés et il devient
difficile de distinguer les particules initiales car la majorité d’entre elles ont perdu leurs
identités. Ces pores se localisent au niveau des joints de grains. Au cours de ce stade, la
densité peut atteindre jusqu’a 92% de la densité théorique.

e Stade final

Le stade final est un processus trés lent comparéaux deux stades pré&élents. Les pores
deviennent de plus en plus sphé&iques. lls se localisent au niveau des points triples des joints
de grains avant de s’isoler complétement a I’intérieur des grains. Ce stade est caractéris¢ aussi
par I’augmentation de la croissance des grains, pendant que la porosité chute rapidement vers
z&0. Ces changements microstructuraux permettent une densification totale ou la densité

varie entre 92 et 100% de la densitéthérigue.

o=
5%

Intermédiaire 1

Finale
—————————————

Figure 1. 5:Les changements géamériques des grains lors du frittage [34].

3. La force motrice de frittage

Le frittage se produit grace a I’exces d’énergie libre contenue dans un solide pulvérulent

par rapport a un solide dense du méme matériau et de méme volume. Cet exces d’énergie
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repré&sente la principale force motrice du frittage. La grandeur qui permet de quantifier
I’énergie libre associée a une interface s’appelle tension de surface ou tension superficielle.
Elle est homogeéne aune force par unitéde longueur ou, de fag@n &juivalente, aune éergie
par unité de surface. Par déinition, la tension de surface est 1’énergie a fournir pour
augmenter 1’aire de la surface d’une unité¢ et d’éliminer complétement les pores. Elle est

gené&epar :

e La diminution de la surface speeifique due ala croissance des zones de contact des
particules.

e Ladiminution du volume des pores et /ou de la sphé&o disation des pores.

e L'@imination des concentrations de déauts du réseau (défauts ponctuels et
dislocations) dans la masse de poudre. Ces déauts ré&ultent des diffé&entes

transformations qu’a subit le matériau en poudre durant les processus de fabrication
[35].

4. Les énergies motrices de frittage
Afin que le maté&iau pulv&isépuisse donner lieu aun produit fritt& il est nésessaire
qu'il y ait une force motrice capable de conduire le systéme vers un é&at de stabilité
thermodynamique maximal, mé@ne si cette force est diffé&ente pour les diffé&ents éats d
processus. Les diffé&entes forces motrices de frittage sont :
e [’énergie de surface ;
e [’énergie due au gradient de contraintes ;

e [’¢énergie due au gradient de lacunes.

4.1. Energie de surface
L’¢énergie de surface d’une poudre est plus grande que son €nergie en état solide. Cette
augmentation dans I’énergie superficielle est celle qui crée une force motrice qui participe a
I’évolution du systeme de poudres (donc a son frittage) et ala densification de la matiere.
Le systéme essai donc de minimiser son énergie superficielle par ré&luction (minimisation) de
I’aire de sa surface. Cette réduction se fait par le soudage des grains et leur croissance
(grossissement) les uns par rapport aux autres. La compéition entre ces deux &évolutions sera

constamment pré&ente lors du chauffage du matéiau [36].

-
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L’énergie superficielle peut s’exprimer par :

Avec dS : La variation dans ’aire du systéme de poudres.

Dans la premiee &ape de frittage, cette éergie, superficielle, est liee directement au

potentiel superficiel de la matiée et la surface totale des particules (grains). Cependant elle

correspond ala somme des énergies des joints de grains entre particules voisines et 1’énergie

superficielle des surfaces libres (solide-vapeur), donc elle peut &re exprimé par la relation :

dG = ossdAss + oSVAASV..........ceeuvnnne (1.4)

- oss dAss: Energie des forces inter-faciales aux joints de grains ;

- osvdAsv : Energie de tension superficielle des surfaces libres ;

- dAss> 0 : représente I’augmentation des surfaces de contacts entre grains (joints de
grains) ;

- dAsv <0 : représente la diminution des surfaces solide- vapeur due au retrait du

volume totale de la matiére.

Les énergies des joints de grains sont beaucoup plus faibles que les énergies des solide-

vapeur ce qui explique que dG serait néatif.

Notons que ’exces d’énergie du systéme, li¢ a I’énergie de surface, ne peut a lui seul
faire é&oluer le systéne, mais seulement orienter cette évolution. L’essentiel de 1’énergie

neeessaire éant paralldement apportécouramment par voie thermique.

4.2. Energie due au gradient de contraintes
Il est établi que la pression de vapeur au niveau d’une surface concave est inférieure a la

pression de vapeur d’équilibre, alors que celle au niveau d’une surface convexe est supérieure.

X
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Il existe entre la surface concave et la surface convexe, sous l’effet de courbures, des
gradients de potentiel chimique correspondant ades gradients de contraintes. Ces derniers
sont susceptibles de crér un transfert de matiée par évaporation-condensation, ce qui aura

tendance aaccroitre la surface du cou et fermer la porosité
Les gradients de contraintes agissent comme des moteurs pour le frittage :

e Dans la phase gazeuse, la pression au-dessous de la surface convexe des grains est
supérieure a celle qui existe a I’équilibre du pont de raccordement ;

e Dans la phase condenseée, la concentration en matiere sous la surface en compression
des grains est sup€&ieure ala concentration sous la surface en tension du pont ;

¢ Au centre du joint de grain, on assimile I’état du matériau a celui qui existe sous une

surface plane, donc sans contrainte [37].

4.3. Energie due au gradient de lacunes

Au point de contact inter-particule, la concentration en lacunes change, soit en exces,
soit en défaut selon la courbure de la surface concave (pores) ou convexe (particules).
L’établissement d’un gradient de concentration en lacunes entre ses deux surfaces constitue,
avec la croissance de la tempé&ature, une énergie motrice qui provoque la diffusion des
lacunes depuis les réions de forte concentration que sont les pores (consid&é comme des
sources a lacunes), vers les régions de faible concentration, que sont I’intérieur des particules
(considéé& comme des siphons a lacunes).Ce mouvement de lacunes correspond & une
diffusion inverse d’atomes depuis ces mémes particules vers les pores qui se remplissent ainsi
en maticre jusqu’a leur fermeture.

La densification se produit suite ala neutralisation des lacunes entre les particules au
niveau des joints de grains, des dislocations, limites entre phases, ou d’autres formes
d’interfaces. Plus la courbure des surfaces des pores est importante plus le flux de transport

des lacunes est important, donnant lieu aune ciné&ique de frittage plus importante [38].

5. Mé&anismes de transport de matiere
Comme, nous I’avons indiqué précédemment, le frittage est assuré, sous l’action des
gradients de contraintes et de concentrations, par le transport de matiére vers la surface du cou

(pont) qui est la source de lacunes. La source de matiere peut &re soit le joint inter-particule,
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soit la surface des particules loin de la surface des ponts, ou alors des mailles cristallines. Les
processus de transport de matiée peuvent &re relisés par plusieurs méanismes. Ces
meeanismes se distinguent par les sources et les chemins de transfert de la matieee. Nous
allons les présenter brievement dans le cas de deux grains monocristallins en contact. Il existe

quatre principaux meeanismes qui sont pré&enté dans ce qui sulit.

5.1.Au joint de grains

La diffusion aux joints de grains est trés importante pour la densification de la plupart
des maté&iaux et des alliages ouile transfert de matiée se fait depuis le centre du joint de
grains vers la surface du cou. En retirant de la mati&e de la zone de contact, la diffusion au
joint de grains provogue le rapprochement des particules en contact, c’est ce que 1’on appelle
le retrait. L’excés de matiére apporté a la surface du cou est redistribué par diffusion
surfacique et entrame le grossissement du cou. Le transport de matiee par diffusion aux joints
de grains se r&lise avec une énergie d’activation se situant généralement entre celles de la
diffusion en surface et de la diffusion en volume [25]. Son impact dépend n&@nmoins de la
taille des grains ou de la densitédes joints de grains. Plus les grains sont fins, plus la diffusion
selon les joints de grains est préondé&ante.

Le schéna ci-dessous de la Figure 1.6 repréente la diffusion au joint de grains seul,

avec le phénomene de retrait.

-
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Diffusion aux joints de grains

Figure 1. 6: représentation schénatique du phéomene de transport de matiere

au joint de grains [39].

5.2.En surface

Le transfert de matiee, par ce mé&anisme, se fait le long de la surface libre des
particules. En raison du grand nombre de lacunes en surface des cristaux, ce mode de
diffusion est géné&alement plus rapide que la diffusion en volume ou au joint de grains et il est
préondé&ant au déout du chauffage de la plupart des matéiaux. La diffusion en surface est le
premier mécanisme a s’activer. Il devient de moins en moins important au fur et a mesure que
les défauts en surface sont annihilés et que la tempé&ature de frittage augmente. Ce
mécanisme de transport de matiere a une €nergie d’activation, généralement, plus faible que
celle des autres mé&anismes.

Cette diffusion peut jouer plusieurs r@es : si la diffusion au joint de grains est lente, elle
contribue ala formation et la croissance du cou en apportant de la matiee depuis la surface
libre des particules vers la surface du cou. Dans le cas ouila diffusion au joint de grains est
rapide, elle permet de redistribuer, &la surface des grains, la matieee déosé ala surface du
cou par diffusion au joint de grains.

Les deux configurations sont repré&entées dans la Figure 1.7 ci-dessous.
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Diffusion en joints de grains

Diffusion en surface Diffusion en surface

Figure 1. 7: représentation du phéomene du transport de matiére en surface [39].

5.3.En volume
La diffusion se fait gr&e aux lacunes du cristal. Un atome saute sur un site vacant,
libé&ant son ancien site qui devient vacant et ainsi de suite. Ce mode de diffusion est beaucoup
plus lent qu’en surface ou au joint de grains. Il conduit au retrait et &la densification du
compact en poudre qui implique le transport de matiere atravers les particules. Cette matiére
se dévose ensuite dans le cou formé par ces particules. La tempé&ature, la composition
chimique et la pression sont les facteurs dominants qui influencent ce meéeanisme de transport
de matiere [40].
Dans le cas des matériaux homogenes, il ne joue qu’un role mineur. Le schéma suivant

(Figure 1.8) présente les diffé&ents chemins possibles de la diffusion en volume [41]
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Diffusion en volume

Figure 1. 8: représentation du phéomene du transport de matiée en volume [39].

5.4.Par éaporation- condensation

Le transport de matiée peut se faire aussi par phase gazeuse. Il déend de la
combinaison de trois phéomeénes : éaporation, diffusion par voie gazeuse et condensation.
L’origine de ce flux de matiére est le gradient de pression d’équilibre de la phase gazeuse sur
une surface courbé&. Ce phéomene est analogue a la condensation capillaire. Les
conséguences sont identiques ala diffusion en surface [42].

Le mécanisme d’évaporation-condensation intervient plus dans le frittage des mat&iaux
peu stables thermiquement, en raison de la faible pression de vapeur ala tempéature de
frittage. Elle commence par une évaporation d’atomes a la surface libre des particules,
produisant une sorte de nuage a I’intérieur des pores. Ensuite, sous certaines conditions de

pression favorable, il se produit une condensation atomique ala surface des cous.

Le cas de la diffusion par éaporation-condensation est repré&entéci-aprés (Figure 1.9).

.
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Diffusion par éaporation-condensation
Figure 1. 9: repré&entation du phéomene du transport de matiére
par é&aporation-condensation [39].

En plus de ces quatre mé&anismes de transport de matiée principaux, la migration du
joint de grains intervient pour des grains de tailles difféentes. Il y a alors un saut de
contrainte de part et d’autre de I’interface qui provoque la formation des courbures puis la
migration du joint de grains atravers le grain le plus petit. Ce phéomeéne peut &re interpré&é
en termes de migration des dislocations qui constituent le joint de grains [43]. Il peut,
&alement, &re assimiléade la diffusion au joint de grains dans la mesure ouiil est engendré
par des flux de matiére. La migration du joint de grains intervient principalement pour les

stades avanceés, finaux, du frittage et contribue au grossissement des grains.

Ainsi, les diffé&entes voies de diffusion ont des conséquences diverses sur 1’évolution
du frittage. Une autre fagon de définir le role des flux de matiere est d’examiner les sources
de matiere dont les principales sont : la surface libre du grain et le centre du joint de grains
comme le montre la Figure 1.10. Dans ce schéma, les flux se distinguent en deux catégories,
selon la source de matiee qui est soit le joint de grain ou la surface de grain. Ces deux types

de flux seront dé&aillés ci-apres.
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Figure 1. 10: Schéna des éolutions microstructurales par les diffé&ents modes de diffusion (a)

flux de joint de grains ou (b) flux de surface libre des particules [40].

e La diffusion depuis la surface libre des particules apporte de la matiée ala surface du
cou, provoquant ainsi son grossissement. Le grossissement du cou solide entre les
particules est responsable de la consolidation du contact. La diffusion peut se faire en

surface, en volume, ou par éaporation condensation.

e La diffusion depuis le centre du joint de grain se fait &jalement en direction de la
surface du cou. Elle enléve ainsi de la matiere de la zone de contact, le joint de grains.
Ce défaut de matiere se traduit par un rapprochement des centres des deux particules qui
est a ’origine de la densification. Cependant, le dépot de maticere a la surface du cou
contribue éjalement ason grossissement et participe au phéomene de consolidation.
Le mé&anisme principal de transport de matiée est la diffusion au joint de grains mais
la diffusion en volume peut &alement jouer ce rde. Il faut noter que tous les flux de
matiere contribuent ala consolidation, mais ades degres diffé&ents. Cette contribution
varie en fonction de la compéition entre les modes de diffusion. La dominance d’un
meeanisme de transport de matiée dépend des conditions de frittage qui changent
continuellement pendant le frittage. Un méanisme peut dominer tant que les conditions

lui sont favorables. Si les conditions ne lui sont plus favorables, il cesse alors de
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dominer, et un autre méanisme prend le relai de la dominance. Cette compéition entre

mécanismes de transport de matiére continue ainsi jusqu’a la fermeture totale de la

porosité conduisant a une situation d’énergie minimale ou presque nulle dans le systéme.

Les conséjuences atteintes depuis chaque mode de diffusion sont regroupées dans le
tableau.1.2.

Tableau.1. 2: Présentation des diffé&ents modes de diffusion ainsi que leurs conséjuences [29].

source Mode de diffusion Densification consolidation
Surface libre Surface X v
Gazeux X v
Volume X v
Joint de grains Joint de grains v v
Volume 4 v

D’une fagon générale, la diffusion volumique intervient peu pour des matériaux avec un
seul constituant. Elle se fait atravers des lacunes du réeau et dépend, par consé&juent, des
proprié& du cristal. Elle joue cependant un rde primordial pour les maté&iaux non
homogenes a plusieurs constituants. L’homogénéisation de la concentration se fait alors grace
a I’inter-diffusion en volume. La diffusion gazeuse joue un rde éyuivalent ala diffusion en
surface mais nécessite plusieurs étapes, 1’évaporation, la diffusion gazeuse puis la
condensation. La plus lente des trois étapes détermine la vitesse et I'importance du
phéomene. Dans la majoritédes cas usuels de frittage, les diffusions surfacique, aux joints de
grains ou par éaporation condensation sont pré&lominantes. Au-delade sa contribution ala
consolidation par apport de matiere vers la zone de contact, la diffusion surfacique permet
¢galement de redistribuer, a la surface des grains, I’excédent de matie¢re déposé a la surface du

cou par diffusion au joint de grains [43-47].

6. Les parametres influents sur la cinéique de frittage
Les principales variables qui déterminent 1’évolution du frittage et les propriétés des

produits finis ainsi que leurs microstructures, peuvent &re divisées en deux catégories [48] :

Y
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e des variables liées au maté&iau, (c.ad. la poudre), incluent la composition chimique,
la taille, la forme et la distribution en taille des particules de poudre;

e des variables, principalement thermodynamiques, liées au proc&lé telles que la
température, le temps, 1’atmosphere, la pression et la vitesse de refroidissement et de

chauffage.

Dans ce qui suit, en présente les principaux parameétres qui influent sur la cinéique de

frittage.

6.1.La taille des particules et la distribution granulomérique

La taille des particules est I'un des parametres principaux qui déterminent la cinétique
du frittage. Elle peut influer sur le mode de diffusion pré&lominant et modifier ainsi
compléement le scénario du frittage.

Lorsque les particules ont des tailles diffé&entes, la cinéique de retrait et de
densification varie d’un contact a 1’autre. L’utilisation de mélanges de poudre de tailles de
particules différentes ou d’une large distribution en tailles de particules entraine, souvent, une
augmentation de la densitéverte. Cela fait que le retrait néessaire ala densification complée
est ré&luit. Pour une méne taille moyenne des particules, une augmentation de la plage de la
distribution granulomérique entrame une augmentation de la densification au cours des
premiers stades du frittage, probablement due ala préence de particules fines, ainsi que de
pores fins. Cependant, la densification au cours d stade final du frittage dépend
essentiellement de la disposition des particules. Un remplissage h&&ogeéne conduit souvent a
une densification diffé&entielle et une croissance accrue des grains (en raison de la force
motrice accrue résultante de la diffé&ence de taille), de sorte que I'obtention d'une densité
deveé peut &re difficile. D'autre part, pour un remplissage homogéne, qui se traduit par des
pores fins avec une distribution granulomérique limité, une densitéfinale deves peut &re

obtenue quelle que soit la plage de la distribution granulomérique initiale [49,50].

6.2.La tempé&ature
Comme de nombreux phénomeénes faisant appel a des mouvements d’atomes, la

température fait augmenter rapidement la vitesse du frittage que 1’on peut caractériser par la

.
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valeur du retrait. Cependant, les tempéatures trés deveéers, par rapport ala tempé&ature de
fusion, ne sont pas toujours utilisées car elles provoquent des déformations dans les pi€ses par
fluage sous 1’action de leur propre poids [51]. Les paramétres les plus sensibles a la
température sont, principalement, la diffusion, la viscosité... etc.

La tempé&ature est, avec la taille des particules, le paramétre qui déermine la cinéique
du frittage. L’augmentation de la température de frittage implique une activation de la

diffusion d’atomes. Les coefficients de cette diffusion sont de la forme suivante :

- Ea: 1’énergie d’activation (J);

ko : la constante de Boltzmann (k = 1,380 649 <1022 J K ) ;

T : la tempé&sature (K) ;

Do : le coefficient de diffusion nominal (m2s)

La tempé&ature de frittage permet de s@ectionner les zones de pré&lominance des

différents mécanismes de diffusion et de favoriser 1’un ou 1’autre des scénarios.

6.3.Le temps

Bien que le degré de frittage augmente avec I’augmentation du temps, 1’effet restera
toujours faible par rapport ala dépendance de la tempéature. La perte de la force motrice par
restauration, avec ’augmentation du temps quelle que soit la température, est I’'une des
raisons pour lesquelles il est difficile d’éliminer complétement la porosité par frittage
seulement. Par conséquent, il faut essayer d’obtenir les propriétés souhaitées par des temps de
frittage les plus courts et des tempéatures plus éevee. Le temps de frittage est connu comme
une variable mixte, car plus de temps aune tempé&ature maximale augmente le frittage mais
des temps plus long contribuent a un grossissement rapide des microstructures, ce qui n’est

pas souhaitable dans la plupart des mat&iaux.

6.4.L.’atmosphére

Presque tous les meéaux, dimportance technique, réagissent avec le gaz de leur

atmosphé&e environnante méne atempé&ature ambiante, mais plus encore lorsqu'ils sont
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traités & des tempé&atures plus devéss. La raison la plus importante pour [l'utilisation
d'atmospheres de frittage speeiales est de protéger contre I'oxydation et la réoxydation des
poudres mé&alliques frittees [52].

Il existe de nombreuses autres fagns, otiune atmosphére de frittage peut influencer le
processus de frittage. En ré&luisant les oxydes, I'atmosphére peut crér ou libé&er des atomes
meéalliques mobiles. Au cours du stade final de frittage, lorsque les pores sont dé&onnectés et
isolés, le gaz de I’atmosphere de frittage pi€gé dans les pores peut limiter la densification
totale, emp&her le retrait et mé@ne entramer une croissance des pores et un gonflement du
produit final [53].

7. Les techniques de frittage

Le frittage traditionnel est géné&alement ré&lisé par chauffage et sans application de
contraintes meeaniques. On parle alors de frittage naturel ou frittage libre. Malheureusement,
la densification de certains maté&iaux par ce proceélé est difficile, en raison des faibles
cinéiques de diffusion, ou encore de la pré&ominance de mé&anismes de grossissement de
grains. 1l est ainsi apparu de nombreux procé&lés, appelé& proc&lé de frittage activé dans le
but d’accélérer ces cinétiques, de limiter la croissance des grains et de permettre I’obtention
de produits aux excellentes propriétés. L’activation du frittage se fait par I’'une des techniques

suivante [54]:

- Lafinesse des particules de la poudre par broyage ou par procé&é& chimiques ;

- Répartition granulomérique ;

- Homogé&étédu méange ;

- Introduction d’une forte pression ou d’une pression isostatique ;

- Utilisation des poudres possé&lant une forte distribution granulomérique ou les
petites particules remplissent les pores entre les plus grosses, ce qui augmente la

surface de contact entre les particules et de ’ensemble du systeme.

Parmi les proc&lé&s de frittage activé nous citerons plus particuliéement :

= Le pressage achaud (Hot Pressing, HP) oule maté&iau afritter est placédans une
enceinte ou il est presséde maniée uni-axiale au cours du frittage atravers un

systéme de poingns.
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= Le compactage isostatique achaud<«dit HIPing > (Hot Isostatic Pressing), ot une
contrainte meeanique est appliquée de maniére isotrope par 1’intermédiaire d’un gaz.
Dans ce procédé, I’échantillon de poudre est encapsulé préalablement au traitement
et la contrainte est transmise par I’intermédiaire de cette enveloppe ;

= Le frittage flash SPS (Spark Plasma Sintering) oule chauffage, et le frittage, sont
réalisés par 1’application d’un courant électrique (continu, pulsé ou alternatif) a
travers une enceinte de pressage ;

= La consolidation par pression atmosphé&ique ou CAPing (Consolidation by
Atmospheric Pressure) qui est utilis€pour la consolidation de diffé&ents matéiaux

ferreux et céramique dont I’acier a outil T15 objet de ce travail de these.
7.1.La consolidation par pression atmosphé&ique

Le proc&lé CAP est un procé&lé€ relativement ré&ent, de densification des poudres
réfractaires, d’acier a outil et des superalliages. Dans le principe, il est similaire au procédé
HIPing qui lui est caract&isépar son cot deveé Il a ééidentifi€comme un processus de
consolidation des poudres en 1980, lorsque Black et al, de la compagnie amé&icaine Universal
Cyclops Corporation, ont utilis€avec succes cette technique pour densifier les poudres des
maté&iaux réfractaires et des superalliages, atomisés agaz, aune densitétrés proche de la
densitéthéorique [55,56]. lls ont publi€éun brevet qui indique que la consolidation peut &re

réalisée a 1’aide d’équipements moins coliteux.

La poudre utilisé, dans ce proc&l€ doit &re, de pré&ence, atomisé& agaz de haute
qualité de tres faibles contenance en Oxygene, et de forme sphé&ique. Cette derniée est
mélangée avec des ajouts activant en faibles quantités tels que 1’acide borique H3BO3 dans le
méthanol. Ce traitement permet de réduire 1’effet nuisible de la couche d’oxyde pour la
diffusion lors du frittage. L’alcool est compléement &aporépar un I&er pré&hauffage sous
vide en laissant une fine couche uniforme de 1’acide borique sur chaque particule de poudre.
La présence de ces ajouts n’affecte pas les propriétés mécaniques des produits finaux
puisqu’ils sont introduits en tres faibles quantités. Le choix de 1’ajout dépend de 1’alliage a

fritter [57-62].

La poudre traitée est ensuite transfé&eé dans un moule en verre se terminant avec une
extré@nitélongue. La composition de verre doit &re soigneusement choisie en fonction des

proprié& de ramollissement aux hautes tempé&atures. En généal, on utilise un verre
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borosilicaté (Pyrex). Ces types de verre sont une viscositéadéjuate ala tempé&ature de

frittage.

La poudre est dégazée en connectant 1I’extrémit€&du moule avec une pompe avide tout
en chauffant la poudre a une température d’environ 100°C. Cette opération permet d’éliminer
les gaz et I’humidité retenus dans la poudre. Apres une durée suffisante de dégazage, le tube
en verre est soudé au niveau du cou de la bouteille en le portant &la tempé&ature de
ramollissement et en déachant la partie qui contient la poudre. La capsule obtenue est placee
dans un creuset réfractaire puis entouré par du sable siliceux ou par une poudre de graphite.
Le graphite ou le sable utilisépermet de maintenir les capsules dans leurs positions initiales,

méne apres la fusion du verre aux hautes tempé&satures.

Les creusets en alumine ou autres maté&iaux réfractaires, sont placé dans des fours a
moufles standards, sous atmosphére d’air ambiant a la température de frittage. Pendant le
frittage, le verre se ramollit et se déforme plastiquement sous I’effet de la pression
atmosphé&ique transmettant celle-ci ala poudre & fritter. Les ajouts activant permettent
d’accélérer les processus diffusionnels et la vitesse de densification. On produit des pieees
avec des densités variant entre 95 et 99% de la densitéthérique. Lors du refroidissement et
sous I’effet de la différence des coefficients de dilatation, le verre se décolle spontanénent.
Pr&lablement au travail achaud, la surface des lingots consolidé par CAPing, est nettoyee
par une opé&ation de sablage. La Figure 1.11 montre les diffé&entes éapes de consolidation
par procel€CAP.

Les pi€ses obtenues sont transfé&eées pour un travail thermomécanique afin d’atteindre la
densitécomplée. Le travail &chaud est ré&lisésoit par forgeage achaud, par extrusion a

chaud ou par laminage achaud.

L’avantage principal du procédé CAP est le colt faible des équipements et des
opé&ations ainsi que la simplicitédu proc&léqui utilise un four amoufle standard. Cependant,
les autres procédés nécessitent beaucoup d’équipements complexes qui assurent une tres
grande pression et une atmosphere protectrice &haute tempé&ature, ce qui augmente le prix de
I’investissement. De plus, le procédé¢ CAP présente un colt plus faible a cause du faible prix
de revient du moule préparé en verre a I’opposé du procédé HIP ou I’on utilise de hautes
pressions et des canettes méalliques, géné&alement en acier, qui néessitent une mise en

forme et un soudage suivi par un controle d’étanchéité [63,64].
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D’autre part, la surface interne du moule en verre est plus propre. Le décollage spontané
du verre lors du refroidissement, dans le cas de ce procé&lé pré&ente un autre avantage

puisqu’il ne nécessite pas d’autres opérations d’usinage secondaire ou de meulage ou autre
pour le dénoulage.

wrwey

I ‘

(1) (2) ©)

(4) ®)

Figure 1. 11:Consolidation par pression atmosphé&ique : (1) atomisation agaz, (2) méange
par H3BO3, (3) remplissage de la cannette en verre, (4) dégazage et soudage de la cannette et

(5) frittage dans un four amoufle.

Conclusion

Le procaléCAP pré&ente de nombreux avantages prometteurs par rapport aux autres
procaleés de frittage. Ces avantages sont liés aux coUs de production et aux propriéés des

pieees fritt&s. Pour mieux comprendre les changements microstructuraux lors de ce proc&lé




Géné&alité sur la méallurgie des poudres

dans les aciers aoutil, nous devons éudier les proprié&é des aciers aoutils, notamment,

I’acier a outil de type T15. Dans ce qui suit, nous présentons briévement des généralités sur

les aciers aoutil et sur I’acier T15 qui fait I’objet de notre étude.

.
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Introduction

Les aciers a outils sont des alliages, particuliers des aciers, utilisés pour fabriquer les
outils d’usinage, les matrices et les moules qui fagconnent, forment et découpent d’autres
matériaux a des températures ordinaires ou méme a des températures elevées. lls sont utilisés
dans plusieurs applications pour leurs performances optimales liées a la résistance a I’usure, la
ténacite et la dureté, notamment & chaud. Dans ce chapitre, nous allons présenter les aciers a
outils en général. Nous présenterons leurs compositions, leurs microstructures et leurs
caractéristiques mecaniques. Puis, nous allons présenter le matériau sélectionné pour notre
étude, I’acier rapide T15. Nous ferons quelques rappels sur sa composition chimique, sa
structure et ses propriétés mécaniques. Nous insisterons, particulierement, sur son élaboration
par la métallurgie des poudres ainsi que son comportement a chaud, notamment au cours du

frittage.

|I. Définitions des aciers a outils

Les aciers a outils sont des alliages a base de Fer-Carbone. lls sont utilisés lors de la
mise en forme des métaux a froid et a chaud (poingons, matrices, cylindres de laminoirs, des
outils de coupe, de mise en forme...etc.). Les premiers aciers a outils ont été fabriqués en
1868par Robert Mushet [65]. Ces aciers ne sont que des aciers simples au carbone. De plus en
plus, au début du 20°™ siécle, de nombreux aciers ont été développés. Ces aciers contiennent
des quantités relativement importantes en éléments d’alliages tels que: le tungsténe, le
vanadium, le manganese, le cobalt et le chrome. lls permettent de répondre aux demandes des
services de plus en plus séveres, de fournir de meilleurs contrdles dimensionnels et
d’améliorer les propriétés des produits finis lors des traitements thermiques en éliminant les

fissurations [66].

En service, la plupart des outils sont soumis a des charges extrémement élevées et ils
doivent les supporter sans se rompre et sans subir des usures ou des déformations. En effet,
pour répondre a ces exigences, on recherche toujours des matériaux qui combinent des duretés
¢levées, des résistances maximales a ['usure et des ténacités élevées. Ces propriétés optimales
sont caractéristiques des aciers a outils. Ces derniers contiennent des carbures, de dureté
relativement élevée, de résistance a 1’usure élevée et de ténacité élevée, precipités dans une

matrice martensitique [67, 68].
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I1. Classification des aciers a outils

Il existe plusieurs gammes d’aciers a outils qui sont classés selon leur utilisation
principale de travail a froid, & chaud ou de coupe a grandes vitesses. La microstructure et les
propriétés spécifiques de chacune de ces gammes d’acier a outil sont obtenues en ajoutant des
¢léments d’alliages comme Mn, Cr, Si, V, Ni, Mo, Co et W a des teneurs appropriées. La
teneur en carbone varie de 0,1 & 2,85% de la masse totale alors que la teneur en éléments
d’alliage est de 1 a 43% de la masse totale. La microstructure et les propriétés des différentes
classes d’aciers a outils dépendent fortement de leur composition chimique. Dans ce qui suit,
nous présenterons 1’effet des différents éléments d’alliages sur les propriétés des produits finis

ainsi que les différentes classes des aciers a outil.

1. Les éléments d’alliage

» Le carbone : comme dans tout autre acier, le carbone est I’élément le plus important
dans le phénoméne du durcissement structural. Il stabilise I’austénite pendant la trempe.
Durant I’austénitisation, le carbone se dissout dans la matrice et provoque la formation de
la martensite au refroidissement [66].Aprées le revenu, la majeure fraction du carbone se

combine avec certains éléments d’alliage pour former des carbures trés durs.

= Le chrome: se trouve généralement dans les aciers rapides dans I’ordre de 4%.
Ilaugmente la trempabilité et les propriétés de coupes des aciers, diminue le
grossissement des grains lors de 1’austénitisation, retarde 1’adoucissement lors du revenu
et contribue a la réduction de 1’oxydation a haute température. Il forme également des
carbures stables qui contribuent a la résistance a 1’abrasion et a la résistance a haute

température [69].

= Le tungsténe et le molybdéne : améliorent la résistance a I’adoucissement au revenu et
augmente la résistance a I'usure et la résistance a haute température. Ils forment avec le
carbone des carbures tres durs. Ces carbures favorisent la formation des structures a
grains fins.Les carbures les plus prédominant sont sous forme de MeC tels que : FesWsC

ou plus généralement (Fe, Mo, W)sC.
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= |_e vanadium : améliore la dureté a chaud et la résistance a 1’usure par la formation des
carbures stable de vanadium de type MC. Il agit conne inhibiteur de grossissement des
grains lors des traitements thermiques. Une petite quantité de cet élément peut affiner les
grains de I’acier [66]. La combinaison des deux carbures, MC et MeC, permet d’atteindre

des niveaux de dureté et de résistance a 1’usure trés élevée [70]

= |_e silicium, avec une teneur voisine de 0,3% en masse, est utilisé comme désoxydant
dans I’acier liquide au stade final de 1’¢élaboration. Des teneurs d’environ 1% entrainent
une augmentation de la limite élastique, de la résistance a 1’oxydation au-dela de 1000°C
et de la trempabilité par effet de synergiec avec d’autres éléments d’alliage comme le
molybdéne. Il permet aussi de diminuer la stabilité des carbures M2C, ce qui diminue la
fragilitée du métal.

2. Les différentes classes des aciers a outils

Selon I'utilisation principale, les aciers a outils sont classés comme suit :

2.1.Les aciers a outils pour travail a froid (cold work steels)
Ces aciers sont caractérisés par des teneurs en carbone élevées entrainant des duretés
élevées et des teneurs en éléments de durcissement, tels que : V, W et Mo, faibles car ce type
des aciers ne travaille qu’a basse température et il n’est pas congu pour générer des résistances

élevées a des températures élevées [71, 72].

Les aciers a outils pour travail a froid sont généralement utilisés a des températures
inférieures a 250°C, le plus souvent a la température ambiante [73]. Cette limite de
température existe parce que, en pratique, la température n’affectera pas le procédé et les
conditions de la piéce et donc n’entraine pas de variations des propriétés de ’outil et de la

surface de I’outil et de la piece formée [72].
Dans cette classe d’acier, on distingue plusieurs types :

e Aciers a outils trempés a l'eau, désignés selon AISI par les aciers W ;

e Aciers a outils résistants aux chocs, désignés selon AlSI par les aciers S;

e Aciers a outil pour travail a froid trempés a I'huile, désignés selon AISI par les aciers
O;

S
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e Aciers a outils pour travail a froid, moyennement alliés, trempés a l'air, désignés
selon AISI par les aciers A;
e Aciers a outils pour travail a froid a haute teneur en carbone et en chrome, désignés

selon AISI par les aciers D.

Les principaux types d’aciers a outils pour travail a froid avec leur composition

chimique sont donnés sur le tableau.2.1.

Tableau.2. 1: les principaux types d’aciers a outil pour le travail a froid [74].

Cc Si Mn Cr \Y W Mo
Acier a outils pour travail a froid trempé a I'huile
01 0.90 0.30 1.20 0.50 0.10 0.50 --
Aciers a outils trempés a I'eau
w1 1.00 0.20 0.20 -- -- -- --
W2 1.00 0.20 0.20 -- 0.22 -- --
Acier a outil pour travail a froid, moyennement alliés, trempés a l'air
A2 1.00 0.30 0.70 5.00 0.22 -- 1.10
Aciers a outils pour travail a froid & haute teneur en carbone et en chrome
D2 1.50 0.30 0.30 12.00 0.90 -- 0.90
D3 2.10 0.30 0.30 12.00 -- -- --
D7 2.35 -- -- 12.00 4.00 -- 1.00
Aciers a outils résistants aux chocs
S1 0.50 0.20 0.20 1.30 0.20 0.20 --
S7 0.50 0.50 0.50 3.20 - - 1.50

Les aciers a outils pour travail a froid ont été développés pour assurer des propriétés
mécaniques optimales lors de service, généralement a des températures ambiantes. En raison,
des teneurs élevées en carbone et en ¢léments d’alliages, ces aciers présentent des niveaux
¢levés, notamment, de la dureté, de la ténacité et de la résistance a 1’usure. Le tableau.2.2

regroupe les différentes propriétés des différents types d’aciers a outils de cette classe.
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Tableau.2. 2: propriétés de quelques types d’aciers a outils pour travail a froid [68].

Résistance aux Dureté usinabilité Résistance aux | Résistance a
chocs approximative déformations I’usure
(HRC)
01 Plus élevée 57-62 élevée Faible Moyenne
w1 Moyenne 50-64 Plus élevée faible Faible a
moyenne
A2 Plus élevée 57-62 Moyenne Elevée Elevée
D2 Plus élevée 54-61 Faible Elevée Eleveée a trés
élevée
D7 Plus élevée 58-67 Faible Elevée Plus élevée
S1 Elevée 40-68 Moyenne Tres élevée Moyenne

La Figure 2.1 présente la microstructure typique d’un acier a outil pour travail a froid.
La Fig.2.1.a, représente une microstructure d’un acier pour travail a froid de type D7 qui
contient une teneur élevée en carbone, en chrome et en vanadium, ce qui favorise la formation
d’une fraction élevée de carbure. La Figure 2.1.b, est une microstructure d’un acier pour
travail & froid de type D3 qui contient une fraction volumique importante de carbures. Il est
clair que la réduction de la teneur en carbone et en élément d’alliages réduit la fraction des
carbures présents. La différence frappante entre ces deux microstructures, réside dans le fait
que P’acier élaboré par MDP présente une structure fine, homogene et uniformément distribué

des grains et des carbures, alors que celle élaborée par le procédé conventionnel est beaucoup

plus grossiere et hétérogéne surtout en termes de carbures.
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Figure 2. 1: Micrographies d’acier a outils pour travail a froid de type (a) D7 élaboré par
MDP [75] et (b) D3 élaboré par un procédé de métallurgie conventionnel [76].

2.2.Les aciers a outils pour travail a chaud (hot work steels)

Ces aciers sont désignés, selon la classification AlSI, par les aciers du groupe H. lls sont
élaborés pour résister a 1’adoucissement durant de longues périodes a haute température. Ils
sont divisés en trois classes selon I’¢élément d’alliage principal qui leur confére une dureté a
chaud élevée. On distingue : les aciers pour travail a chaud au chrome, qui contiennent 5% de
Cr et des quantités importantes d’autres éléments (le silicium, le molybdéne et le vanadium).
Les aciers pour travail a chaud au tungstene et les aciers pour travail a chaud au molybdéne.
La teneur en carbone est relativement faible (0.25 — 0.70%), ce qui leur confére une bonne

ténacité. Les différents types d’aciers pour travail a chaud sont regroupés dans le tableau2.3.
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Tableau.2. 3: Les principales nuances d’aciers a outil pour travail a chaud

utilisées dans 1’industrie [74]

Cc Si Mn Cr \Y W Mo
Les aciers a outils pour travail a chaud au chrome
H10 0.34 1.00 0.30 3.20 0.40 -- 2.50
H11 0.36 1.00 0.30 5.00 0.40 -- 1.30
H12 0.36 1.00 0.30 5.00 0.30 1.50 1.50
H13 0.38 1.00 0.30 5.00 0.90 -- 1.30
H19 0.40 0.30 0.30 4.20 2.00 4.20 0.20
Les aciers a outils pour travail a chaud au tungstene
H21 0.32 0.30 0.30 3.50 0.40 9.00 --
H22 0.35 -- -- 2.00 -- 11.00 --
Les aciers a outils pour travail a chaud au molybdéne
H42 0.60 -- -- 4.00 2.00 6.00 5.00

Les aciers du groupe H présentent de bons niveaux de dureté a chaud pour les alliages
basés sur le tungsténe et le molybdéne, principalement a cause des carbures alliés présents. Ils
présentent ainsi de bons niveaux de résistance a la déformation aux hautes températures, de
résistance aux chocs thermiques et mécaniques et de résistance a 1’usure. Les propriétés,
citées auparavant, des aciers a outils pour le travail a chaud, pour les différentes classes, sont
regroupées dans le tableau 2.4.
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Tableau.2. 4: Les caractéristiques des différents types d’aciers pour travail a chaud [68].

Résistance aux Dureté usinabilité Résistance aux | Résistance a
chocs approximative déformations ’usure
(HRC)
H10 Plus élevée 39-56 Moyenne a Elevée Moyenne
élevée
H11 Plus élevée 38-54 Moyenne a Elevée Moyenne
élevée
H12 Plus élevée 38-55 Moyenne a Elevée Moyenne
élevée
H13 Plus élevée 38-53 Moyenne a Elevée Moyenne
élevée
H19 Elevée 40-57 Elevée Elevée Moyenne a
élevée
H21 Elevée 36-54 Moyenne Elevée Moyenne a
élevée
H22 Elevée 39-52 Moyenne Elevée Moyenne a
élevée
H42 Moyenne 50-60 Moyenne Tres élevée Moyenne a
élevée

Les propriétés citées dans le Tableau 2.4 dépendent fortement des différents éléments
d’alliages, notamment la dureté¢ a chaud. Cette caractéristique est trés sensible a 1’ajout de
petites quantités de vanadium. La Figure 2.2 présente 1’effet de la teneur en vanadium sur la
dureté a chaud d’un acier pour travail a chaud au chrome. Cette figure met en évidence 1’effet
important d’un faible ajout de vanadium sur la dureté a chaud. Un ajout de 0.5 %V fait passer
la dureté a chaudde 22 HRC (=240Hv) a 33 HRC (=320Hv) et la dureté a froid de 49.1HRC
(=510Hv) a 50 HRC (=530Hv) [77]. La dureté des carbures de vanadium est de ’ordre de

3000 HV et ils permettent d’accroitre de fagon importante la résistance a 1’usure des aciers a

outils.
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Figure 2. 2:Effet du vanadium sur la dureté a chaud des aciers a outil pour le travail

a chaud [77]

La microstructure typique de ces aciers est caractérisée par la présence de faibles

fractions en carbures riche en V (de type MC). La Figure 2.3 représente une micrographie

d’un acier de type H13 fritté.
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Figure 2. 3: Micrographie MEB d’un acier de type H13 fritté [78].

2.3.Les aciers rapides (High Speed Steels)

Ce sont des matériaux développés pour une utilisation principale dans le domaine des
outils de coupes qui génerent une chaleur considérable a grande vitesses d’usinages des
différents métaux, aciers ou autres [65, 79]. lls appartiennent au groupe Fe-C-X ou X est
généralement du : W, Mo, V, Cr et/ ou Co. Ils sont caractérisés par leur capacité d’atteindre
des niveaux de duretés élevées a froid et a chaud. Ces propriétés sont dues au renforcement de
la matrice par les carbures d’éléments d’alliages cités au-dessus [79,80].

On distingue, selon la classification AlSI, deux types d’aciers rapides : les aciers rapides
au molybdéne, désignés selon AISI par les aciers du groupe M et les aciers rapides au

tungsténe, désignés selon AISI par les aciers du groupe T [81].

2.3.1. Les aciers rapides du type M

Ils contiennent, principalement, du molybdéne, tungsténe, chrome, vanadium, cobalt et
du carbone. La ténacité de ces aciers est légérement supérieure a celle des aciers rapides de
type T. Cependant, les autres propriétés de ce groupe sont similaires a celles du groupe T.
Ces propriétés mécaniques sont trés sensibles a I’augmentation des teneurs en élément
d’alliage. L’augmentation de la teneur en vanadium et en carbone augmente la résistance a
I’usure alors que I’augmentation de la teneur en cobalt améliore la dureté a chaud et réduit
simultanément la ténacité. Selon la teneur en éléments cités precédemment, on peut distinguer

plusieurs types d’acier rapide de groupe M. Ces types sont regroupés dans le tableau 2.3
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Tableau.2. 5: Les différents types d’aciers rapides du groupe M

et leur composition chimique [74].

C Mn Si Cr \% w Mo Co Ni
M1 0.80 -- -- 4.00 1.00 1.50 8.00 -- --
M2 0.85-1 -- -- 4.00 2.00 6.00 5.00 -- --
M3 1.05 -- -- 4.00 2.40 6.00 5.00 -- --
M4 1.30 -- -- 4.00 4.00 5.50 4.50 -- --
M6 0.80 -- -- 4.00 2.00 4.00 5.00 12.00 --
M7 1.00 -- -- 4.00 2.00 1.75 8.75 -- --
M10 0.85-1 -- -- 4.00 2.00 -- 8.00 -- --
M30 0.80 -- -- 4.00 1.25 2.00 8.00 5.00 --
M33 0.90 -- -- 4.00 1.15 1.50 9.50 8.00 --
M34 0.90 -- -- 4.00 2.00 2.00 8.00 8.00 --
M36 0.80 -- -- 4.00 2.00 6.00 5.00 8.00 --

Les aciers du groupe M présentent des niveaux de dureté relativement élevés selon leur
composition chimique, précisément selon la teneur en carbone. Dans les nuances ou le taux en
carbone est faible, la dureté est relativement plus faible que celle des nuances a teneur en

carbone plus élevée. Les propriétés de ces aciers sont regroupées dans le Tableau.2.6.

Tableau.2. 6: Les caractéristiques des différents types d’aciers rapides de type M [68]

Résistance aux Dureté usinabilité Résistance aux | Résistance a
chocs approximative déformations I’usure
(HRC)
M1 Moyenne 60-65 Moyenne Tres élevée Treés élevée
M2 Moyenne 60-65 Moyenne Tres élevée Tres élevée
M7 Moyenne 61-66 Moyenne Tres élevée Tres élevee
M10 Moyenne 60-65 Moyenne Tres élevée Tres élevee
M37 Moyenne 60-65 Moyenne Plus élevée Tres élevee

g
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La microstructure des aciers rapide de type M est caractérisée par la présence d’une

matrice martensitiques et des carbures alliés (principalement MsC et MC). La Figure 2.4

présente une micrographie électronique typique d’un acier M2.
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Figure 2. 4: Micrographie MEB d’un acier rapide de type M2 fritté [82]

2.3.2. Lesaciers rapides de type T
Les aciers rapides de type T sont des aciers contenant principalement du W, Cr, V, Co
et C. lls se caractérisent par une dureté, a chaud et a froid, et une résistance a 1’usure trés
élevées. La combinaison de ces deux propriétés rend les aciers a outil de ce type adaptés aux
nombreuses applications de haute performance des outils de coupe. Ils sont principalement
utilisés dans le domaine des outils de coupe tels que : les foréts, les alésoirs, les fraises...etc.
[66].

Il existe une large gamme d’aciers rapides de type T, selon la teneur en éléments
d’alliages. Les tableaux.2.7 et 2.8 présentent, respectivement, les différents types et les
principales caractéristiques des aciers rapides de type T.
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Tableau.2. 7: Les différents types d’aciers rapides de type T [74]

C Mn Si Cr \% w Mo Co Ni
T1 0.75 -- -- 4.00 1.00 18.00 -- -- --
T2 0.80 -- -- 4.00 2.00 18.00 -- -- --
T4 0.75 -- -- 4.00 1.00 18.00 -- 5.00 --
T5 0.80 -- -- 4.00 2.00 18.00 -- 8.00 --
T6 0.80 -- -- 4.00 1.50 20.00 -- 12.00 --
T8 0.75 -- -- 4.00 2.00 14.00 -- 5.00 --
T15 1.50 -- -- 4.00 5.00 12.00 -- 5.00 --
Tableau.2. 8: Les caracteristiques des différents types d’aciers rapides de type M [68].
Résistance aux Dureté usinabilité Résistance aux | Résistance a
chocs approximative déformations I’usure
(HRC)
T1 Elevée 60-65 Moyenne Tres élevée Tres élevée
T4 Moyenne 62-66 Moyenne Plus élevée Trés élevee
T6 Moyenne 60-65 Faible a Plus élevée Trés élevee
moyenne
T15 Moyenne 63-68 Faible a Plus élevée Plus élevée
moyenne

trés sensible a 1’ajout du Co. Le cobalt fait durcir la matrice par solution solide. La Figure 2.5
met en évidence 1’effet de la teneur en cobalt sur la dureté a chaud d’aciers a coupe rapide de

la gamme T. A une température de 500°C, 1’acier T1 a une dureté d’environ de 550HB alors

De plus, ces aciers présentent des niveaux elevés de dureté a chaud. Cette derniére est

que la dureté de I’acier T6 est de I’ordre de 615HB.
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Figure 2. 5: Effet de la teneur en cobalt sur la dureté a chaud des aciers
a outils de lagamme T [77]

La microstructure typique de ces aciers rapide de type T est composée d’une matrice

martensitique et de carbures alliés (principalement MeC et MC). La Figure 2.6 présente une
micrographie typique d’un acier T6.

Figure 2. 6: micrographie d’un acier rapide de type T6 fritté [83].
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3. L’acier a outil de type T15
L’acier T15 est un acier super rapide au tungsténe qui contient, principalement, des
teneurs élevées en tungsténe et vanadium pour lui confére une dureté et une resistance a
I'usure maximale et en cobalt pour lui donner une bonne dureté a chaud [64, 69]. Sa

composition chimique, selon I’ AISI, est donnée sur le tableau.2.7.

Les aciers rapides de type T15 sont fabriqués pour résister aux déformations,
particulierement a chaud, lors du travail par enfoncement, cisaillement ou pénétration dans le
métal pour arracher une fraction de matiére sous forme de coupeaux. llest utilisé pour la
fabrication des poingons et des matrices qui servent a presser les métaux sous forme de

poudres.

Comparativement aux autres aciers a outils, ’acier T15 présente des niveaux de dureté,
notamment a chaud, tres élevée comme le montre la Figure 2.7 Ce niveau de dureté est dd,
principalement, aux carbures de tungstene et de vanadium qui ont une dureté trés élevée
(environ 3000Hv).
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Figure 2. 7: Dureté a chaud des aciers rapides, comparée a celle des autres aciers [77].

L’acier T15 présente une limite d’¢élasticité élevée, une bonne ténacité et une résistance
aux chocs élevés. Il est caractérisé aussi par une excellente résistance a 1’usure. Cette
résistance a I'usure présente le niveau le plus €levé par rapport aux autres aciers a outils,

comme le montre, clairement, la Figure 2.8.
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Figure 2. 8: La résistance a I’usure des différents types d’aciers rapides [84].

En raison de sa résistance a ['usure élevée et sa grande dureté, I’acier a outil de type T15
est utilisé dans des applications trés spécialisées. Il est adapté pour 1’'usinage des matériaux de
hautes résistances a la traction, tels que les aciers traités thermiquement, et pour résister a
I’abrasion rencontrée, lors du service, avec la fonte dure, les aciers moulés, le bois...etc. Il est
aussi largement utilisé, dans les outils de coupe pendant le tournage et le fraisage. Il est
également utilisé pour la fabrication des forets et des outils de coupe pour les matériaux tres
durs et trés difficiles a usiner, tels que les alliages du titane et du nickel. Comme en peut le
trouver dans les broyeurs pour la fragmentation, notamment a grandes vitesses, des matériaux
durs [71].

1. Les carbures dans les aciers a outils

Parmi les matériaux réfractaires de coupe, les aciers a outils ont la plus faible dureté et
la plus grande ténacité comme le montre la Figure 2.9.a. Leur dureté est obtenue aprés des
traitements thermiques, de sorte qu’ils ne sont pas naturellement durs. Apres les traitements

thermiques, la structure martensitique se forme, dans laquelle se trouvant des carbures
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dispersés. Ces carbures, qui sont formés lors de la solidification, sont obtenus par la
combinaison du carbone avec les éléments d’alliages, principalement, le W, le Mo et le V.
Cependant, une partie des carbures fins se précipitent dans la matrice lors du revenu, ce qui
entraine un durcissement secondaire. Les aciers a outils obtiennent leurs duretés non pas par
la martensite mais par le durcissement secondaire par précipitation. Par conséquence, la
dureté, notamment & chaud, de la plupart des aciers a outils est d0 a la dureté élevée des
carbures fins précipités [65]

Les principaux carbures qui peuvent précipiter dans les aciers a outils sont : les carbures
de type MsC (riche en Mo ou W) et les carbures de type MC (riche en V). Leur dureté est

donnée sur la Figure 2.9.b. Ils sont, généralement plus durs que la matrice dont ils précipitent.
[85].

Les carbures présents dans les aciers a outils jouent un réle dominant dans le contréle
des propriétés mécaniques, souhaitées. La microstructure, de la plupart des aciers a outils, est
similaire aux microstructures typiques données auparavant. Elle détermine les propriétés des

aciers et se caractérisent par : une matrice de dureté élevée et une dispersion des carbures.
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Figure 2. 9: La dureté (a) des différents outils de coupes [86] et (b) des différents carbures
[85].
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IVV. Production des aciers a outils
La production des aciers a outils se fait par des procédés conventionnels, de fusion et
coulée en lingotiére, ou par la métallurgie des poudres, MDP.

1. Elaboration des aciers a outils par la métallurgie conventionnelle

La coulée en lingot est un procédé relativement simple dont I’utilisation principale est la
production de matrices, de moules et d’outils de coupe. Les principales difficultés dans la
production d’aciers a outils par coulée résident dans leur microstructure grossicre et
hétérogéne. En plus de la distribution hétérogene des carbures, particuliérement les carbures
de vanadium, ceux-ci ont une orientation préférentielle dans la direction de corroyage et leur
taille est relativement élevée. Cette microstructure anisotrope conduit nécessairement a des
propriétés anisotropes lesquelles, peuvent conduire a des ruptures en service qui peuvent
s’avérer parfois, catastrophiques. La Figure 2.10 présente une micrographie a structure
orientée, d’un acier de coupe rapide M3/2 élaboré par le procédé traditionnel de coulée en
lingotiére.

Orientation préférentielle

a
v

Figure 2. 10: Microstructure d’un acier a outil M3/2 élaboré par la métallurgie

conventionnelle [87]

2. Elaboration des aciers a outils par la metallurgie des poudres
La métallurgie des poudres (MDP) est devenue un procéde majeur pour la fabrication
des aciers a outils et des pieces en aciers a outil a hautes performances. Elle est utilisée,

principalement, pour la production des aciers rapides.
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Pour la plupart des applications, les aciers a outils élaborés par la MDP présentent des
avantages distincts par rapport a ceux €elaborés par métallurgie conventionnelle. En raison
d’une ségrégation prononcée pendant la solidification des lingots a cause du refroidissement
lent, les aciers obtenus conventionnellement présentent, souvent, des microstructures
grossiéres et non uniformes, accompagnées de faibles propriétés transversales et des
problémes de contrdle de la taille et d'uniformité de la dureté pendant le traitement thermique.
En revanche, la solidification rapide des poudres atomisées utilisées pour la production des
aciers a outils, élimine cette ségrégation et produit des microstructures trés fines avec une
distribution uniforme des éléments structuraux tels que les grains, les carbures et méme des
défauts comme les inclusions non métalliques et les porosités. Cela permet de produire de
nouveaux aciers a outils, de composition voulue et bien choisie, qui ne peuvent pas étre

fabriqués par la métallurgie classique.

Pour les aciers rapides, plusieurs propriétés importantes, des piéeces finales, ont été
améliorées parla MDP, notamment, la ténacité, l'usinabilité, le contréle dimensionnel pendant
le traitement thermique et les performances de coupe dans des conditions difficiles. Une
grande variété des aciers rapides a été produite par la MDP tel que les aciers : M2, M3, T1,
T15, T42...etc. [70, 82, 83]

Les aciers rapides élaborés par la MDP se distinguent par la répartition uniforme et la
petite taille des carbures primaires. La distribution en taille des carbures primaires dans 1’acier
rapide de type T15 obtenu par la métallurgie conventionnelle et la métallurgie des poudres ont
été mesurées, comme le montre la Figure 2.11. La taille de la plupart des carbures présents
dans 1’acier obtenu par MDP est inférieure a environ 3um, alors que la taille de ceux dans
I’acier produit conventionnellement couvre toute une plage de taille jusqu'a environ 34pum,

avec une taille mediane de 6pum [1].

-



Généralités sur les aciers a outils

Section des carbures primaires (pin)
0 160 320 480 640 800 960 1120 1280 1440

50 -1 [

———+ CPM TIS

40

Médianne # 1,3um

/,/\loyennc # 14pm
z

30 ‘

|
_T15 convéntionnel
/\/
20

10

Médianne ¥ 6,2um

\Imennc %9,5um

fréquence d'occurrence (% aire)

\
’ \ Max 34pum
0 d ‘ [—— )
0 8 2 20 24 28 32 36

Sullon des Larburgs primaires (um)

Figure 2. 11: Distribution de la taille des carbures primaires d’un acier de coupe rapide T15
élaboré par un procédé de coulée en lingotiere (courbe en rouge) et par un procédé de MP
(courbe en noir) [77].

Les propriétés, principales, des aciers a outils qui ont été améliorées par la métallurgie

des poudres sont: la résistance a 1’usure, la résistance a la flexion et la dureté,

comparativement aux aciers élaborés par la métallurgie classique [81, 88- 90].

La Figure2.12 montre les différences entre les deux procédés d’élaboration.
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Figure 2. 12: (a) la résistance a ’usure et la dureté [1] et (b) la résistance a la flexion [91] des

aciers rapides élaborés par la métallurgie des poudres et conventionnelle.

Les Figure 2.13présentent des micrographies d’un acier rapide de type T15 élaboré par
les deux méthodes, la MDP et le procédé des lingots. Les Figure 2.11, 2.12 et 2.13 illustrent
I’avantage du procédé de métallurgie des poudres sur celui de la coulée en lingot a travers une
meilleure distribution des carbures et une microstructure homogene et plus fine dans le

produit élaboré par MDP.
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Figure 2. 13: Micrographies d’acier T15 montrant des carbures alliés, a) Acier corroy¢ et b)

Acier élaboré par MDP [92].

Le procedé le plus utilisé pour I’élaboration des poudres d’aciers a outils est

I’atomisation. Ces aciers peuvent étre produits par atomisation a gaz ou a 1’eau. Le fluide

.
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d’atomisation est s€lectionné en fonction de I’alliage atomisé ou du procédé de mise en ceuvre
pour la production de piéces. La morphologie est la principale caractéristique qui sera
influencée par le choix du fluide atomiseur. Toutefois, dans le cas d’aciers a outils qui
contiennent des tencurs élevées en éléments susceptibles a ’oxydation, le choix du fluide
d’atomisation aura un impact important sur I’oxydation des poudres. La Figure 2.14.a
présente une micrographie mettant en évidence la morphologie plut6t sphérique d’un acier a
outils de type T15 atomisés a gaz. Dans le cas ou les poudres sont obtenues par atomisation a

I’eau, la morphologie des poudres est irréguliere (Figure 2.14).

Figure 2.14: Morphologie des poudres d’acier a outils atomisées; (a) Poudre d’acier rapide

T15 atomisée a gaz [93] et (b) Poudre PM-23 atomisée a I’eau [94].

Le procédé d’atomisation est un procédé relativement simple. Tout d’abord, 1’acier
liquide contenant les éléments d’alliage est atomisé avec des jets (argon, azote, eau, etc.) a
haute pression. La Figure 2.15 présente un schéma typique du procédé d’atomisation a gaz.
Un des avantages de 1’atomisation au gaz inerte comparativement a I’eau est qu’il permet de
limiter 1’oxydation des éléments d’alliage des aciers a outils, qui contiennent en général une
teneur en chrome relativement élevée (> 4 %Cr). Les gouttelettes liquides se solidifient
rapidement pour former des particules de poudres. Le diamétre des particules est typiquement

inférieur a quelques centaines de microns [95].
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Figure 2.15: Schéma illustrant 1’atomisation a gaz de poudres alliées [95].

Aprés atomisation, les poudres sont traitées thermiquement pour deux raisons
principales : soit pour réduire les oxydes et/ou pour abaisser leur dureté. Les poudres
atomisées a 1’eau sont inévitablement oxydées en surface dii au contact entre I’eau et le fer ou
des éléments d’alliage comme le chrome. La couche d’oxyde superficielle est nuisible au
frittage, car elle limite la création de bons liens métallurgiques entre les particules de poudre.
Pour éliminer cette couche superficielle, les poudres peuvent étre traitées thermiquement sous
vide ou sous atmosphere réductrice, ce qui permet de réduire la couche d’oxyde. Par ailleurs,
les aciers a outils, compte tenu de leur utilisation, contiennent une teneur importante en
¢léments d’alliage, en plus de contenir une teneur relativement élevée en carbone. La
microstructure telle qu’atomisée de ces aciers, en plus d’étre relativement fine, contient des
carbures et une matrice alliée, qui peut étre ferritique, austénitique ou martensitique. La dureté
des poudres est donc relativement élevée, ce qui limite leur compressibilité. Les poudres sont
donc typiquement recuites pour maximiser la dissolution des carbures relativement grossiers
et d’obtenir une matrice douce de faible dureté contenant peu de carbures. La Figure 2.16
présente la microstructure d’une poudre d’acier T15 atomisée a gaz. La dureté de cette poudre
T15 telle qu’atomisée est de 1’ordre de 1100 Hv [74], alors que la dureté typique apres recuit
d’un acier T15 est de I’ordre de230 a 290 Hv [75].

=
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Figure 2.16: Microstructure d’une poudre d’acier T15 atomisée au gaz [93].

Conclusion

Les aciers a outils, spécialement les aciers rapides, sont largement utilisés dans
I’industrie, et plus précisément les aciers rapides obtenus par la métallurgie des poudres. Ces
aciers sont sélectionnés pour leurs propriétés mécaniques, notamment la dureté a chaud, la
ténacité et la résistance a ’'usure. L’acier rapide de type T15 présente le niveau le plus élevé
de la résistance a I’usure. Dans ce qui suit, on présentera bri¢vement les différents modes de

dégradation des surfaces des aciers en contact.
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Introduction

Geénéralement, les aciers a outils rapides, utilisés pour les outils de coupes a grandes
vitesses, sont portés a des effets thermiques ¢levés et a des conditions séveres d’usure, lors du
service. Il est bien connu que les mécanismes d'usure dépondent fortement des
caractéristiques du matériau, notamment la composition chimique, la microstructure et les
propriétés de surface mais aussi des conditions de travail telles que 1’environnement, la

lubrification, la température. . .etc.

Dans ce chapitre, en présentera les divers aspects de la tribologie. En abordera le
frottement, ['usure et la lubrification. Une présentation des principaux mécanismes d’usure
ainsi que les différents parameétres influant sur la dégradation des surfaces des aciers seront

expliques, brievement.

I. Tribologie

1. Définition

La tribologie est un terme, relativement nouveau, dérivé du mot grec tribos, qui signifie
frottement ou friction. Elle a été identifiée, comme un domaine technique de grande
importance, en 1966 [96]. La tribologie est donc définie comme "la science et la technologie
des surfaces en interaction dans un mouvement, relatif, les unes par rapport aux autres’’. Elle
englobe I'étude du frottement, de I'usure et de la lubrification des surfaces de contact entre
deux solides [97]. La lubrification permet de séparer les surfaces en contact par un film
lubrifiant et par conséquent de limiter 'usure. Quatre éléments interviennent au cours des
processus tribologiques : les deux corps frottant, le corps crée dans l'interface (3°™ corps) et

I'environnement.

La tribologie s’intéresse, principalement, a la recherche des méthodes qui permettent de
décrire le comportement mécanique des contacts. On s'intéresse donc a I'étude des propriétés

des surfaces des corps en contact plut6t qu'a leurs volumes.
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2. Systeme tribologique

Un systeme tribologique se définit comme étant un composé mécanique, formé de trois
éléments principaux : deux matériaux antagonistes en contact, les premiers corps (A et B), et
le milieu inter-facial, appelé le troisieme corps (1), comme le montre la Figure 3.1. Les deux
solides, qui sont animés de mouvements relatifs, évoluent dans un milieu ambiant. Le
troisiéme corps, sous forme d’un film intercalaire, sépare, partiellement ou totalement, les
surfaces des deux solides. Il possede des propriétés différentes de celles des premiers corps. Il
est introduit dans le contact ou bien par entrainement cinématique (lubrifiant solide ou
liquide) ou par formation in situ (détachement de particules des premiers corps lors de la
friction). Sur le plan tribologique, ce troisieme corps est un opérateur qui transmet la charge
d’un premier corps sur I’autre. Il s’accommode en s’écoulant, d’une fagon dissipative, avec le
frottement, I’essentiel de la différence de vitesse entre les deux corps. L’interface d’un tel
systeme devient alors le siege de phénomeénes dissipatifs d’énergie en frottement. Aces 3
composants s’ajoute 1’environnement (E) du contact qui constitue 1’ambiance de

fonctionnement du contact [98-100].

Figure 3. 1: Représentation schématique d’un systéme tribologique [101].

.
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3. Le concept du 3eme corps
Le mouvement peut détruire les surfaces de contact en mouvement relatif. Cette
destruction se produit par abrasion des particules écrouies arrachées par frottement sur ses
surfaces. Si les débris sont piégés dans le contact, le contact a deux corps devient un contact a

trois corps. Les différents composants d’un systéme tribologique sont :

a. Les premiers corps :

Ce sont les matériaux qui enveloppent le contact. Leurs déformations forment les zones
élémentaires de contact. Ils interviennent par leur géométrie, leurs propriétés thermo
élastiques, qui, pour les sollicitations transmises par la charge et le déplacement, conduisent &
leurs déformations qui forment les zones élémentaires de contact. Cette intervention des
matériaux est indirecte car elle s’effectue via la géométrie des 1°*® corps. En revanche, leur
action est directe sur les zones élémentaires de contact, ou cette fois les matériaux répondent
aux sollicitations tribologiques locales. Ces sollicitations sont qualifiées de tribologiques car
c’est le seul cas de figure ou existe ce type de chargement (force normale et déplacement
imposés). Sur une profondeur allant de quelques nanométres & une cinquantaine de

micrometres, les 1°™ corps réagissent a ces sollicitations par deux comportements :

1. Un changement de phases, et de structures qui conduisent par fragmentation au
détachement de particules d’une taille élémentaire comprise entre le nanomeétre et
quelques micrometres. Pour attirer I’attention sur le fait que ces changements de
phases sont plus induits par la pression et les déformations que par la température, ils

sont appelés Transformations Tribologiques Superficielles (TTS) ;

2. La fissuration.

L’adhésion, I’abrasion, I’écaillage...etc. sont aussi des réponses, mais elles ne figurent
pas en premier lieu, car une bonne conception permet en général de s’en affranchir alors que

la fissuration et surtout les TTS constituent le probleme majeur.

Un revétement ou traitement de surface fait partie intégrante des 1°*° corps alors que les
couches d’oxydes, de pollution présentent initialement sur les 1% corps font partie du 3™

corps.
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b. Le troisieme corps :

La Figure 3.2 présente le principe de la théorie du troisieme corps. Les particules et
débris d’usure constituent un troisiéme corps qui va séparer les deux solides initialement en
contact. L’étude du contact revient a étudier 1’écoulement de ce troisiéme corps et plus
particuliérement les différents débits. Le débit de production (source) provient de 1’usure des
solides en contact et en mouvement. Les particules vont ensuite s’écouler sous I’effet du
cisaillement résultant du glissement des deux premiers corps. Certaines particules vont étre
¢jectées du contact d’autres vont étre recyclées (entrer a nouveau dans le contact).

Le 3éme corps est dit naturel lorsqu’il est issu de I’un ou des deux 1°° corps ou lorsqu’il se

lefS

forme sur I'un ou les deux corps. Il est artificiel lorsqu’il est apporté dans le contact

comme pour la lubrification solide ou fluide.

Particules recyclées

ri Débit de 3°™ corps

3Me corps  Débits internes
Source de particules

1¥" corps N
P => Particules éjectées

Entrée de particules

Figure 3. 2: La théorie du 3eme corps en tribologie [102].

1. Mécanismes de tribologie

La tribologie traite, généralement, les problémes de frottements, d’usure et de
lubrification. Les frottements et la lubrification ne seront pas détaillés dans ce travail. On
s’intéressera beaucoup plus aux modes de dégradation des surfaces et aux parameétres influant

sur ’usure ainsi qu’au comportement tribologique des aciers.
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1. Frottement
Le frottement est engendré par le déplacement relatif tangentiel de deux surfaces en
contact. La résistance au frottement, ou force de frottement, est caractérisée par la force Fiqui
s’oppose au mouvement (Figure 3.3). Cette force freine le déplacement des deux corps. Selon
la loi de Coulomb, on peut définir le coefficient de frottement (1) comme un rapport entre la

force de frottement F; et la force normale F, appliquée aux deux corps en contact [103, 104].

Interface

€
Ft

—_—
T‘l?'

Figure 3. 3. Sollicitations mécaniques du contact en tribologie [100].

Le coefficient de frottement varie entre 0 et 10. Des valeurs supérieures a 1 ne sont en
général rencontrées que dans des conditions tres particulieres comme sous vide. Le coefficient
de frottement dépond fortement des conditions de contact (sous vide ou pas, avec ou sans

lubrifiant). Le Tableau 3.1 présente quelques valeurs de coefficients de frottement attribuées a
plusieurs matériaux [105].

N
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Tableau.3. 1: Les coefficients de frottement de quelques couples de matériaux [105].

Couple de matériaux Coefficient de frottement
Polyéthyléene / acier 0,65
Acier inoxydable ferritique / acier 0,53
Carbure de tungstene / carbure de tungsténe 0,35
Laiton / laiton 0,24
PTFE / acier 0,18

2. Usure

L'usure peut étre définie comme un phénomene de détérioration continue et progressive
des surfaces qui sont en contact avec un mouvement relatif. Ce contact entraine,
inévitablement, une émission de débris avec des dommages a 1’'une ou a I’ensemble des
surfaces impliquant une perte progressive de matiére, de cotes, de forme, et s'accompagne de
transformations physiques et chimiques des surfaces. Le processus d’usure ne varie pas
nécessairement de maniére progressive en fonction des parameétres tels que : la vitesse, la
température ou le temps. L'usure est préjudiciable dans de nombreuses applications
d'ingénierie, ce qui entraine la défaillance et I’augmentation des distances entre les divers
composants. D’autre part elle est parfois souhaitable et présente des aspects bénéfiques dans
le cas ou elle est bien contrélée par exemple lors de rodages de machines, le meulage d’un
outil, certains procédés de finition des surfaces, tels que le polissage [106] et le broyage,
I’écriture par la craie sur un tableau ou par un crayon sur un papier...etc. Il n’existe pas
d’unit¢ standard ou conventionnelle de [’usure, en particulier pour le taux d’usure
généralement exprimé par la masse perdue rapportée a la distance parcourue et/ou a la surface
du frottement. L'usure d'un mécanisme est due, le plus souvent, a des processus multiples qui
agissent simultanément, mais rarement & un seul processus bien défini et identifiable [97,107].
L'effet des actions simultanées est souvent plus important que I’ensemble des effets que 1'on
produirait en faisant agir séparément les différents processus. Aux premiers instants du
frottement, ce sont les écrans ou zones superficiels qui subissent I’ensemble des mécanismes
inhérents au frottement (effets thermiques, mécaniques ou chimiques). Ensuite, ces
mécanismes se relaient ou s’interpénétrent en fonction des conditions présentes. Les surfaces

métalliques, soumises a un frottement solide ou fluide, en présence ou non de lubrifiants, sont

-
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affectées par des formes d'usure qui peuvent aller de l'usure douce réguliere et contrélable
(usure normale) a la détérioration brutale entrainant la mise hors service du mécanisme. En
général, pour de nombreux types d’usure, I'usure d’une piece se développe en 3 phases

représentees sur la Figure 3.4.

usure mesuree u ¢

[ Seuil d’admissibilité

—— -

Rodage | Usure normale

Fin de vie

— »>
Vitesse d'usure u'(t) Durée d'usage
i
‘ Phase | Phase Il Phase Il
Durée d'usage

Figure 3. 4: Phases de dégradation par usure [108].

En général, la piece subit tout au long de sa vie 3 étapes d’usure qui sont:

= Phase | (Le rodage des surfaces) : cette étape représente la phase de fonctionnement
ou les pieces apprennent a vivre ensemble et provoque des usures rapides qui se
révéleront «protectrices» lors des phases suivantes. Elle est considérée comme une
phase de stabilisation du frottement ;

= Phase II (L’usure normale ou marche normale): C’est la phase intermédiaire de
I’usure. elle correspond a la durée de vie normale d’une piéce ou d’un systeme ou
peuvent se manifester des défaillances dites aléatoires. Durant cette étape, I’usure

devient faible, stable et constante, en fonction du temps ;
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=Phase Ill(Le vieillissement rapide ou mort de la piéce): Les débris de 1’usure
provoquent un labourage de la surface la plus tendre. Les surfaces se détériorent de
plus en plus vite et deviennent fragiles et rugueuses. C’est la phase ou se manifestent

les défaillances d'usure. Durant cette phase, les vitesses d’usures sont en croissance.

2.1. Modes d’usure

Il existe plusieurs mécanismes d'usure, qui provoquent des dommages aux surfaces en
contact. Une étude des propriétés tribologiques de différents matériaux indiquent que
certaines formes d'usure, par abrasion ou par adhésion, entrainent un enlévement plus rapide
des matériaux et peuvent conduire a des défaillances catastrophiques dans des délais assez
courts. D'autres formes d’usure, dites par diffusion ou tribo-chimique, bien que considérées
comme moins dangereuses, se produisent en fait a des taux plus faibles. D'autre part, d'autres
mécanismes, cavitation, corrosion ou érosion, se produisent généralement avec des taux plus
faibles. Les mécanismes d'usure sont classés selon plusieurs modes dont les principaux sont
décrits ci-dessous. Ces phénomeénes d’usure peuvent, en théorie, se produire simultanément.

Certains étant prépondérants par rapport a d’autres en fonction du tribo-systeme étudie.

2.1.1. Usure par abrasion

Le phénomeéne d’abrasion est considéré comme un phénomene purement mécanique. Il
apparait lorsqu’un corps se glisse contre un autre corps plus mou. Au cours de ce mécanisme,
la perte de matiere s’effectue par cisaillement et formation des micro-coupeaux ou par
déformation plastique [103]. Ce mécanisme d’usure qui fait intervenir dans les premiers
instants uniquement les corps antagonistes (usure a deux corps), devient rapidement une usure
a trois corps, comme le montre les Figure 3.5.a et 3.5.b. Cette forme d’usure se manifeste par
des polissages, des griffures, des micro-labourages ou des arrachements de particules. En
général, des sillons formés parallelement a la direction de déplacement par les aspérités du
corps le plus dur ou des empreintes (déformation plastique) sont bien visibles a I’issue de ce

type d’usure, comme I’illustre la Figure 3.5.c.
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Figure 3. 5: Représentation du mécanisme d’usure par abrasion a : (a) deux corps (b) trois

corps et (¢) I’état de surface aprés cette usure [109].

2.1.2. Usure par adhésion

Le concept de ’usure adhésive est basé sur 1’idée que 1’adhérence se produit entre deux
surfaces antagonistes lorsqu’elles se touchent (Figure 3.6.a). Ce mécanisme se caractérise par
un transfert de débris d’une des deux surfaces antagonistes vers I’autre soit par un mécanisme
d’origine purement mécanique, soit suite a une réaction physico-chimique. Au cours de
I’usure par transfert mécanique, les micro-aspérités présentes dans le contact peuvent
conduire a la diminution des zones en contact et générer aux jonctions des €nergies tres
élevées qui peuvent favoriser les réactions physicochimiques (micro-soudage des aspérités en
contact) et entrainer ainsi, des taux d’usure trés élevés [110]. Lors du frottement, il existe
entre les matériaux antagonistes une multitude de microcontacts qui supportent I’ensemble de
la charge normale. Ces micro-jonction sont soumises a des contraintes locales élevées et
subissent des déformations elastiques et plastiques qui provoquent un rapprochement des
atomes et la formation des joints de contact entre les deux surfaces. En effet, dans ces régions,
une constriction des lignes de forces engendre des concentrations de contraintes et
I’augmentation de la température (températures flashes). L’évolution de ces aspérités dépend
des conditions de sollicitations et de I’environnement. Un équilibre est atteint deés que
I’adhérence des films de transfert est supérieure a la force de frottement. Sinon, les contraintes
de cisaillement générées provoquent la rupture ou la disparition des films superficiels suite

aux mécanismes diffusionnels. Ces derniers peuvent étre progressivement evacués du contact
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en laissant une surface tres réactive siége d’un nouveau processus de dégradation. Si les
débris restent piégés dans le contact, les aires réelles de contact s’accroissent et assurent un
role de portance (effet de séparation des antagonistes). Les débris supportent les pressions.
L’usure et le coefficient de frottement sont moindres. L’¢tat de surface aprés ce mécanisme

d’usure est représenté sur la Figure 3.6.b.

(@) (b)

Figure 3. 6: Représentation de : (a) mécanisme d’usure par adhésion et (b) 1’état de surface

apres cette usure [109].

2.1.3. Usure par fatigue

Elle est liée a I’action d’un mouvement cyclique et a la capacité des matériaux a
absorber les énergies de déformation et les contraintes thermiques générées par frottement. La
conséquence générale de la fatigue est la formation des fissures qui entrainent par la suite
I’'usure des matériaux et la perte de la fonctionnalité des surfaces, comme le montre la Figure
3.7.a. Les comportements face a ce mécanisme d’usure dépendent de la nature du matériau.
Dans le cas de matériaux ductiles (matériaux métalliques ou polymeres), la fissuration (ou
mécanisme de délaminage) a lieu en sous-couche et se propagent paralléelement a la surface de
frottement, dans les zones ou les contraintes de cisaillement sont maximales, jusqu’a la
rupture. Par contre, dans le cas des matériaux fragiles comme les céramiques, les fissures se
créent dans les zones ou les contraintes en tension sont les plus importantes. Elles sont
associées a un dépassement local du seuil de rupture du matériau. Elles se situent a 1’arriere
du contact et se propagent perpendiculairement a la surface. Il s’agit donc d’une usure par

fracturation.
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Ce mécanisme, usure par fatigue, résulte d’'une séquence de déformation élastique et
plastique, d’écrouissage et/ou ramollissement et de propagation des fissures. L’analyse des
transferts thermiques sur la microstructure (déplacement des lacunes, des dislocations, des
plans de glissement, I’effet des joints de grains...etc.) explique la formation des fissures,
associees a un écrouissage ou a un adoucissement de la surface, qui peuvent aboutir a des
piqlres ou écaillages jusqu’a la rupture. Ce phénomeéne peut se décomposer en plusieurs
phases. Dans un premier temps, les dislocations se développent et leur densité augmente en
surface provoquant un écrouissage superficiel. Dans un deuxiéme temps, 1’énergie de
frottement transmise a la surface de ce matériau a pour effet de redistribuer cette densité de
dislocations en un réseau plus stable par glissement ou sauts des dislocations. Il existe alors
un déséquilibre entre les contraintes internes. En surface, suite a une densité plus élevee de
dislocations, des contraintes de compression sont générées alors qu’en sous couches, la
densité de dislocations étant moindre, des cavités se forment, favorisant la fissuration. L’état

de surface aprés une dégradation par fatigue est représenté sur la Figure 3.7.b

(a) (b)

Figure 3. 7: Représentation de : (a) mécanisme d’usure par fatigue et (b) 1’état de surface

apres cette usure [109].

2.1.4. Usure par corrosion
Le systeme tribologique dans ce mode est composé de trois composantes, ou
interviennent la réactivité chimique entre les surfaces, la réactivité chimique avec le milieu
environnant et la réactivité physico-chimique avec les débris. Lorsque le frottement se produit

E
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entre un environnement reactif (atmosphere, lubrifiant) et les surfaces solides, I'énergie
dissipée dans l'interface peut entrainer une ou des réactions chimiques particulieres entre
I'environnement qui présente 1’agent corrosif, et les surfaces frottantes en présences des
contraintes mécaniques. Ces réactions tribo-chimiques conduisent a la formation d'une couche
superficielle solide, non soluble dans I'environnement, de faible épaisseur, adhérente aux
surfaces frottantes, et qui protege contre l'usure adhésive. Suite au frottement entre les
surfaces, la rupture des aspérités qui s’oxydent, forme des débris en général trés stables et tres
durs. Ces derniers jouent alors un role abrasif et viennent dégrader les surfaces antagonistes et
donc entretenir 1’usure. Par contre, il est possible de rencontrer une configuration moins
agressive par la formation de films d’oxydes adhérents a la surface d’un des antagonistes et
suffisamment résistants au cisaillement pour jouer un réle protecteur. Les différentes étapes
des mécanismes de dégradation des surfaces par usure corrosive ainsi que 1’état de surface

observé apres 1’usure sont représentés sur la Figure 3.8.

£ adhesive contact

adhesive \
Aot N

N
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~wear debris

N\

(a) (b)

Figure 3. 8: Représentation de : (a) mécanisme d’usure par corrosion [106] et (b) 1’état de

surface aprées cette usure [109].

Par ailleurs, il existe d’autres formes d’usure telles que 1’usure par érosion, 1’usure par
décohésion et 1’usure due au fretting. Cette derniére est généralement rencontrée lorsque des

micro-glissements entrainent un enlévement de matiere au niveau des surfaces en contact.
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2.2. Lois d’usure

L’usure est un phénomene qui n’a pas d’unité légale et ne représente pas une grandeur
physique mesurable. Ce phénomeéne a été défini comme un dommage cause a une surface. La
forme la plus courante de ce dommage est la perte ou le déplacement de matiére. Le volume
de matiere enlevé ou déplacé peut étre utilisé généralement pour quantifier I'usure. Dans de
nombreuses études, notamment sur les matériaux, la mesure de la perte de masse est souvent
la méthode la plus utilisée pour mesurer I'usure au lieu du volume. Cela n’est di au fait qu’a
la facilité a effectuer une mesure de perte de masse. [111, 112]. Une étude, datant du
XVIléme siecle, sur ’'usure des piéces de monnaies écossaises €tablit une équivalence directe

entre perte de masse et perte de fonction [113].

Au milieu des années 1950, ARCHARD (1918-1989) proposa une loi d’usure, portant
son nom. Plusieurs formes de la loi d’Achard peuvent étre évoquées. La premicre, originale,
issue de I’expérimentation, indique que le volume de matiére usée ou perdue par usure Vu est
proportionnel au produit de la distance de glissement parcourue L et de la force normale Fn

appliquée au contact [114].

Vu=KFn.L. .o (3.2)
Ou:
K : coefficient d’usure dépondant principalement de la nature des matériaux en contact et

des conditions de lubrification.

Une seconde forme de la loi d’usure fait intervenir la nature du matériau le plus mou a

travers sa contrainte d’écoulement oy(dureté).

Vu=k.Fn.L.oy.......ccooovviiiiiiiinninn.. (3.3)
Ou:

K : coefficient d’usure fonction du matériau et du régime de frottement.

.
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Une forme dérivée de la premiere loi d’usure fait intervenir 1’énergie dissipée dans le
contact exprimée a travers le produit de la pression de contact (P) et de la vitesse de
glissement (v). Le produit (P.v), est alors proportionnel a la vitesse d’usure dh/dtou : h étant la

profondeur de la piste d’usure.

dhldt=C.P.v............ (3.4)
Ou:
C : coefficient de calage.

La loi d’Archard représente une loi plus générale et essentiellement théorique qui
s’applique difficilement a la réalité des contacts dans leur diversité, vu la non linéarité de la
fonction du volume. Cette loi sera par la suite adaptée de plusieurs maniéres par différents

experimentateurs qui ont établi plusieurs autres expressions.

3. Lalubrification

La lubrification a pour objectif principal de minimiser les résistances passives et les
frottements qui se manifestent dans les surfaces qui sont en mouvement relatif, de facon a
limiter les pertes d’énergie et les élévations de température en service. A ce role essentiel,
s’ajoutent ceux d’évacuer la chaleur produite dans le contact et de réduire I’usure en limitant
I’action des différents mécanismes d’usure décrits précédemment. Pour atteindre ces objectifs,
on sépare les surfaces en mouvement par un matériau intermédiaire dont la propriété
principale est d’avoir une résistance au cisaillement faible, ¢’est-a-dire que 1’on substitue au
frottement direct entre les corps solides, le frottement interne dans ce corps intermédiaire : le
lubrifiant. Ce dernier peut étre liquide, solide, pateux ou gazeux. Il doit posséder une

excellente stabilité thermique et une tres faible tension de vaporisation [115, 103].

Plusieurs mécanismes de lubrification sont exploités lors du service pour réduire les

forces de frottement. Les plus importants sont :
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3.1. La lubrification hydrodynamique
Dans ce cas, un film continu de lubrifiant peut étre maintenu entre les deux surfaces, le
coefficient de frottement est fortement réduit et I'usure est presque éliminée. Elle est efficace

lorsqu'il y a une grande vitesse relative entre les deux surfaces.

3.2. La lubrification limite
La lubrification limite repose sur D’application d’un film mince de lubrifiant,
d’uniquement quelques molécules d'épaisseur. Le lubrifiant est appliqué de sorte que les deux
surfaces ne sont en contact qu'au niveau des aspérités. Les lubrifiants de ce type sont plus
efficaces a basses températures.

3.3. Lalubrification a film mixte
La lubrification a film mixte est la combinaison ente les lubrifications hydrodynamique

et limite. Elle est utile pour réduire les frottements entre les surfaces irréguliéres.

3.4. La lubrification par film solide
Cette méthode repose sur utilisation des solides a faible résistance au cisaillement pour
séparer les surfaces en contact. Contrairement aux lubrifiants hydrodynamique et limite, les
films solides sont efficaces lorsque la vitesse relative entre les surfaces en mouvement est
faible et a des températures élevées. Les lubrifiants solides sont, particuliérement utiles, pour

la lubrification lors du forgeage et de I’extrusion a chaud [116].

I11. Comportement tribologique des aciers
En général, la perte de masse ou la masse usée, qui est une fonction de temps ou de
distance de glissement, est influencée par les différentes conditions expérimentales de
fonctionnement (la vitesse de glissement, la charge appliquée, la température et
I’environnement) et les paramétres liés aux matériaux qui sont essentiellement I'état de

surface, la dureté, la ténacité, la microstructure et la géométrie.

Dans ce qui suit, en décrira les principaux parametres qui influencent la perte de masse

et controlent le comportement tribologique des aciers.
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1. Effet de la dureté et de la microstructure
Il est & noter que la résistance a l'usure des aciers est proportionnelle & leur dureté. Pour
chaque type d'aciers trempés, la relation résistance a l'usure-dureté, est linéaire mais posséde
une pente plus faible que celle des métaux recuit. La Figure 3.9 montre clairement la relation

entre la dureté et la résistance a 1’usure [113].

b A
Aciers récuits

Mairtient isotherme B

Trempe
martensitique

DEINOI| i iy

Récistance a I'usure abrasive

Ecrouiszage (structure stable)

D E

(o

Dureté

Figure 3. 9: Résistance a ’usure abrasive en fonction de la dureté [113]

La résistance a ’abrasion des aciers au carbone et des aciers faiblement alliés augmente
avec la teneur en carbone et indépendamment de celle des autres éléments d'alliage. La
résistance a l'usure croit proportionnellement avec la teneur en cémentite pour un acier
contenant seulement la ferrite et la cémentite. La structure de I'acier est aussi importante ; une
structure perlitiqgue lamellaire a une résistance a l'usure supérieure a celle d'une structure
sphéroidale.

Dans les aciers hypoeutectoides, la résistance a l'usure augmente, avec la quantite de
perlite, c'est-a-dire en carbone et aussi lorsque la distance inter lamellaire moyenne de la
perlite diminue. En ce qui concerne les aciers hypereutectoides, la résistance a l'usure

continue son augmentation jusqu'a ce que le réseau de cémentite proeutectoide inter
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granulaire ne devienne pas continu et fragile [113]. L'effet des traitements thermiques sur le
comportement des aciers au carbone est représenté sur la Fig.3.9 précédente, ou il apparait
que la trempe augmente la résistance a l'usure alors que le revenu la diminue. Les traitements
thermiques isothermes, tels que la trempe martensitique et la trempe bainitiqgue améliorent la
ténacité des aciers. Le durcissement par écrouissage préalable des aciers ne conduit a aucune
amélioration de leur résistance a l'usure bien que des travaux aient montré que I'écrouissage
d'une surface métallique par des grains abrasifs améliorant sa résistance a I'usure. Pour les
aciers faiblement alliés, la résistance a l'abrasion s'améliore pour les éléments donnant lieu a
des carbures dispersés dans la ferrite. L'addition d'une faible teneur en manganése améliore la

résistance a l'usure d'une structure perlitique mais abaisse celle d'une structure martensitique.

2. Effet de la vitesse de glissement

De nombreuses études [116- 120] qui ont été faites sur le comportement tribologique
des aciers a différentes vitesses de glissement, montrent que le mode d’usure dominant pour
les aciers a outils est adhésif. Le taux d’usure des aciers a outils est trés sensible a
I’augmentation de la vitesse de glissement dans des conditions ou la vitesse est lente, mais
relativement sensible a la vitesse de glissement dans le cas ou la vitesse est plus élevée. La
Figure 3.10 montre, clairement, I’influence de la vitesse de glissement sur le coefficient de
frottement et la surface usée des deux premiers corps du systéeme tribologique aprés des essais

qui ont été fait sur un couple d’acier / acier a outil [116].
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Figure 3. 10: Effet de la vitesse de glissement sur : (a) le coefficient de frottement et (b) la

surface usée des deux 1° corps [116].

3. Effet de la température

Dans le domaine du formage des outils de coupes et matrices, l'usure des aciers a outils
continue d'étre une grande préoccupation pour l'industrie en raison de l'augmentation des
colts de maintenance des matrices et du taux de rebuts. Les aciers & outils, et notamment
I’acier T15, sont utilisés dans I’industrie pour leur résistance a ’'usure qui présente un niveau
élevé. Ces aciers sont soumis a de fortes contraintes tribologiques en raison de la pression de
contact élevée lors du glissement. Il en résulte une forte génération de chaleur de friction.
Cette chaleur est répartie entre les deux solides ce qui augmente leur température.
L’augmentation de la température locale, a I’interface, influe sur les matériaux du couple
tribologique et leurs propriétés y compris le taux d’usure, le coefficient d’usure et la durée de

vie.

L’effet de la température sur I'usure des aciers a outils et les mécanismes d’usure

dominants a été étudié dans plusieurs travaux [121-125]. 1l a été montré que 1’augmentation
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de la température a I’interface des contacts glissants a entrainé une diminution du coefficient
de frottement et une augmentation du taux d’usure. Cette diminution en coefficient de
frottement est probablement due a la formation de composés intermétalliques et/ou des
oxydes a I’interface [126]. La surface de la matiere enlevée augmente avec 1’augmentation de

la température comme le montre la Figure 3.11.
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Figure 3. 11: Effet de la température sur la surface de la matiere enlevée [116].

4. Effet de la charge appliquée
La Figure 3.12 montre I’influence de la charge appliquée sur le taux d’usure des aciers.
Le taux d’usure augmente avec 1’augmentation de la charge appliquée. Une charge appliquée
¢levée peut entrainer un détachement d’une quantité importante de matiere des premiers

corps, ce qui fait I’augmentation du taux d’usure [127 - 130].
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Figure 3. 12: Effet de la charge appliquée sur le taux d’usure d’un acier a outil de type T1
[128].

5. Effet de Phumidité

Le taux d'’humidité de I'air ambiant est un autre paramétre ayant une influence sur le
frottement et I'usure des matériaux métalliques. Le coefficient de frottement diminue avec
I’augmentation de I’humidité relative en raison de la formation d’un film mince d’eau au
niveau de I’interface de contact jouant le role de lubrifiant. Les investigations concernant
I’effet de I'humidité sur le comportement tribologique des matériaux métalliques restent trés
limitees.

L’influence du taux d’humidité sur le comportement tribologique des matériaux
métalliques dépend des conditions de I’utilisation (pression de contact, vitesse de glissement

et température) et de la composition chimique des matériaux [130, 131].

Conclusion

Dans ce chapitre, les différents parametres qui déterminent le comportement
tribologique des aciers a outils, ont été discutés. On peut conclure que la durée de vie des
outils de coupes utilisés lors des travaux a grandes vitesses dépondent fortement, d’une part,
des conditions de travail et d’autre part, des propriétés des outils de coupes. Ces propriétés

sont liées, principalement, aux etats microstructuraux qui déterminent les propriétés
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mécaniques des outils de coupes. Ce qui fait, qu’on cherche toujours des matériaux avec

microstructures, optimales, & grains fins et porosité presque nulle. Dans ce qui suit, on

entamera la procédure expérimentale suivie pour obtenir des aciers a outils de type T15 par le
procédé CAP.
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Introduction

Ce projet a pour but 1’étude de la cinétique de densification d’une poudre d’acier a outil
de type T15 dopée par un dispersoide de type Y203. La densification est réalisée a travers la
technique de consolidation par pression atmosphérique (CAP) qui est une forme de
densification par pression isostatique a chaud mais a une basse pression de 0,1 MPa qui est la
pression atmosphérique. Le projet comporte plusieurs étapes ; débutant par la désoxydation et
la caractérisation de la poudre d’acier a outil T15 utilisée et se poursuivant par I’é¢tude de la
cinétique de frittage de cette poudre lors de la consolidation par pression atmosphérique ainsi
que les propriétés mécaniques qui en résultent. Il est aussi question de 1’étude du phénomeéne
de la pénétration du verre observé lors de la consolidation, 1’é¢tude du comportement de la
poudre de cet acier en présence d’un dopant (Y203) et se terminant par 1’évolution des
propriétés mécaniques des échantillons frittés. A chacune de ces étapes, des essais ont été

réalisés, ainsi que 1’évaluation des propriétés appropriees.

Pour aboutir aux buts souhaités, un protocole expérimental doit étre adopté. Dans ce
chapitre, nous présenterons le procédé CAP utilisé pour la consolidation de la poudre ainsi
que les techniques expérimentales employées a savoir la technique de décapage de la poudre
¢tudiée, I’encapsulation de cette poudre, la méthode de dopage par imprégnation chimique
ainsi que les techniques de caractérisations utilisées tout au long de ce travail. Nous

exposerons en détail les différentes techniques citées au-dessus.

I. Matériaux utilisés
Au cours de cette étude, nous avons utilisé 3 différentes poudres ; une poudre d’acier a
outil de type T15 de forme sphérique des particules, une poudre d’acier a outil de type T15 de
forme irréguliere et une poudre d’oxyde d’yttrium (Y203). Dans ce qui suit, nous présenterons
les différentes propriétés ainsi que les différentes techniques utilisées pour déterminer ces
propriétés. Les caractéristiques les plus importantes sont : la composition chimique, la taille

moyenne et la distribution en taille moyenne et la forme des particules de poudres.
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1. Lacomposition chimique
La composition chimique des poudres sphériques et irrégulicres de 1’acier a outil de

type T15, utilisées dans cette étude, a été déterminées par spectrométrie de masse.

Les résultats obtenus sont regroupés dans le tableau.4.1. On remarque cet acier posséde
une grande teneur en W, V, Cr et Co ce qui confirme la nuance T15 du matériau selon la
norme ASTM. Les éléments chimiques responsables de la formation des carbures dans cet
acier sont: W, V, Cr et C.

Tableau.4. 1: La composition chimique de la poudre utilisée dans ce travail.

Eléments.[%m)] C Mn Si Cr Ni Mo w \% Co

Poudre atomisée a

gaz 1.23 0.28 0.37 5.00 0.23 0.68 13.7 5.66 5.03
Poudre atomisée a
eau 1.55 0.31 0.31 6.50 0.078 3.9 10.6 4.80 6.40

2. Lagranulométrie des poudres

La taille moyenne et la distribution en taille moyenne des particules de poudres d’acier
T15 sont déterminées par la technique de tamisage. Une masse m de poudre a été placée au-
dessus d’une série de tamis dont la taille des ouvertures décroit de haut en bas. Les tamis
choisis, de haut en bas, ont des tailles d’ouvertures respectivement égales a : 200pum, 140um,
112pm, 75um, 56pm, 40um et 25um. Ce dernier tamis est placée sur une assiette qui sert a
retenir les particules trés fines inférieures a 25 pm. L’ensemble (poudre et tamis) est ensuite
placé sur une tamiseuse a vibration sonique qui est ensuite mise en marche pendant 30 min.
Pendant que le temps s’écoule, la masse de la poudre se sépare en plusieurs fractions appelées
refus. A la fin du temps préalablement réglé, la tamiseuse s’arréte automatiquement apres
quoi on proceéde a la pesée des différents refus qui servent a tracer la courbe de distribution

des tailles et a calculer la taille moyenne des particules de la poudre tamisée.
Les résultats obtenus sont présentés sur le tableau.4.2. Le diameétre moyen des particules
est calculé en utilisant I’équation 4.1 ci-dessous. Les courbes de distribution entaille moyenne
des particules sont présentées sur les figures 4.1 et 4.2 pour les poudres de forme sphérique et

irréguliere respectivement.
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Dm = 01X1 + % (01+02). X2 + %2 (02+03). X3+ ........ + % (On+On+1). Xnti........ 4.2)

Ou:
- Dm: Le diamétre moyen de la poudre ;
- O, 0s....... On : les ouvertures des tamis ;

- Xy, Xo...... .Xn: fractions massiques des refus retenus par les tamis.

Tableau.4. 2: Résultats de tamisage des poudres d’acier a outil T15.

Poudre a particules sphériques Poudre a particules irréguliéres
Ouverture de | Masse de refus Fraction Ouverture de | Masse de refus Fraction
tamis (um) () massique (%) tamis (um) (o) massique (%)
200 14.15 7.075 140 1.04 1.16
140 26.72 13.36 112 5.03 5.95
112 17.89 8.945 75 23.62 26.25
75 46.02 23.01 56 29.24 32.48
56 46.52 23.26 40 22.54 25.05
40 28.93 14.465 25 6.65 7.38
Assiette 16.37 8.185 Assiette 0.01 0.13
Masse = 200g Masse = 90g
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Figure 4. 1: La distribution en taille moyenne des particules de la poudre sphérique.
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la taille moyenne des particules = 69um
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Figure 4. 2: la distribution en taille moyenne des particules de la poudre irréguliére.

Cette technique de tamisage, est encore utilisée pour la séparation granulométrique des
particules de la poudre sphérique pour étudier I’effet de la taille moyenne des particules sur la
cinétique de frittage ainsi que sur la pénétration du verre. Pour ce faire, une masse de poudre a
été placée sur la méme série de tamis utilisée précédemment. Cette derniére est mise en
vibration pendant environ une demi-heure. Nous avons choisis les trois fractions retenues par
les tamis dont les tailles des ouvertures sont respectivement 140um, 75um et 25um. Les
particules de chaque lot ont été enrobees a froid pour permettre I’observation optique. La
figure 4.3 montre la distribution des particules de chaque fraction. La taille moyenne de

particules de chaque fraction a été déterminée quantitativement, les résultats obtenus sont :

- lataille des particules de la 1 fraction est 43um ;
- lataille des particules de la 2°™ fraction est 87um ;

- lataille des particules de la 3°™ fraction est 152um.
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Figure 4. 3:La distribution des particules de taille moyenne : (a) comprise entre 25 et 75um,

(b) entre 75 et 140um et (c) supérieure a 140um.

3. Lamorphologie des particules de poudres utilisées
La forme des particules de poudres utilisées, I’acier a outil T15 et 1’Y203, a été
déterminée par microscopie électronique a balayage. Les particules de la poudre obtenue par
atomisation a gaz se présentent sous forme sphérique. Alors que la poudre obtenue par
atomisation a I’eau a des particules de forme irréguliere. La figure 4.4 présente les

morphologies des particules de ces poudres.

Cette analyse microstructurale ne montre pas seulement la morphologie mais aussi

confirme la distribution granulométrique des poudres.

108




Matériaux et techniques de caractérisations

Figure 4. 4: Micrographies par MEB des particules de la poudre de 1’acier T15 : (a) atomisée

a gaz et (b) atomisée a I’eau.

La poudre d”Y20s utilisée pour le dopage est une poudre blanche trés fine. La forme de
cette poudre est irréguliére qui a une forte tendance a former des agglomérats, comme le
montre la figure 4.5.
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Figure 4. 5: micrographie obtenue par MEB de la poudre d’Y20s.

Il. Procédure expérimentale

La consolidation par pression atmosphérique des poudres d’acier a outil de type T15 se
fait en plusieurs étapes. D’abord, un décapage des poudres d’acier a été fait, pour se
débarrasser du film d’oxyde qui se trouve en surface des particules et qui forme un obstacle
devant le transport de matiére entre les particules ce qui retarde la densification. Puis, les
capsules en verre de Pyrex remplies de poudres ont été réalisées aprés une succession d’étapes
qui seront détaillées par la suite. Ensuite, le frittage des échantillons encapsulés obtenus est
entamé. Enfin, les échantillons obtenus apres frittage ont été préparés pour la caractérisation
métallographique et mécanique.

1. Ladésoxydation de la poudre
La poudre d’acier étudiée se trouve dans un état 1égerement oxydé. Cette oxydation est

survenue soit durant I’étape d’élaboration de la poudre, ou apres, suite a son exposition
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prolongée a I’ambiante. Pour se débarrasser de cette couche d’oxyde, il existe plusieurs

méthodes dont : le décapage chimique en solution décapante, ou par réduction a 1I’hydrogene.

Dans cette ¢étude, nous avons pensé¢ a désoxyder la poudre d’acier utilisée par la
méthode de décapage chimique qui est une opération de désoxydation par une solution
chimique qui permet 1’¢limination du film d’oxyde qui se trouve sur la surface des particules.
L’opération de décapage représente une condition nécessaire pour avoir de bons résultats lors
du frittage, parce que cette couche d’oxyde représente une barriere qui empéche la diffusion
inter-particules ; ce qui diminue la vitesse de la fermeture des pores. Elle consiste & mettre un
mélange (poudre + Nital) dans un récipient et agiter pendant 20min puis rincer avec 1’éthanol

et sécher a une température de 1’ordre de 50°C.

Les réactions possibles de désoxydation sont les suivantes :

FeO+4 HNO3 ——»  Fe(NO3)3+NO2+2 H20....ocoveiiiieeee 4.1)
Fe203+6 HNO3 ————>  2Fe (NO3)3+3H20 .o (4.2)
Fe30s+10 HNO33 ———»  Fe (NO3)3+NO2+5 HoO....oovvciiiiiieeeees 4.3)

Les Figure 4.6 et 4.7 montrent 1’¢état de surface des particules de la poudre d’acier a
outil T15 avant et aprés décapage ainsi que les résultats donnés par ’EDS des surfaces de
particules de poudre respectivement. D’aprés les figures, on remarque que la surface des
particules de poudre avant le décapage posseéde un aspect rugueux alors qu’apres le décapage
la surface est plutot d’aspect lisse. Les résultats obtenus de ’EDS confirment notre hypothése
et montrent qu’avant le décapage, un certain taux d’oxygene est présent dans la composition

ce qui permet la formation des films d’oxydes de fer autour des particules de poudre.
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Figure 4. 6: Micrographies de la poudre d’acier a outil T15 : (a), (b) avant le décapage et (c)

apres le décapage.
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Figure 4. 7: Analyse de la surface des particules de poudre, (a) avant le décapage et (b) apres

le décapage, par I’EDS.
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2. Présentation du procéde CAP
Les échantillons ont été préparés par la méthode de consolidation par pression
atmosphérique (CAP). La particularité de ce procédé réside dans 1’utilisation des capsules en
verre sous vide pour permettre la transmission de la pression atmosphérique a la poudre lors
de frittage. Dans ce qui suit, nous présenterons les différentes étapes a suivre pour la

consolidation de la poudre d’acier T15 par le procédé CAP.

2.1.Le choix du verre et la préparation des bouteilles en verre
Deux types de verres ont eté fournis par ’entreprise nationale ENAVA [132]. Le verre
le plus approprié pour notre étude est le verre qui a une température de ramollissement la
moins élevée possible, ce qui permet sa fusion et la transmission de la pression atmosphérique
a la poudre lors du frittage a haute température. Ce type de verre est connu commercialement
sous le nom : DURAN. Sa composition chimique a été déterminée par I’EDS. La figure 4.8
représente les résultats de I’analyse par EDS et montre que ce type de verre est un borosilicaté

(c.a.d riche en bore) et qui se ramollit a une température d’environ 827 °C.

153k 0 _ _
Elément % Massique
136K B 16.55
i1 8K C 10.38
(@] 57.16
102K Na 3.60
Si Al 0.49
. Si 11.83
68K
5.1K
34K B
1K cf Ne y
5i
0.0K

0.0 13 26 39 5.2 6.5 18 9.1 104 117 130

Lsec: 29.9 0Cnts 0.000 keV Det: Octane Elite 25 Det

Figure 4. 8: La composition chimique du verre obtenue par EDS.
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La température de ramollissement de ce verre est de I’ordre de 827°C. Cette derniére a
été déterminée, en faisant placer un tube en verre DURAN dans une brique réfractaire et en
suivant ses changements de forme avec 1’augmentation de la température. On remarque qu’a
partir de 827°C le verre commence a se déformer (Figure 4.9). On peut donc conclure qu’a la
température de frittage, le verre sera tres fluide et les parois des bouteilles seront
suffisamment ramollies ce qui assure la transmission de la pression atmosphérique a la

poudre.

- q—T ambiante
827°C

Figure 4. 9: Le ramollissement du verre a 827°C.

Les capsules utilisées durant le protocole expérimental ont la forme de petites bouteilles
qui se terminent par une longue tige tubulaire comme le montre les figure 4.10 et 4.11.
L’extrémité tubulaire proche de la capsule, est coudée a un angle de 90° afin de faciliter son
remplissage en poudre et son montage adéquat sur I’installation de pompage et d’évacuation.

Ces bouteilles ont été fabriquées par "ENAVA [132].

Figure 4. 10: photo réelle de la bouteille utilisée pour I’encapsulation
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Figure 4. 11: schéma de la bouteille utilisée pour I’encapsulation.

2.2.Les étapes de préparation des capsules

La procédure expérimentale de préparation des capsules commence par 1’encapsulation
de la poudre dans de petites bouteilles. Les étapes de 1’encapsulation sont illustrées dans les
figures 4.12 ; 4.13 ; 4.14 ; 4.15 et 4.16. Une fois la poudre introduite dans la bouteille, le long
tube est coudé puis fixé au dispositif d’évacuation pour faire le vide. Le dispositif
d’évacuation spécialement fabriqué pour cette étude posseéde un module cubique a quatre
possibilités de branchement : un branchement pour la pompe a vide ; un branchement pour la
bouteille d’azote ; un branchement pour le manomeétre d’indication de la pression et un

dernier branchement pour la capsule porte échantillon.

Une fois remplies en poudre, les bouteilles en verre sont ensuite évacuées par pompage
continu a 1’aide d’une pompe a vide, tout en étant chauffées par un bec benzene, a environ
100°C pour évaporer I’humidité adsorbée par les particules de poudres. Durant 1’opération
d’évacuation de I’air, de I’azote gazeux est périodiquement injecté dans la poudre puis évacué
(I’opération est répétée environ 5 fois), afin d’éliminer les derniéres molécules d’oxygene
restantes dans la poudre. A I’issue de la cinquieéme opération d’injection d’azote et une fois la
capsule refroidie et un bon niveau de vide atteint, celle-ci est alors scellée sous vide au niveau
du cou, en chauffant intensivement a 1’aide d’une flamme bleue de chalumeaux. Sous 1’effet

combiné du vide et de la chaleur, les parois du verre s’effondrent et se soudent.
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Les capsules obtenues sont ensuite placées dans un creuset en alumine puis entourées
avec du sable siliceux. Le sable n’était utilisé¢ que pour conserver la forme cylindrique de la
capsule en verre, qui devient totalement fluide a la température de frittage. C’est grace a la
fusion du verre aux températures de frittage que la pression atmosphérique est transmise a
I’échantillon de poudre, provoquant ainsi un frittage activé par une pression extérieur
atmosphérique de 0,1 MPa. Il faut souligner ici que I’utilisation du sable siliceux (SiO2) est
motivé par sa haute tempeérature de fusion (> a 1800 °C). Ainsi, en s’alliant avec le sable
solide siliceux, la bouteille de verre liquide garde sa forme cylindrique et permet de ce fait
d’obtenir a la fin du frittage un échantillon fritt¢ également de forme cylindrique. Le sable
solide empéche le verre hautement fluide de s’écouler verticalement provoquant ainsi une

protection parfaite de la poudre d’acier contre I’oxydation.

@ ®

5 0 © K

(a) (b)

Figure 4. 12:Schéma illustratif du dispositif utilisé pour 1’encapsulation.

1:pompe avide; 2:manomeétre; 3 : la bouteille en verre coudée; 4 : bec benzene;

5 : la bouteille d’azote; 6 : creuset en alumine; 7 : sable siliceux; 8 : capsule en verre
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Figure 4. 13:Photo de la bouteille en verre remplie en poudre et coudée

(premiére étape de I’encapsulation).

Figure 4. 14: photo de I’opération de dégazage (deuxieéme étape de I’encapsulation).
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Figure 4. 15: photo de I’opération de séparation de la capsule en verre par chauffage au

chalumeau (troisiéme étape de 1’encapsulation)

Figure 4. 16: photo de la capsule obtenue puis placée dans le creuset en alumine

3. Etalonnage du four de frittage
La connaissance exacte de la température dans toutes les étapes du processus

technologique est un élément fondamental a sa bonne réalisation. Elle détermine non
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seulement la qualité du produit, mais permet également d'évaluer le processus énergétique.
Pour la compréhension du comportement des matériaux pendant le frittage, la mesure et donc
le contrble de la température est un élément important. Dans cette étude, la température a
I’intérieur du four a été mesurée dans le but de déterminer la fiabilité du four utilisé, car au
cours du frittage la différence de température modifie complétement la cinétique de
densification. Il existe de nombreux instruments pour déterminer ce parametre. Il s'agit
notamment de thermocouples, pyromeétres optiques, caméras infrarouges...etc. La méthode la
plus répandue est ’utilisation de thermocouples, vue la simplicité¢ d’utilisation et le prix bas
des thermocouples. Dans ce travail, nous avons utilisé un thermocouple de type S (Platine-
Rhodium) dont la plage de température d’utilisation est de 0°C a plus de 1600°C. Ce
thermocouple a été placé a ’intérieur du four puis branché a un multimetre, dans le but de
déterminer la fiabilité du four utilisé lors de frittage. Le but de cette opération est de vérifier la
fidélité du four. C’est-a-dire de montrer que la température réglée et affichée par le four est

égale a la température mesurée par le thermocouple.

Le principe de fonctionnement du thermocouple schématisé sur la figure 4.17 repose sur
I’effet Seebeck. Ce phénomene est 1ié a la création d’une différence de potentiel électrique a
I’interface entre des métaux ou des semi-conducteurs. Dans un circuit électrique composé de
deux matériaux différents, la différence de température crée des forces électromotrices V

directement proportionnelles a la différence de température T2 — T1.

Platine

Jonction de Tl
mesure

Rhodium

Jonction de
référence

Figure 4. 17: Principe de fonctionnement du thermocouple.

A T’aide de la table de conversion température-tension de ce type du thermocouple, la

température a I’intérieur du four a été déterminée. En comparant la température donnée par le
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thermocouple et la température réglée du four, on peut déterminer la fiabilité du four. Aprés
un nombre important de mesure, la courbe de la figure 4.18 a été tracée. L’allure de cette
courbe est une droite qui passe par I’origine et qui a une pente égale a environ 1. Alors on
peut conclure que le four utilisé lors du frittage est fiable et que la température réglée

représente la température réelle a I’intérieur du four.
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Figure 4. 18: représentation graphique de la température mesurée par le thermocouple en

fonction de la température réglée.

4. Le frittage
Le frittage des capsules obtenues a été réalisé dans un four a moufle, sous atmosphere
libre. L’¢tude de la cinétique de frittage au cours de la consolidation par le procédé CAP
consiste & étudier I’influence des différentes variables de frittage sur la densification. Les
variables de frittage utilisées dans ce travail sont principalement la température et le temps de
frittage, le niveau de vide, la taille et la forme de particules de poudres et le dopage. Les

differents parameétres de frittage au cours de cette étude sont regroupés dans le tableau 4.3 ci-
dessous.
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Tableau.4. 3: Les différentes conditions de frittage au cours de ce travail.

Température de frittage Temps de frittage
- Vide primaire 1150°C De 0.5h & 8h
1200°C De 0.5h & 8h
1250°C De 0.5h & 8h
- T=1250°C Taille moyenne de particules Temps de frittage
, Vide primaire 43um De 0.5h a 8h
87um De 0.5h & 8h
152pm De 0.5h & 8h
- Niveau de vide variable Niveau de vide Temps de frittage
) T= 1250°C Vide primaire De 0.5h a 8h
Vide secondaire De 0.5h a 24h
- T=1250°C Forme de particules Temps de frittage
_ Vide primaire Forme spherique De 0.5h a 8h
Forme irréguliere De 0.5h a 8h
- T=1250°C, t=6h % d’Y203
_ Vide primaire De 0.01% & 0.1%

Apres le frittage, I’ensemble, creuset et échantillon, est retiré du four et laisser refroidir
a la température ambiante. Pendant le refroidissement, en raison de la différence entre les
coefficients de dilatation du verre et de 1’acier, le verre se sépare du produit fritté en laissant
une surface lisse sur le compact. Cependant, la surface extérieure de I’échantillon fritté se
présente sous forme d’un composite a matrice de verre renforcé par des particules
métalliques. L’épaisseur de ce composite n’excéde pas quelques millimétres et varie selon les
conditions de frittage. Ce phénoméne de pénétration du verre sera expliqué en détail dans la
partie résultats et discussion. La figure 4.19 représente un échantillon obtenu apres frittage.
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Figure 4. 19: photo de 1’échantillon obtenu aprés frittage.

5. Le dopage
Lors de la consolidation de la poudre d’acier a outil de type T15, de petites quantités
d Y203 ont éteé ajoutées pour améliorer ou modifier la cinétique de densification au cours du
frittage. Cette modification peut conduire a des matériaux présentant des microstructures tres

différentes et donc des propriétés mécaniques différentes aussi.

Dans cette étude, le dopant Y20z qui est une poudre blanche ultra fine, est introduit par
précipitation chimique. Les étapes qui ont été suivies lors du dopage sont illustrées dans le

schéma représenté sur la figure 4.20.

Remplissage de
mélange des
poudres séchées Evacuation

- - dans des houteille Et préparation
H agittion des capsules
" ' |:>sechage:> :ﬁ

agitation

Poudre d’acier )
15 Mélange

(éthanol + Y203)

Figure 4. 20: schéma de la procédure suivie au cours de dopage.
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Comme le montre la figure 4.20 la procédure de dopage a été faite en plusieurs étapes

qui sont :

» La pesée d’une masse (m) de poudre d’acier T15 a laquelle une masse (m’) d’Y 203 est
ajoutée. La masse (m’) varie dans un pourcentage massique compris entre (0.01 a
0.1%), de telle sorte que la masse totale M = m + m’ = 10 grammes. De cette fagon,
plusieurs échantillons de fraction volumique en Y203 différentes ont été élaborés. Ces
échantillons ont été utilisés afin d’analyse 1’influence du dopage sur la cinétique du

frittage et les propriétés mécaniques qui en résultent ;

» L’ajout d’un volume d’éthanol au mélange de poudre ;

> L’agitation du mélange obtenu délicatement pendant 20min jusqu'a la dissolution de

I’oxyde Y203 et I’obtention d’une solution homogene contenant la poudre d’acier ;

» Le séchage du mélange (poudres + éthanol) a une température d’environ 50 °C pour

provoquer 1’évaporation de I’alcool éthanol ;
> Remplissage des bouteilles en verre par la poudre dopée obtenue.

> Suivre les différentes étapes de consolidation par procédé CAP mentionnées

précédemment.

Dans cette étude, I’éthanol a été choisi comme solvant de 1’oxyde Y203 lors de la
réalisation de dopage pour des raisons liées a son évaporation rapide et a la non-
agglomération des particules de mélange de poudres, aprés dopage.

6. Récapitulatif du plan de cette these
Pour aboutir aux résultats souhaités, apres une opération de décapage de la poudre, nous

avons suivi le plan schématisé sur la figure 4.21.
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Figure 4. 21: Protocole expérimental suivi lors de ce travail.
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I11.Techniques de caractérisation
La caractérisation est scindée en deux parties, la premiére est microstructurale ou 1’on
met en évidence les différentes phases qui apparaissent lors de la consolidation. Tandis que la

seconde est une caractérisation mécanique.

1. Caractérisation microstructurale
La caractérisation microstructurale des échantillons est une technique basee sur
I’observation de microstructures des échantillons en utilisant un microscope optique ou
électronique. Avant les observations microscopiques, les surfaces des échantillons doivent
étre préparées.

1.1.Préparation de surfaces

La préparation des surfaces se fait en deux parties : le polissage et I’attaque chimique.

1.1.1. Polissage

Le polissage est une étape trés importante pour la caractérisation microstructurale. 1l a
pour buts, I’obtention d’une surface plane, de rugosité minimale et également 1’¢élimination de
la couche d’oxyde de fer. Il est effectué¢ en deux étapes. Apreés un découpage longitudinal de
I’échantillon fritt¢ cylindrique a la trongonneuse, celui-ci recoit d’abord un polissage grossier
par meulage suivi d’un polissage fin en utilisant une série de papier émeri de granulométrie
variant de 120 a 1200 particules abrasives.mm™. Le polissage de finition pour 1’obtention
d’une surface miroir est réalis€¢ sur un plateau en feutre imbibé d’une pate diamantée de

granulométrie 9 et 6 um sous une lubrification appropriée.

1.1.2. Attaque chimique
Aprés le polissage, les surfaces préparées subissent une attaque chimique pour
déterminer les différentes phases présentes dans les échantillons obtenus et également révéler
les joints de grains. La solution utilisée, dans ce travail, est le nital a 4% de HNO3z pendant une
durée d’environ 30 secondes. Les microstructures obtenues ont été observées par microscope

optique et/ou électronique a balayage selon le besoin.

1.2.Microscopie optique
Le microscope optique est un appareil d’investigation a I’échelle microscopique le plus
ancien. Son principe repose sur la base de 1’optique géométrique. Il est donc connu depuis tres
longtemps. C’est 1’équipement le plus adéquat pour les besoins de caractérisation par

métallographie quantitative.
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Pour nos différentes observations microstructurales, un microscope optique de marque
Nikon (au niveau de CRTI) a été utilis¢. Ce microscope permet 1’observation des échantillons
avec un grossissement allant de 10X & 1500X.llest équipé d’un appareil photo et d’un
ordinateur permettant ’acquisition des photos. La figure 4.22 représente le microscope

optique utilisé.

Figure 4. 22: photo du microscope optique utilisé.

L’avantage de la technique de microscopie optique, outre sa grande facilité
d’utilisation, est de permettre 1’observation de grandes surfaces et de collecter ainsi
une information globale sur les aspects structuraux de la surface observée. Dans cette
étude, le microscope optique est utilisé pour déterminer le taux de porosité, la pénétration du

verre, la fraction des phases en présence et la taille moyenne des grains dans le matériau fritté.

1.3.Microscopie électronique
Compte tenu de la faible résolution de la microscopie optique, la microscopie
électronique a balayage est parfois nécessaire et mieux adaptée pour une observation plus
claire d’éléments structuraux fins et de petite taille surtout ceux inférieurs a 10 um.
Pour cela on a eu acces au MEB de type Vega3 TESCAN, disponible au niveau du
département de génie mécanique a I'université Amar Telidji de Laghouat. Le MEB est utilis¢
notamment pour 1’identification des phases en les analysant chimiquement par EDX. La

Figure 4.23 représente le MEB utilisé.
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Figure 4. 23: photo du microscope électronique a balayage utilisé.

1.4.Caractérisation de la porosité

Le taux de porosité a été¢ déterminé apres traitement d’image par image J. Ce traitement
d’image est effectu¢ de la méme manicre sur toutes les images obtenues du microscope
optique des échantillons a 1’état poli et avant ’attaque chimique. La fraction de porosité est
déterminée directement par imageJ ou par la méthode de comptage ponctuel. Pour minimiser
I’erreur et augmenter la précision, le taux de porosité final est calculé comme étant la
moyenne de plusieurs mesures déterminées depuis plusieurs images traitées du méme
échantillon. La porosité se présente dans une structure de taches noires qui ont des formes
irréguliéres aux premiers stades de frittage et de plus en plus arrondies au dernier stade.

1.5.Caractérisation de la taille moyenne des grains
La taille moyenne des grains, constitue une propriété importante qui influe sur
lespropriétés mécaniques et physiques du produit fritté. Sa détermination peut se faire en se

basant surla mesure de I’un des paramétres [133] :

le diamétre moyen des grains ;
la surface moyenne des grains ;

le nombre de grains par unité de surface ;

DN N NN

I’interception linéaire moyenne ;
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v le nombre de grains par unité de volume ;

v le diamétre moyen basé sur le volume moyen des grains.

Dans cette étude, c’est la méthode d’interception linéaire moyenne qui a été utilisée
pour la détermination de la taille moyenne des grains ou méme des particules. Cette méthode
est la plus utilisée en métallographie quantitative. Elle est basée sur les concepts de la
probabilité géométrique. Cette méthode consiste a compter le nombre de grains interceptés
par un ou plusieurs segments-test, superposés sur la micrographie agrandie.

La longueur du segment-test et le grossissement utiliseés, doivent étre combinés de sorte a

avoir au minimum une cinquantaine (50) d'interceptions par plage.
Les interceptions sont comptées de la maniere suivante :

> Le chiffre (un) pour une interception directe de la ligne avec un joint de grains liant
deux grains de méme phase; "dite interception simple”. De méme pour une interception

tangente avec un joint de grain; "dite interception tangente" ;

> Le chiffre (un demi) pour une interception des extrémités de la ligne avec un joint de
grain; "dite interception extrémité", de méme, (un demi) pour une interception de la ligne
avec un joint de grains liant deux grains de phases différentes "dite aussi interception

simple" ;

> Le chiffre (trois quart) pour une interception de la ligne avec un joint triple; "dite
interception triple™ ;

Si une seconde phase de fraction volumique (X) se trouve distribuée aléatoirement dans
la matrice, la taille moyenne des grains de la phase d’intérét peut étre déterminée simplement

par I'équation (4.1) suivante :

D=1 Xy (4.1).
N.G

Ou:

- D : le diamétre moyen du grain de la phase choisie (en um) ;
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- N: le nombre de joints de grains de la phase d’intérét, interceptés par le segment-

test ;

- L : lalongueur du segment-test (en mm) ;

Xv : la fraction décimale de la phase choisie ;

G : le grossissement utilisé pendant le comptage si la structure est projetée sur un

écran contenant un segment-test fixe.

En revanche, si la longueur du segment-test change proportionnellement avec le
grossissement, dans ce cas, le grossissement (G) n’intervient pas dans la formule.
A la fin des mesures, la taille moyenne des grains est estimée a partir de la moyenne
arithmétique de plusieurs mesures effectuées sur différentes plages [134, 135]. La méthode est
décrite en détails par la norme ASTM-E112 [135].

Dans cette étude, la taille moyenne des grains a été déterminée par la méthode
d’interception linéaire moyenne. Pour augmenter la précision de la méthode, plus que 400
grains ont été prise en compte. Par conséquent, la taille moyenne de grains a été déterminée
en calculant la moyenne des résultats obtenus depuis plusieurs micrographies prises sur le
méme échantillon.

La microstructure de ’acier a outil de type T15 contient plusieurs phases. Donc, pour
déterminer la taille moyenne des grains, les fractions de différentes phases, carbures et pores,

doivent étre déterminées préalablement par imageJ et/ou par la méthode de comptage.

Dans ce cas, la formule (4.1) devient :

Avec :
- Xc : la fraction de carbures ;

- Xp: le taux de porosité.

1.6.Détermination de I’énergie de surface
L’énergie de surface est I’une des forces motrices principales qui pousse le matériau en

poudre a se densifier lors du frittage. Elle est calculée par la formule suivante :
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ou:

- v : latension superficielle, pour les aciers a outils y = 1.5 J/m?;

- St : la surface spécifique de la poudre.

La surface spécifique de la poudre a été déterminée selon la formule :

ou:

- Np: le nombre de particules de poudre ;

- Sp : lasurface de la particule de poudre.

Si la poudre a une forme de particules sphériques, alors Np et Sp seront déterminés

selon les formules suivantes :

Avec :

- D : le diamétre moyen de la particule de poudre.

m de poudre mde poudre

Np = T e (4.6)

mde particule p.Vp
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Ou:

- mde poudre : la masse de la poudre choisie : 10.61g ;
- p : Densité théorique du poudre p = 8.193 g/cm?;

- Vp : Volume d’une particule.

2. Caractérisation des propriétés mécaniques
Vu que le but de ce travail est d’¢élaborer un acier a outils rapide de type T15 par
métallurgie des poudres et destiné généralement pour les besoins d’usinage, donc les
propriétés mécaniques a déterminer seront principalement : la dureté et la résistance a I’usure.
Cette derniere propriété est exprimée par le coefficient de frottement et la quantité de matiere

enlevée par usure.

2.1.Ladureté

La dureté est 'une des propriétés principales des aciers a outils. Elle dépend
également des conditions de frittage. Dans cette étude, la dureté Vickers (Hv) est mesurée par
un microdurométre montré sur la figure 4.24. Cet appareil est utilisé également pour
déterminer la taille moyenne des grains en utilisant I’interception linéaire moyenne grice au
micromeétre (palmer) monté sur ’appareil qui sert a calculer la longueur du segment test

évoqué dans 1’équation 4.2 ci-dessus.
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Figure 4. 24: photo du microdurometre utilisé.

2.2.Les essais tribologiques
Les essais d’usure ont été effectués sur des échantillons polis en utilisant un tribomeétre

(pion - plan) de marque CSM, disponible a 1’école nationale des mines de I’université Badji

Mokhtar de Annaba. (Figure 4.25).

Figure 4. 25:Photo du tribométre pion-plan CSM utilise.
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Cet essai tribologique permet d’étudier 1’usure et le frottement des matériaux. Le
coefficient de frottement peut étre mesuré. Le taux d’usure peut se traduire par une perte de
masse. Pour évaluer I’influence des conditions de frittage sur I’évolution de l’usure, des
mesures de masse a I"aide d”une balance électronique de précision 10 g avant et aprés 1’essai
ont été realises pour chaque échantillon. La différence entre les deux pesées détermine la perte

de masse Am.

Le principe du deroulement de ce test consiste a appliquer une charge sur une bille
immobile dans le plan horizontal, en contact avec la face plane de I’échantillon installé sur un

disque en rotation suivant 1’axe vertical (Figure 4.26).

Charge
Pion stationnaire

Piste d’usure

Echantillon en rotation

Figure 4. 26:Schéma de principe du tribomeétre de type (pion — plan).

Cet essai de frottement se deroule dans un environnement choisi et contrdlé afin
d’étudier le comportement de 1’un ou des deux matériaux. En 1’occurrence, dans cette étude,
le comportement tribologique de I’acier a outil de type T15 consolidé par CAP sera plus
particulierement étudié afin de comparer les différentes microstructures elaborées. Lors de
tous les essais, les échantillons en acier constituent le disque du montage. Le pion est une bille
en alumine de diametre 6 mm. Le choix de la bille en alumine est motivé par le fait que ce
matériau posséde une usure négligeable et une dureté importante comparées a celles des aciers
a outils qui font ’objet de cette étude. Les principales caractéristiques de la bille d’alumine

sont la pureté : 99,9% et la dureté : 1900 Kg.mm™,
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2.2.1. Les parametres des essais tribologiques

Tous les essais tribologiques ont été réalisés, sans lubrification et dans des conditions de
température ambiante et de pression atmosphérique. L’échantillon est placé sur un disque
animé d’un mouvement rotatif, en contact avec une bille en alumine fixe. L’ensemble est
monté sur un bras élastique. L’expérience de tribologie dure approximativement 45 min, ce
qui correspond a une distance parcourue d’environ 100 m. Par conséquent, le coefficient de
frottement (u) peut étre déterminé. Les parametres opératoires des essais tribologiques
effectués sur les échantillons sont regroupés dans le tableau.4.4.

Tableau.4. 4: les paramétres opératoires de 1’essai tribologique.

Pion Bille en alumine (diamétre 6mm)
Charge appliquée (N) 10
Vitesse de glissement (cm.s™) 5
Distance parcourue (m) 100
Température de I’essai ambiante
Atmosphére Air atmosphérigue
Fluide de lubrification Aucun (frottement sec)
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Introduction

Dans ce chapitre seront présentés les résultats obtenus lors de la consolidation par
pression atmosphérique d’une poudre d’acier a outil T15. Le protocole expérimental suivi est
présenté dans le chapitre précédent. Ce chapitre se divise en quatre grandes parties. La
premiére est destinée & I"étude de la cinétique de frittage des différents échantillons de poudre
par le procédé CAP. Les variables et paramétres de frittage sont : le temps, la température, la
forme et la taille moyenne des particules de poudre ainsi que le niveau de vide utilisé lors de
I’évacuation. Le but recherché dans ce protocole est de déterminer les conditions optimales de
frittage pour atteindre une densité a 100%. La seconde partie est consacrée a 1’étude de la
profondeur de la pénétration du verre et estimer la taille moyenne critique des particules de la
poudre qui nous permet de minimiser au maximum ou méme d’éliminer complétement cette
couche superficielle du verre. La troisieme partie est réservée a 1’étude du comportement de la
poudre d’acier T15 en présence d’un dispersoidd’Y203. Alors que la quatrieme partie est
consacrée aux changements microstructuraux et propriétés mécaniques des échantillons
frittés. L étude de la cinétique de frittage est basée sur 1I’étude de I’évolution du taux de

porosité et de la taille moyenne des grains sous ’effet des différents parameétres de frittage.
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Premiére partie : la cinétique de frittage

|. Effet de la température et du temps de frittage sur la densification

La consolidation de la poudre d’acier a outil T15 a été réalisée a trois différentes
températures 1150, 1200 et 1250°C pendant des temps compris entre 0,5 et 8h. Il est connu
que la température et le temps de frittage sont les parametres qui jouent un réle primordial
dans la détermination de la cinétique de frittage et que la microstructure et les propriétés
mécaniques des aciers a outils sont tres sensibles a ces parameétres. Les Figures 5.1 et 5.2
présentent respectivement le taux de porosité et la taille moyenne des grains en fonction du
temps de frittage aux différentes températures. A ces trois températures, les courbes ont la
méme tendance. Le taux de porosité diminue avec I’augmentation de la température et du
temps de frittage. Par conséquent, la poudre a le méme comportement de densification lors
des différentes températures et différents temps. Tandis que la taille moyenne des grains
augmente avec 1’augmentation de la température et du temps de frittage. La densification la
plus rapide est observée a la température de 1250°C. A cette température, la densite totale est
obtenue apres 6h de frittage si le vide utilisé pendant 1’évacuation est le vide primaire. Au
début, la densification et la consolidation sont accélérées. Ceci est justifié par la grande
énergie de surface de la poudre qui est la principale force motrice de la fermeture des pores a
ce stade. La diffusion qui se produit conduit a la formation et a la croissance des ponts entre
les particules par les différents mécanismes de transport de matiere. Au fur et a mesure que les
ponts se développent, les rayons de courbure entre les particules augmentent. Ceci correspond
au premier stade du frittage, ou la plupart des particules perdent leur identité. Aprés un certain
temps, la croissance du cou des particules est suffisante pour que les pores soient déconnectés.
Ensuite, nous avons observé une diminution lente du taux de porosité lorsque le temps de
frittage s’écoule. Ceci peut s’expliquer par la diminution de I’énergie de surface du systéme
en raison de la croissance des cous et de la diminution de la surface libre par la fermeture des
pores. Par conséquence, au cours du frittage, avec 1’augmentation de la température, les
particules de poudres sont assujetties a des flux de transport de matiére entrainant un

rapprochement des centres de particules et petit a petit une fermeture des pores.

L’évolution de la taille moyenne des grains en fonction de la température et du temps de
frittage est présentée sur la Figure 5.2. 1l est trés clair qu’il y a une relation entre les Figures
5.1 et 5.2. Lorsque le taux de porosité diminue en Figure 5.1, la taille moyenne des grains
augmente (voir la Figure 5.2). En fait, lors du frittage des poudres a hautes températures, la
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porosité est le principal obstacle a la croissance des grains, surtout si les pores sont situés sur
les joints de grain. Des lors, que ces obstacles sont réduits ou totalement supprimés, la taille
des grains, augmente tres rapidement surtout & 1250°C ou la cinétique de frittage est trés

rapide et le taux de porosité est minimal.

A 1250°C, le taux de porosité diminue rapidement entre 1h et 4h et reste presque stable
a partir de 4h (comportement quasi-stationnaire). A ’inverse, la taille moyenne des grains
augmente légerement entre 1h et 4h, alors qu’elle s’accroit bien plus significativement a partir
de 4h. Ce résultat confirme bien que durant le frittage, le phénomeéne de croissance des grains
est dépendant du phénomeéne de densification. Tant que le taux de porosité est suffisamment
élevé, la taille moyenne des grains évolue faiblement. Mais dés que le taux de porosité
atteigne une valeur presque nulle, I’évolution de la taille moyenne de grains est beaucoup plus
marquée. On peut donc conclure que la vitesse de croissance des grains est inversement

proportionnelle a la vitesse de fermeture des pores.

1150°C
30 1 1200°C
7 1250°C
N vide primaire
S
@ 20 N 7§
: X
o
©
o 7
EN 7
2@
\ X
0 T T I T T T  E— T . I . |
1 2 3 4 5 6 ;
temps de frittage (h)

Figure 5. 1: Effet de la température et du temps de frittage sur le taux de porosité.
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Figure 5. 2: Effet de la température et du temps de frittage sur la taille moyenne des grains.

L’évolution microstructurale est, notamment, influencée par la température et le temps
de frittage. Les Figures 5.3 et 5.4 montrent I’effet de la température et du temps de frittage sur
les développements microstructuraux lors du frittage par procédé CAP de I’acier a outil de
type T15. Les images de la Figure 5.3 sont obtenues aprés un traitement d’image via Imagel.
Le taux de porosité est déterminé soit par la méthode de comptage ou par ImagelJ. Pour limiter
les erreurs statistiques, les taux de porosité ont été mesurés a partir de plusieurs images du

méme échantillon.
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Figure 5. 3: microstructures, traitées par imageJ, des échantillons frittés a différentes

temperature pendant différents temps eu utilisant un vide primaire. (Sans attaque chimique).
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Pores

— Grains

Joints de grains

—Carbures

Figure 5. 4: microstructures des échantillons frittés a : (a) 1150°C, (b) 1200°C et (c) 1250°C
pendant 6h en utilisant un vide primaire (avec attaque chimique au nital 4%)
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I1. Effet de la taille moyenne des particules et le temps de frittage sur la densification

La Figure 5.5 montre le taux de porosité en fonction de la taille moyenne des particules
et du temps de frittage. Les trois poudres, a taille de particules différentes, ont le méme
comportement de densification. Le taux de porosité diminue avec I’augmentation du temps de
frittage. En revanche, la méme figure indique que le taux de porosité diminue lorsque la taille
moyenne des particules diminue. Pour la poudre a particules fines, la densification, et la
vitesse de fermeture de pores,y est plus rapide que la poudre a particules grossiéres. A cette
condition, la densité compléte est achevée apres 4 heures de frittage a 1250°C.

C143um
30 - C187um
I 152pm
T=1250°C
vide primaire

20 +

10

taux de porosité (%)

0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
temps de frittage (h)

Figure 5. 5: Effet du temps et de la taille moyenne des particules de poudre sur le taux de

porosité.

En fait, la taille moyenne des particules influe directement sur la surface spécifique de
la poudre qui détermine ’énergie de surface du systéme. Cette énergie, d’aprés la littérature,
représente la force motrice du frittage. Lorsque la taille des particules est grande, la surface

spécifique est petite et 1’énergie de surface associée est beaucoup plus faible d’ou une

densification trés lente.

Si on considere toutes les particules de poudre de chaque lot (fraction choisie) ont la

méme taille moyenne et que la distribution est homogene, I’énergie de surface sera
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représenter par la Figure 5.6. En fait, les différentes étapes, a suivre, pour aboutir a ce
diagramme, ont éteé expliquées brievement dans le chapitre précédent (111.6.1). D’apres la

Figure 5.6, I’énergie de surface diminue avec I’augmentation de la taille des particules de

poudre.

= 0.2
D
& 0.2718J
2
3
(<]
>
£ 01+
0.1136J
0.0765J
0,0 . , .
43um 87um 152um

Taille moyenne de particules (pm)

Figure 5. 6: Energie de surface en fonction de la taille moyenne des particules de poudre.

La Figure 5.7 montre I’évolution de la taille moyenne des grains en fonction du temps
de frittage et de la taille moyenne des particules de poudre. On observe clairement que, la
taille moyenne des grains augmente avec ’augmentation du temps de frittage et de taille
moyenne des particules de poudre. Pour la poudre a particules de taille moyenne 152um, la
taille moyenne de grains augmente avec le temps de frittage et tend vers une valeur limite
d’environ 35um. La taille moyenne des grains augmente de moins de 20um vers 35um pour
des temps de frittage respectif de 0.5h et 8h. Un comportement analogue est observé avec les

autres poudres, de tailles respectivement égales a 43 et 87um.
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Figure 5. 7: Effet de la taille moyenne des particules de poudre sur la taille moyenne des

grains.

Les Figures 5.8 et 5.9 représentent les développements microstructuraux des

échantillons obtenus a partir de poudres a particules de tailles moyennes différentes.
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.l

(D = 152um, t = 1h)

(D = 152um, t = 8h)

Figure 5. 8: Microstructures, traitées par imageJ, d’échantillons frittés a 1250°C pendant

différents temps en utilisant un vide primaire et poudres a granulométrie différente.

(sans attaque chimique).
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Figure 5. 9: Microstructures d’échantillons frittés a 1250°C pendant 4h en utilisant un vide
primaire et poudre a particules de taille : (a) 43um, (b) 87um et (c) 152um.
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I11. Effet du niveau de vide et du temps de frittage sur la densification

La Figure 5.10 montre 1’effet du temps de frittage sur le taux de porosité pendant le
frittage & 1250°C en utilisant deux niveaux de vide différents : primaire et secondaire. Dans le
cas du vide primaire (107 torr), le taux de porosité diminue lentement avec I’augmentation du
temps de frittage et la densité¢ totale n’est atteinte qu’aprés 6h de frittage. Cependant, en
utilisant un vide secondaire (10>torr), le taux de porosité diminue rapidement jusqu’a zéro et
presque le méme comportement. La seule différence réside dans la pente de ses courbes
décroissantes. Dans le cas du vide secondaire, la densification est tres rapide car la pression
atmosphérique est entierement transmise aux poudres ce qui conduit a la formation d’un
systeme de forces ou contraintes (d’origine pression atmosphérique) au niveau des cous inter-
particules. Ces contraintes vont s’ajouter a la contrainte naturelle de Laplace, qui se produit
automatiquement entre deux particules en contact, entrainant la formation d’une forte densité
de dislocations aux cous. Ces dislocations sont la source d’un flux important de lacunes (de
concentration C1) qui est émis a partir des cous entre les particules. En sachant que la
concentration des lacunes a I’intérieur des particules (dite concentration d’équilibre Co) est
inférieure a celle des cous (Co < C1) d’ou, pour rétablir I’équilibre, il y aura un flux de lacunes
depuis ces cous vers I’intérieur de ces particules qui sera suivi par un flux opposé d’atomes
(donc de matiére) depuis ces particules vers le cou (pore). Ce flux antagonique continue
jusqu’a ce que la porosité soit totalement fermée par la matiere entrante depuis les particules
vers les pores. Cependant, en utilisant uniquement le vide primaire, nous pensons que la
pression atmosphérique ne soit pas entierement transmise aux particules de la poudre, car
dans ce cas, il reste encore une fraction importante d’azote gazeux dans la bouteille en verre
non totalement évacuée. Par conséquent, la pression de ce gaz, piégé, augmentera a la
température de frittage a 1’intérieur de la bouteille en verre, et va donc s’opposer a la pression
atmosphérique et I’empéchera d’étre compleétement transmise a la poudre. Par conséquent,
tout le systeme des forces impliqué, comme expliqué ci-dessus, et les mécanismes de

transport de matiere associés sont réduits.
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Figure 5. 10: Effet de niveau de vide sur le taux de porosité des échantillons frittés a 1250°C.

La Figure 5.11 montre 1’évolution de la taille moyenne des grains en fonction du niveau
de vide et temps de frittage pour les échantillons frittés a 1250°C. D’apres cette figure, la
taille moyenne des grains augmente avec 1’augmentation du temps de frittage. Comme il a été
expliqué précédemment, le temps de frittage permet la croissance des grains. Dans le cas d’un
frittage sous vide secondaire, pour des temps supérieur a 1.5h (temps de densification totale),
la croissance des grains devient de plus en plus rapide a cause de I’absence d’obstacles au

mouvement des joints de grains que sont les porosités.
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Figure 5. 11: Effet du niveau de vide et temps de frittage sur la taille moyenne des grains.

Une observation approfondie des micrographies de la Figure 5.12 indique que le taux de
porosité obtenue dans le cas du vide primaire apres 1h de frittage est presque 2 fois celui
obtenue dans le cas du vide secondaire a mi-temps (0,5h) et que le taux de porosité obtenue
apres frittage avec vide primaire pendant 2h est presque égale a celui obtenu aprés 1h de
frittage par vide secondaire. Cependant, 6 longues heures sont nécessaires pour obtenir la
densité compléte en utilisant un vide primaire, alors que seulement le ¥ de ce temps (1,5h) est
nécessaire pour atteindre la densité compléte lors de I'utilisation du vide secondaire. Les

taches noires ne représentent que des inclusions métalliques.
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Figure 5. 12: Micrographies d’échantillons frittés a 1250°C pendant des temps et niveaux de

vide différents. (Sans attaque chimique).
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D’apres le Figure 5.12, on peut également dire que lors de frittage par vide primaire, en
raison de temps et basse pression utilisés, le mécanisme principal de transport de matiére est
la diffusion. Par conséquent, les diamétres des cous entre les particules sont plus grands a
n’importe quel moment en raison de la quantité de matiére qui remplisse les pores qui dépend
du temps. Alors, presque toutes les particules ont perdu leur identité sphérique. Cependant,
dans le frittage par vide secondaire, en raison de pressions impliquées plus élevées, nous
pensons que le principal mécanisme de densification au début du procédé est le réarrangement
des particules a faible temps (0,5h). Les densités relativement plus élevées ne résultent pas
principalement de la diffusion, mais de la réduction des distances entre les particules, le
rapprochement des centres des particules et aux glissements. Par conséquent, les diamétres
des cous entre les particules sont plus petits, surtout a un temps plus bas (0,5h) permettant aux
particules de garder leur identité sphérique.

La figure 5.13 ci-dessous illustre le type de microstructure obtenu apres 6 heures de
frittage lors d’un vide primaire et secondaire. Les deux microstructures sont presque
identiques en termes de taille des grains et fraction de carbure. En regardant de prés ces deux
structures, on constate qu’il y’a une différence apparente dans la taille des carbures. Les plus
gros d’entre eux sont situés dans les points triples (rencontre de trois joints de grains). Les
carbures de taille moyenne sont situés dans les joints de grains, tandis que les plus fins sont
situés a I’intérieure des grains. Cette différence dans la taille des carbures peut s’expliquer par
le nombre des chemins de transport de matiere lors de la précipitation. Ainsi les germes qui
naissent dans les points triples grossissent rapidement, car ils sont alimentés par trois tuyaux
d’amenée de matic¢re. C’est la diffusion inter granulaire triangulaire. Ceux qui sont situes dans
le joint de grain ont des tailles moyennes, car alimentés par deux joints de grains uniguement.
En revanche, ceux qui sont situés a l’intérieure des grains sont trés fins, car alimentés
uniquement a travers les mailles cristallines. Concernant la forme de ces carbures, on peut
constater que les carbures situés dans les points triples ont des formes polygonales, ceux
situés dans les joints de grains ont des formes elliptiques alors que les carbures fins intra
granulaires possédent des formes plutdt sphériques. On peut dire aussi que le niveau de vide

n’influe ni sur la taille des grains, ni sur la taille et la forme des carbures.
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Figure 5. 13: Microstructures d’échantillons frittés a 1250°C pendant 6h en utilisant (a) vide

primaire et (b) vide secondaire.

IV. Effet de la forme des particules et temps de frittage sur la densification
La Figure 5.14 montre l'effet du temps de frittage et de la forme des particules,
irréguliére et sphérique, sur le taux de porosité. Il est clair que les deux poudres ont le méme
comportement, ou presque. Le taux de porosité diminue avec l'augmentation du temps de
frittage. Au début du frittage, le taux de porosité pendant la consolidation par pression
atmosphérique de la poudre sphérique est plus élevé que le taux de porosité obtenu a partir de
la poudre de forme irréguliére et la densification est rapide. En utilisant une poudre sphérique,

le taux de porosité diminue rapidement jusqu'a zéro alors que la consolidation par procédé
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CAP d'une poudre irréguliere est difficile et lent. La différence entre le comportement de ces
poudres est probablement due a la géomeétrie des pores entre les particules. Dans le cas des
poudres spheriques, les pores inter-particules ont des formes simples dites hypocycloidales
(triangulaires), et leurs alimentation par diffusion atomique est aussi simple a cause des
formes simples des surfaces latérales des pores. Par contre, dans le cas des poudres
irréguliéeres, la géométrie complexe des pores rend leurs connexions plus difficiles et leur

alimentation en matiére plus lente, a cause des chemins de transport de matiére également
complexes.
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Figure 5. 14: Effet de la forme de particules de poudre et le temps de frittage
sur le taux de porosité.

La Fig.5.15 montre la taille moyenne des grains en fonction du temps de frittage et de la
forme des particules de poudre. La taille moyenne des grains augmente avec I'augmentation
du temps de frittage. Les échantillons issus de poudres sphériques ont une taille de grain plus
¢levée a cause de la fermeture rapide des pores, cependant dans le cas d’échantillons a
particules irrégulieres, la persistance d’une fraction fine de porosité¢ uniformément distribuée

dans la matrice, empéche la croissance des grains d’ou la finesse de ces derniers.
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Figure 5. 15: Effet de la forme des particules de poudre et du temps de frittage

sur la taille moyenne des grains.
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(Poudre irréguliere, t = 4h) (Poudre sphérique, t = 4h)

Figure 5. 16: Microstructures des échantillons frittés a 1250°C pendant différents temps en

utilisant un vide primaire et poudres a formes différentes.
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V. Cinétique de densification

Lors du frittage par procédé CAP de la poudre d’acier a outil T15, il a été observé que la
densification et les développements microstructuraux sont interactifs, interdépendants et
simultanés. La taille moyenne des grains augmente tandis que le taux de porosité diminue.
Pendant les premiers stades de chauffage, comme le montre les Figures 5.2, 5.7, 5.11, 5.15 et
5.17, les tailles des grains augmentent trés lentement. La raison est que durant cette étape, les
cous inter-particulaires sont encore en formation et le taux de porosité est plus éelevé.
Cependant, lorsque le matériau en poudre atteint sa pleine densité et les obstacles de porosité
sont supprimés, la croissance des grains commence immédiatement. La taille moyenne des
grains commence a augmenter rapidement a environ 1,5 h de frittage et ce temps correspond
exactement au temps nécessaire pour atteindre la densité totale ou porosité nulle comme le
montre clairement la Figure 5.17. La Figure 5.18 montre les microstructures d’échantillons

apres frittage par procédé CAP a pleine densite.
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Figure 5. 17: Evolution interactive du taux de porosité et de la taille des grains en fonction du

temps de la poudre d’acier & outil T15 fritté par procedé CAP.
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Vide primaire, 6h vide secondaire, 16h

Figure 5. 18: Micrographies optiques d’échantillons frittés a 1250°C.

Attaqués au Nital a 4%.

Conclusion

Les effets de la température, du temps de frittage, de la taille moyenne et la forme des
particules de poudre ainsi que le niveau du vide sur la cinétique de frittage ont été mise en
évidence. Il a été montré qu’a la température de 1250°C, la densité compléte est atteinte apres
un frittage de 6h en utilisant un vide primaire et 1,5h en présence d’un vide secondaire. De
plus, I’utilisation de poudres a particules fines permet 1’augmentation de la vitesse de
densification et conduit a une consolidation précoce. L’utilisation d’une poudre a forme
irréguliére réduit la cinétique de frittage, mais permet 1’obtention de grains fins. Le niveau de

vide n’a presque pas d’incidence sur la structure finale avant la fermeture totale de la porosité.
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Deuxieme partie : Etude de la pénétration du verre

Introduction

Une des particularités du procédé CAP est la pénétration du verre entre les particules de
la poudre. Les moules en verre utilisés sont fabriqués avec un verre borosilicaté, dit Pyrex ou
Duran, dont la température de ramollissement est autour de 830°C. A la température du
frittage, ce type de verre devient trés fluide. En raison du vide a I’intérieur des bouteilles et de
la faible densité de la poudre a I’état libre, le verre trés fluide, est aspiré facilement par la
poudre sous ’action des forces capillaires et de la pression appliquée. La Figure 5.19 montre
une représentation schématique de la pénétration du verre. Il est intéressant de noter que la
pénétration du verre dépend des parameétres de frittage, tels que la température, le temps de
frittage, le niveau de vide et la taille moyenne ainsi que la forme des particules de la poudre.
Ces parameétres déterminent la taille moyenne des pores qui sont remplis par le verre fondu.
Dans ce qui suit, I’influence de ces variables de frittage sur la profondeur de pénétration du

verre sera discutée.

Couche de verre

/

Pénétration du verre

v 7

LR

S 4 ¢ 4+

Figure 5. 19: illustration schématique de la pénétration du verre

I. Influence de la température du temps de frittage et du niveau de vide sur la
pénétration du verre
L’effet du temps, de la température de frittage et le niveau du vide sur la pénétration du

verre, est illustré dans les courbes des Figures 5.20 et 5.21. A partir de ces courbes et des
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courbes précédentes (Figures 5.8, 5.12 et 5.16), on peut facilement conclure que pendant le
procedé CAP, il existe une compétition entre la vitesse de pénétration du verre et celle de la

fermeture des pores particulierement dans le cas du vide secondaire.

La Figure 5.20 montre la variation du la pénétration du verre en fonction de la
température et de temps de frittage dans le cas d’un vide primaire. Une augmentation, quasi
constante, de la pénétration du verre avec le temps et la température de frittage, a été
observée. Plus la température est élevée, plus le verre est fluide et plus 1’épaisseur de la
couche du verre pénétré augmente. Pour une température constante, la pénétration du verre
augmente également avec le temps de frittage. En fait, la pénétration du verre dépond
fortement des conditions de frittage mais aussi des propriétés, notamment la viscosité, du

verre choisi pour 1’encapsulation.
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Figure 5. 20: Influence de la température et temps de frittage sur la pénétration du verre dans

le cas d’un vide primaire.
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Figure 5. 21: Influence de la température et temps de frittage sur le pénétration du verre dans

le cas d’un vide secondaire.

Dans cette étude, le verre choisi est du type pyrex ou duran qui est un verre borosilicaté
dont la viscosité est obtenue a partir de travaux de recherches précédents [136; 137]. La
Figure 5.22 montre la variation de la viscosité en fonction de la température. A partir de cette
courbe, on peut conclure que pendant le frittage a différentes températures (1150°C, 1200°C
et 1250°C), le verre devient de plus en plus fluide et il pénétre facilement a travers la structure

poreuse sous l'effet des forces capillaires et de la pression atmosphérique appliquée.

Dans ces conditions de différentes températures et temps de frittage, avec un niveau de
vide primaire, la vitesse de frittage est relativement lente en raison de la basse pression
appliquée au produit a fritter comme expliqué précédemment. De ce fait, les pores sont
toujours connectés et le réseau de porosité reste toujours connecté et continu. Par conséquent,
le verre relativement fluide traverse, facilement, le matériau en poudre sans atteindre le centre

de la capsule a cause de sa faible vitesse de progression.
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Figure 5. 22: Log(viscosité) en fonction de la température [136, 137].

Néanmoins, lors du frittage sous vide secondaire, comme le montre la Figure 5.21, la
pénétration du verre se comporte de maniere totalement différente. A 1150°C, la vitesse de
densification est tres lente, et la viscosité du verre est relativement élevée. Ce qui fait que, le
taux de pénétration du verre est faible. L’épaisseur maximale de la couche de verre pénétré a
cette température, est d’environ 3mm apres un frittage pendant 24 heures. Quand on augmente
la température a 1200°C, le taux de densification est encore trop lent et le réseau de porosité
est ouvert et continu, mais la viscosité du verre est beaucoup plus basse. Par conséquent, en
raison d’une pression négative trés ¢élevée a I'intérieur de la capsule, le verre tres fluide est
littéralement aspiré par le produit fritté et atteint facilement le centre de la capsule apres 24h
de frittage. A cette température, chaque particule est entourée par un film de verre. Ce
phénomene doit étre évité car pas utile pour le frittage de la poudre par le procéde CAP.

Les meilleures propriétés sont atteintes apres un frittage, par procédé CAP, a 1250°C. A
cette température, la vitesse densification est beaucoup plus rapide comparé aux conditions
précédentes, bien que la viscosité du verre soit également tres faible. Mais dans ce cas, la
vitesse de fermeture des pores est beaucoup plus grande que la vitesse de la pénétration du
verre. A ces conditions de température €levée et de basse pression négative a I’intérieur de la

capsule, les pores sont rapidement refermes (surtout en surface proche du film de verre
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hautement fluide) et leur réseau devient discontinu, ce qui empéche le verre fluide a pénétrer
profondément dans le produit fritté¢. L’épaisseur maximale de pénétration du verre, dans ces
conditions, est inférieure @ 2mm, quel que soit le temps de frittage, comme le montre la
Fig.5.21. Alors, a 1250°C, la vitesse de fermeture des pores est beaucoup plus grande que la
vitesse de pénétration du verre, ce qui conduit a la formation d’un front de densification
autour de 1’échantillon, qui agit comme une enveloppe qui empéche le verre de se déplacer

plus loin, pendant que le reste de la poudre atteint rapidement la densité complete.

I1. Effet de la taille moyenne et forme des particules de poudre sur la pénétration du

verre

La pénétration du verre est également fonction de la taille moyenne et forme des
particules de poudre. Les Figures 5.23 et 5.24 montrent I’influence de ces paramétres sur la
pénétration du verre. D’aprés la Figure 5.23, les trois courbes ont la méme tendance et les
poudres de forme sphérique ont le méme comportement. La pénétration du verre augmente
avec le temps de frittage. A un temps de frittage constant, 1’épaisseur de la couche de verre
pénétré augmente avec 1’augmentation de la taille des particules qui déterminent également la
taille des pores. Des tailles fines produisent des pores fins. D’ou on peut dire que le débit de
I’écoulement du verre a travers la colonne de poudre est fortement régit par la taille des pores
qui elle dépend de la taille des particules. Etant donné que le verre posséde une certaine
viscosité et quel que soit sa température, donc on peut conclure qu’il y’a une taille critique du

pore a travers lequel le verre ne peut pas s’écouler.

La Figure 5.24 montre 1’évolution de la pénétration du verre en fonction de la forme des
particules de poudre. Les deux poudres se comportent d’une maniére similaire. La pénétration

du verre augmente avec le temps de frittage.

Avec I’augmentation de temps de frittage, deux phénoménes physiques ont été mise en
évidence, la pénétration du verre et la densification. En fait, ces deux phénomenes
antagonistes dépondent de réseau de porosite. La pénétration du verre consiste en un
remplissage des pores par le verre fluide, tandis que la densification se manifeste par une

fermeture des pores.

162



Résultats et discussions

En présence d’une poudre a particules irrégulieres, la pénétration du verre sera plus
faible qu’en présence d’une poudre a particules sphériques. Cela est d forcément au réseau
de porosité et plus particulierement a son état de surface. Ce dernier se présente sous une
géométrie complexe dans le cas de la poudre a particules irréguliéres. Les particules jouent le

role d’obstacles devant 1’écoulement du verre fluide.
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Figure 5. 23: Effet de la taille moyenne de particules de poudre et temps de frittage sur la

pénétration du verre dans une poudre de forme sphérique
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Figure 5. 24: Effet de la forme de particules de poudre et temps de frittage.

sur la pénétration du verre.

I11. Estimation de la taille moyenne critique de particules de poudres pour éliminer la
pénétration du verre
Vu gue la pénétration du verre est un inconvénient majeur du procédé CAP, il faut alors
chercher a trouver les conditions structurales optimales pour minimiser au maximum ou
éliminer complétement la pénétration du verre. Comme il a été discuté préecédemment, la
pénétration du verre est contrdlée par plusieurs paramétres du procédé CAP, mais surtout par
la taille des pores qu’ils traversent. Cette taille est fortement dépendante des conditions de
frittage et notamment des caractéristiques de la poudre et plus spécialement de la taille
moyenne de ses particules. Dans ce contexte, nous pensons qu'il existe un parameétre qu’on
peut désigner par taille moyenne critique de porosité a travers lequel le verre fluide et
visqueux ne passe pas. Sachant que la taille des pores dépend également de la taille des
particules, on peut donc estimer la taille critique de porosité en tracant la de dépendance de la
pénétration du verre comme fonction de la taille moyenne des particules comme le montre la
Figure 5.25. La courbe de cette figure est obtenue a 1250 °C pour 8 heures de frittage. La
dépendance n’étant pas une droite parfaite, un travail d’ajustement pour obtenir une droite, a

été fait. L’équation de cette droite est :
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Y =36.89 X +12.33

Avec :

- Y : lataille moyenne des particules de poudre et X : la pénétration du verre

D’apres cette formule, en peut conclure que pour une pénétration du verre nulle, la taille

moyenne critique des particules de poudre est de 12.33um. On peut constater également que

la droite d’équation ci-dessus s’extrapole a 12.33 um.

—— ajustement linéaire de la courbe

160

Equation y =a+b*x
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Figure 5. 25: Ajustement linéaire et extrapolation de la courbe taille moyenne de particules-

pénétration du verre d’échantillons frittés a 1250°C pendant 8h.

IVV. Evolution microstructurale de la pénétration du

La Figure 5.26 montre 1’épaisseur de la couche de verre (couleur noire) pénétrant le

produit fritté pendant le procédé CAP. Le verre liquide pénétre entre les particules de la

verre
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poudre selon la direction de la fleche blanche. A I’intérieur de la couche de pénétration du
verre, les particules de la poudre sont isolées par le verre fondu ce qui les empéchent de se
densifier et leur permet de conserver leur forme sphérique qu’elles avaient avant le frittage.
Cette couche de verre pourrait poser un probléme dans certaines applications et, dans ce cas,
elle devrait étre éliminée par usinage ou meulage. Cependant, cette pénétration pourrait étre
un avantage aussi dans d’autres applications, en particulier si le produit fritté est destiné a étre
extrudé. Dans ce cas, sous l’action de la pression d’extrusion, le verre trés fluide a la
température de travail sera évacué des pores lors du pressage vertical de I’ébauche par le vérin
de la presse d’extrusion. Par conséquent, le verre fondu séparant 1’ébauche et les murs
latéraux de la presse, agira comme un lubrifiant parfait qui permettra de réduire le coefficient
de frottement, qui est le probléme principal lors des opérations d’extrusion de matériau en

acier a outils.

Pénétration de verre

Figure 5. 26: Pénétration du verre dans la poudre de taille moyenne 152um fritté par le
procédé CAP.

1 : photo réelle de la pénétration du verre

2 : illustration schématique de la pénétration du verre.

La penétration du verre est une fonction de la température, du temps de frittage, de la
taille moyenne des particules, de leur forme et du niveau de vide. Les microstructures
représentées sur les Figure 5.27, montrent 1’évolution de la pénétration du verre en fonction

des conditions de frittage.
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Particules de
poudre

Verre

(T=1150°C, t=1h) (T=1150°C, t=6h)

(T=1200°C, t=6h)

(T=1250°C, t=1h) (T=1250°C, t=6h)

Figure 5. 27: Influence de la température et temps de frittage sur la pénétration du verre

d’échantillons frittés sous vide primaire.
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(D= 43um, t=1h) (D= 43um, t=8h)

(D= 87um, t=1h) (D= 87um, t=8h)

(D= 152um, t=1h) (D= 152um, t=8h)

Figure 5. 28: Influence de la taille moyenne des particules de poudre sur la pénétration du

verre d’échantillons frittés a 1250°C sous vide primaire.
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Poudre irréguliére poudre sphérique

Figure 5. 29: Influence de la forme des particules de poudre sur la pénétration du verre
d’échantillons frittés a 1250°C pendant 4h sous vide primaire.

Une amplification appropriée de la structure dans la couche de pénétration a permis
d’observer les pores remplis de verre comme le montre la micrographie de la figure 5.30 ci-

dessous.

Pore rempli en verre

Figure 5. 30: Microstructure de la couche de pénétration du verre, montrant les pores remplis

en verre.
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Conclusion

On peut conclure cette section en disant que la migration du verre dans la poudre est
fortement contrblée par les variables exogénes du procédé de frittage telles que: la
température qui contrdle la viscosité, le temps qui contrdle 1’épaisseur de la couche et la
pression qui contrdle le taux de pénétration d'une part. D’autre part, la diffusion du verre dans
la poudre dépend également des variables endogénes a la poudre : comme la nature de la
poudre qui controle les conditions de mouillage, la taille de la poudre qui contrdle la taille des
pores et la forme des particules qui peut avoir une influence importante sur I'angle de contact
entre les phases de verre et de métal. De plus, le phénomene de la pénétration du verre est

similaire a la cinétique d’infiltration et nécessite une étude séparée et approfondie.
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Troisieme partie : le dopage de la poudre par Y203

Introduction

On appelle dopage, I’introduction volontaire d’atomes étrangers dans un matériau. Cet
ajout de dopants modifie de fagon significative 1’évolution microstructurale et la densification
de la poudre au cours du frittage. Il est généeralement utilisé dans le but d’améliorer les
densités finales des matériaux frittés, tout en controlant la taille des grains. Il a pour but
¢galement I’amélioration des propriétés des matériaux en vue de leur adaptation aux

applications bien spécifiques.
Il existe plusieurs possibilités pour I’introduction des dopants, parmi eux on cite :
+ Un mélange par voie humide qui consiste a introduire le dopant (sous forme de sels

ou oxyde) dans une suspension stable ;

% Un mélange par voie seche. Dans ce cas, la poudre a doper est mélangée a une

poudre du dopant sous forme d’oxyde ;

% Une méthode d’imprégnation. Le dopant est mis en solution puis ajouté trés
lentement au support. Le volume de solution utilisé correspond en général au volume

de pores du support.

+ Localisation de dopants

Les dopants peuvent former une solution solide dans le grain ou aux joints de grains ou

former un précipité.
» Dopants en solution solide dans le grain en volume.

Les atomes étrangers a la matrice s’introduisent dans le réseau cristallin pendant le
frittage. 1ls peuvent occuper deux types de sites : des sites normaux en substitution et des
sites interstitiels. Ces défauts ponctuels dans le volume du grain vont influencer les

coefficients de diffusion en volume.

» Dopants ségrégés aux joints de grains lorsque la solubilité en volume est atteinte
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Le dopant ségrége aux joints de grains est en solution solide. Des défauts sont créés

et engendrent des modifications des coefficients de diffusion aux joints de grains.
» Dopants sous forme de précipité

Lorsque le grain et les joints de grains ne peuvent plus accepter d’atomes étrangers,
une seconde phase peut se former aux joints de grains ou aux points triples de grains de la
structure. La présence de ces précipités modifie alors le mécanisme de frittage. La seconde
phase peut provoquer une inhibition de la migration des joints de grains et limiter la
croissance des grains. Les précipités peuvent également former une phase liquide. Dans ce
cas, la vitesse de diffusion est augmentée et des courts circuits sont créés entre les chemins

de diffusion.

Lors de la préparation des poudres, avant 1’encapsulation, des éléments étrangers
peuvent étre ajoutés. Les éléments les plus utilisés sont les oxydes des terres rares. Un ajout
de quelques centaines de ppm de ceux-ci peut suffire a modifier la densification et conduire a
des matériaux présentant des microstructures tres différentes, tres fines, et donc des propriétés

différentes notamment les propriétés mécaniques.

Dans cette étude, le protocole expérimental suivi lors du dopage de la poudre est bien
expliqué dans le chapitre précédent. Les échantillons ont été élaborés a partir des mélanges de
poudre sphérique d’acier a outil T15 avec de différentes fractions de I’oxyde d’Yttrium
Y20s.La Figure 5.31 montre la distribution, avant le frittage, des particules du dopant dans la
poudre d’acier a outil T15. Un schéma illustratif de la disposition des particules d’oxyde
d’yttrium est représenté sur la Figure 5.32. Aprés la préparation des mélanges, un frittage sous
vide primaire a 1250°C pendant 6h a été effectué. Puis les différents paramétres, taux de

porosité, taille moyenne de grains et les microstructures obtenues, seront discutés.
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Teneur en Y203 = 0.01%

i N N -
SEM HV: 25.0 kV WD: 31.45 mm L L1l VEGA3 TESCAN

View field: 294 pm Det: SE
SEM MAG: 1.02 kx Hivac L.G.P. - Univ Laghouat

Teneur en Y203 = 0.05%

SEM HV: 25.0 kV WD: 31.46 mm
View field: 294 ym Det: SE
SEM MAG: 1.02 kx Hivac

Teneur en Y203 =0.1%

SEM HV: 25.0 kV WD: 31.23 mm | VEGA3 TESCAN|
View field: 820 pm Det: SE
SEM MAG: 366 x Hivac L.G.P. - Univ Laghouat

Figure 5. 31: Micrographies obtenues par MEB des poudres dopées par différentes

teneurs en Y20:s.
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Particules d’Y203

Figure 5. 32: Représentation schématique de la dispersion d’Y203 dans la poudre d’acier
T15.

l. Effet du dopage sur la cinétique de densification

La dispersion des oxydes reduit la vitesse de la croissance des grains lors du frittage en
épinglant les limites des grains. L’influence des différents éléments dispersoides a été étudiée,
depuis des décennies, sur la cinétique de frittage et également sur le comportement mécanique
des alliages. Dans cette étude, 1’effet de ’ajout de quelques petites quantités d’Y20s sur le
comportement mécaniques des aciers a outils de type T15 élaborés par procédé CAP a été
étudié, pour déterminer I’effet de I’ajout d’Y203 sur la cinétique de densification. Neufs
mélanges ont été préparés dont la composition est donnée dans le tableau.5.1. Ces différents
mélanges ont ét¢ préparés dans le but de déterminer I’influence du dopage sur le taux de
porosité et la taille moyenne des grains. Les Figures 5.33 et 5.34 montrent I’influence de la
teneur en Y203 sur le taux de porosité et la taille moyenne des grains respectivement. D’aprés
la Figure 5.33, le taux de porosité diminue de 0.02 a 0.01% quand la fraction d’Y20s
augmente de 0 a 0.05%, mais a partir de 0.05% d’Y20s3, le taux de porosité augmente jusqu’a

1.18% pour une teneur de 0.1% en Y20s.
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L’augmentation du taux de porosité peut étre explique par le fait que ’exces en Y203
empéche la diffusion entre les particules de poudre ce qui conduit au ralentissement de la
densification. Comme tout oxyde, la température de fusion et de diffusion de 1Y2Ozest trés
haute, ce qui I’empéche de se dissoudre dans la matrice austénitique de ’acier a outil T15 a
haute température. Les particules de cet oxyde restent donc accrochées sur le dos des
particules d’acier T15 empéchant la diffusion surfacique inter-particules ainsi que les
mouvements des joints de grains surtout au-dela de 0.05%. On constate donc qu’au-dela de
0.05% I’oxyde d’yttrium est néfaste pour la diffusion mais bénéfique pour 1’affinement des

grains.

La Figure 5.34 montre 1’évolution de la taille moyenne des grains en fonction de la
teneur en Y20s. La taille moyenne des grains diminue avec I’augmentation de la fraction
d’Y20s. Cela est. Ce qui fait, que la formation de la phase secondaire, intermétallique, riche
en Y203 peut étre générée. Ces composeés intermétalliques vont se disperser dans la matrice du
produit fritté et se localiser dans les joints de grains. Par conséquent, ces phases secondaires
jouent un rdéle important dans 1’affinement des grains. Il est a noter que la température de
fusion de I’oxyde Y203 qui est de I’ordre de 2400°C, elle est plus élevée que celle de I’acier a
outil T15 qui est d’environ 1300 °C. Il a également une densité plus faible que celle de 1’acier
T15. Donc, lors de la densification, les particules d’oxyde peuvent s’isoler et se disperser dans
la matrice en limitant la croissance des grains. Ce qui produit un acier fritté a structure fine. Si
le taux du dopant augmente au-dela de la fraction critique de 0.05%, le nombre d’obstacles au
mouvement des joints de grains va augmenter, donc le grossissement des grains sera de plus

en plus faible.

Pour une teneur en Y203 supérieur a 0.05%, la fraction de la seconde phase peut étre
suffisante pour inhiber la croissance des grains et empécher la fermeture des pores. Ce qui

fait, que le taux de porosité devient de plus en plus important.

tableau.5. 1: La composition des échantillons dopés.

N°d’échantillon 1 2 3 4 5 6 7 8 9

% d’Y203 0 0.01 0.02 0.04 0.05 0.06 0.07 0.08 0.1

Les microstructures des échantillons obtenus apres dopage sont représentées sur les
Figures 5.35, 5.36 et 5.37.
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Figure 5. 33: Effet du dopage par Y203 sur le taux de porosité d’échantillons frittés, sous vide
primaire, a 1250°C pendant 6h.
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Figure 5. 34: Effet du dopage par Y203 sur I’affinement des grains d’échantillons frittés, sous
vide primaire, a 1250°C pendant 6h.
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Figure 5. 35: Microstructures traitées par imageJ du taux de porosité en fonction de la teneur

en Y203 d’échantillons frittés a 1250°C sous vide primaire pendant 6h.
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Figure 5. 36: Micrographies optique d’échantillons dopés par différentes teneur en Y203,

frittés a 1250°C sous vide primaire pendant 6h.
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Figure 5. 37: Micrographies obtenues par MEB d’échantillons dopés par différentes teneur en
Y203, frittés a 1250°C sous vide primaire pendant 6h.
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Conclusion

Le choix des dopants dans un produit joue un réle déterminant sur la microstructure des
piéces frittées et donc sur leurs propriétés notamment mécaniques. Il est a noter que plusieurs
recherches scientifiques ont été faites notamment sur le dopage des céramiques par des
oxydes de terres rares. 1l a été conclu que le dopage généralement accélére la densification de
ces céramiques et diminue la température de frittage, ce qui n’est pas le cas d’apres les

résultats obtenus dans cette étude (le cas des aciers rapides).

Au cours de ce travail, I’oxyde Y203 est utilisé pour le dopage dans le but d’améliorer
les propriétés mécaniques des aciers a outils. Les résultats obtenus ont montré que 1’ajout
d’Y20s est néfaste pour la consolidation par procédé CAP des aciers a outils car il empéche la
densification au-dela de 0.05%. Aussi, les propriétés mécaniques ne sont pas fortement

améliorées bien que la structure des grains est fortement affinée.
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Quatrieme partie : propriétés mécaniques

Introduction

Le comportement mécanique des matériaux obtenus depuis les poudres dépend
fortement des états microstructuraux qui sont liés aux conditions de frittage et a la
composition chimique du matériau. Il est a noter que les aciers a outil contiennent des
éléments qui favorisent la formation de carbures. Ces carbures sont les constituants

responsables de propriétés mécaniques élevées.

Les propriétés mécaniques discutées dans cette étude sont la dureté et le comportement

tribologique des aciers a outils de type T15 élaborés par procédé CAP.

I. Les carbures présents dans les échantillons obtenus

Les microstructures illustrées dans les Figures 5.38 et 5.39 montrent la dispersion des
différents carbures dans une matrice martensitique. Elle est caractérisée par la croissance des
grains accompagnée par la croissance de certains carbures en particulier aux points triples des
joints de grains avec un temps et une température de frittage croissants. Les différentes phases
présentes dans la structure ont été identifiées par DRX et EDS. Deux types de carbures sont
distingués conformément a leur morphologie et leur taille. Nous distinguons, des petits
carbures arrondis de couleur noire et des gros carbures irréguliers de couleur blanche. Les
particules noires et blanches ont été identifiées comme étant des carbures riches en tungstene

(MgC) et riches en vanadium (MC) respectivement comme le montre 1’analyse par EDS.
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Figure 5. 38: Micrographie optique de 1’échantillon fritté a 1250°C pendant 6h par vide
primaire, X1500.

Spot 1

Spot 2

Spot 3

Figure 5. 39: Micrographie par MEB de I’échantillon fritté a 1250°C pendant 6h par vide

primaire.

Les résultats obtenus de 1’analyse par EDS sont représentés par les spectres donnés sur
la Figure 5.40. Les compositions chimiques des différentes phases sont regroupées dans le
tableau.5.2.
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Figure 5. 40: Résultats de ’EDS des différentes phases d’un échantillon fritté a 1250°C sous

vide primaire, pendant 6h.

Tableau.5. 2: la composition chimique obtenue par EDS des différents carbures.

Phases W (m[%]) C (m [%]) Fe (m[%]) V (m [%]) Cr (m [%])
MeC 42.0 385 13.9A 3.2 2.5
MC 18.0 42.1 1.3 35.5 3.1

I1 est a noter que ces résultats sont similaires aux résultats obtenus par d’anciens travaux

[138-141]. Par conséquent, ces carbures sont les principales phases qui se précipitent dans les

aciers a outils de type T15 et qui déterminent les propriétés mécaniques de ce type d’acier.
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Il.La durete
La dureté des échantillons élabores, dans cette étude, est influencée par les différentes
conditions de consolidation. Dans ce qui suit, ’effet des différentes variables de frittage sur

les niveaux de dureté des échantillons sera discuté.

1. Effet du temps de frittage et niveau de vide

La dureté des échantillons frittés a 1250°C sous vide primaire et secondaire pendant
différents temps est représentée sur la Figure 5.41. D’aprés cette figure, on peut conclure que
la dureté dépend fortement des conditions de frittage et suit la méme allure que la densité. Par
conséquent, la dureté élevée est observée sur les échantillons les plus denses. Cela est dd au
fait que ’augmentation du temps de frittage entraine la formation de plus en plus de ponts
entre les particules conduisant finalement a la fermeture des pores et le renforcement du
matériau. A la mesure que la densité augmente, le réseau de joints des grains augmente et la
probabilité de précipitation des carbures durant le refroidissement et leur fraction augmentent
aussi. Il a été observé que les joints de grain et les points triples sont les sites préférentiels de
la précipitation des carbures. Ces carbures et leur distribution uniforme dans la matrice
austénitique combinée a des grains fins augmentent la dureté des aciers a outils. La baisse de
dureté observée dans les différentes courbes de la Figure 5.41 est due a la croissance des
grains et de certains carbures particulierement aux points triples des joints de grain. Les
valeurs de dureté les plus élevées (environ 800Hv) sont atteintes dans les échantillons
consolidés en utilisant le vide primaire. Ceci est d0 aux faibles vitesses de fermeture des pores
d’une part et a la petite taille des grains et a la fraction des carbures fins a I’intérieur des

grains d’autre part.

Au cours du frittage par procédé CAP, le développement microstructural montre que la
fraction des carbures fins dans les grains augmente avec I’augmentation du temps de frittage.
En conséquence, la matrice devient trés dure et la dureté atteint les plus hautes valeurs. La
fraction volumique des carbures est plus élevée dans les échantillons consolidés en utilisant
un vide primaire comparés a ceux consolidé sous vide secondaire, d’ou la différence de
valeurs de dureté entre les deux conditions de frittage. Au cours du frittage sous vide
primaire, la consolidation est lente mais les tailles des grains et des carbures sont petites a
cause de la présence des pores qui empéchent la croissance des grains et des carbures

conduisant a des valeurs plus élevée de dureté observé sur la Figure 5.41. Tandis que dans le
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cas du frittage sous vide secondaire, la densification est rapide ce qui permet la croissance et
la coalescence des grains et des carbures d’ou les faibles valeurs de dureté observées. Il est
important de noter que les valeurs les plus élevees sont obtenues avant que la densité totale
soit atteinte. Une fois que la densité totale est atteinte, les tailles des grains et des carbures
commencent immédiatement a croitre et la dureté commence a baisser. Par conséquence, il est
important de conclure que pendant le frittage par procédé CAP, le materiau fritté ne doit pas
étre laisse plus de temps au-dela du temps nécessaire pour atteindre la densité totale.

—=— vide primaire

1000 - —=— vide secondaire
T=1250°C

900 }

- I ? ,,

700 } | \

w] ] ”
o
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dureté vickers (Hv)
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temps de frittage (h)

Figure 5. 41: Variation de la dureté Hv1 en fonction du temps de frittage et le niveau de vide
des échantillons frittés a 1250°C.

La fraction et la taille des carbures varient d’un acier a un autre et également la taille
moyenne des grains. La Figure 5.42 montre I’évolution de la fraction de carbures en fonction
de la taille moyenne des grains des échantillons frittés a 1250°C sous vide secondaire.
D’aprés cette figure, on peut conclure que la croissance des grains est également fonction de
la fraction volumique de carbures. Le volume le plus élevé est observé aux joints de grains et

aux points triples dans les échantillons ayant une microstructure fine. Par conséquent, la
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fraction élevée de carbures se présente dans les échantillons les plus denses et de
microstructures fines, ¢’est-a-dire juste au moment de la fermeture des derniers pores. Passé
ce moment, une croissance rapide des grains prend place ainsi qu’une chute drastique de la
fraction des carbures qui précipitent sur les joints de grains, ce qui provoque une baisse
importante du niveau de dureté. C’est ce qui explique les valeurs de dureté dans la Figure
5.41. On observe également, dans la Figure 5.42, que la fraction des carbures est faible dans
des microstructures grossiéres. Donc, on peut également conclure que la diffusion aux joints
de grains favorise le grossissement des carbures qui agissent comme un obstacle a la

croissance des grains.

30
T=1250°C
Vide secondaire

Taille moyenne de grains (um)

16 24 32
Fraction de carbures (%)

Figure 5. 42: Evolution de la fraction de carbures en fonction de la taille moyenne des grains.

2. Effet de la taille moyenne des particules
La dureté est également fonction de la taille moyenne des particules de poudre. La
Figure 5.43 montre I’effet de la granulométrie des poudres sur les niveaux de dureté. Il est
important a noter que les courbes de dureté évoluent de la méme maniére que la densification.

Plus la taille des particules est élevée plus la dureté est faible et inversement. La petite taille
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moyenne de particules de poudre conduit a une structure fine des produits frittés conduisant a
des niveaux de dureté plus élevées. Mais comme expliqué précédemment, tout frittage au-dela
du temps nécessaire pour obtenir la densité totale rend la dureté de plus en plus faible comme
le montre clairement la Figure 5.43. La taille, la forme et la distribution des carbures varient

considérablement avec la granulométrie de poudre et le temps de frittage.

Les plus hauts niveaux de dureté sont toujours observés dans les échantillons les plus
denses. A un temps de frittage constant, les échantillons élaborés depuis une poudre de taille
fine de 43um présentent des duretes élevees comparativement aux autres poudres de tailles 87
et 152um. par consequent, la dureté augmente avec la diminution de la taille moyenne des
particules de poudre. On peut donc conclure que les poudres fines conduisent a des
microstructures fines. Sachant que les sites préférentiels de précipitation des carbures sont les
joints de grains, on comprend donc qu’une densité importante de joints de grains conduit a
une importante fraction de carbure. La combinaison d’une microstructure fine avec une

grande fraction de carbure conduit automatiquement aux valeurs de duretés les plus élevées.

—+—43um
1000 - —+—87um
—=—152um

T=1250°C
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Figure 5. 43: Variation de la dureté Hv1 en fonction du temps de frittage et la taille moyenne

des particules d’échantillons frittés a 1250°C sous vide primaire.
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3. Effet du dopage

L’oxyde Y203 influe aussi sur la dureté Vickers. La Figure 5.44 montre la variation de
dureté en fonction de la fraction d’Y203. D’aprés la figure, la dureté augmente avec
I’augmentation d’Y203 de 0 a 0.05%. Au-dela de 0.05%, la dureté diminue. La valeur de
dureté la plus élevée (~1300 Hv) est atteintes dans 1’échantillon avec 0.05% d’Y203. Comme
on a expliqué précédemment, la dureté dépend de la taille des grains et du taux de porosité.
De plus, I’introduction d’Y203 influe sur ces paramétres. On peut aboutir & une densification
totale avec une microstructure fine apres le dopage par des fractions d”Y203 qui varient entre
0 et 0.05%. Dans ces conditions, la dureté augmente et atteint sa valeur maximale pour une
fraction de 0.05% en Y»0s. Cette augmentation est due a la densification totale et la
microstructure fine d’une part et a la dispersion des carbures fins dans la matrice et a la
formation des composés intermétalliques fins et homogenes d’autre part, comme le montre la
Figure 5.37. Par conséquence, on peut considérer la fraction de 0.05% comme une fraction

critique pour que le dopage de cet acier soit efficace.

Comme mentionné précédemment, 1’ajout d’Y203 en quantité importante (>0.05%) peut
empécher la diffusion et la densification et augmenter le taux de porosité. Donc, cela explique
la diminution de la dureté de 1300 a 950Hv pour des teneurs en Y»03 allant de 0.05 a 0.1%
respectivement. Ces niveaux de dureté relativement élevés, ne peuvent étre expliqués que par

I’affinement des grains et a la seconde phase qui fait durcir la matrice.
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Figure 5. 44: Variation de la dureté Vickers Hv1 en fonction de la fraction d’Y20:s.

Comme mentionné précédemment, les carbures sont le facteur le plus important qui
détermine la dureté des aciers a outils. La forme, la taille et la fraction de ces carbures varient
d’un échantillon a un autre. Cette variation est due aux conditions d’élaboration et aux
propriétés de la poudre. La Figure 5.45 montre I’effet de la teneur en élément dopant sur la
taille, la forme et la distribution des carbures. D’apres cette figure, il est clair que la forme, la
taille et la distribution de carbures différent d’un échantillon a un autre. L’échantillon (1) de la
fig.5.44 ci-dessus, sans dopage, possede une microstructure grossiere avec génération de
carbures de taille relativement élevée. Tandis que la microstructure de 1I’échantillon (5) dopé a
0.05% est un peu plus fine avec dispersion de carbures fins ce qui rend la dureté de plus en
plus élevée. La taille des carbures MsC dans 1’échantillon (9) avec 0.1% d’Y20s, comparé a
I’échantillon (1), est plus petite. Par conséquent la dureté de 1’échantillon (9) est plus élevée
que celle de 1’échantillon (1). Il est a noter, également, que la fraction de carbures fins est plus

¢levée dans 1’échantillon (5). Ces carbures fins ont une taille quasi-stable. Ce qui explique le
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niveau de dureté le plus élevé de cet échantillon. En comparant les microstructures des
¢chantillons (1) et (9), on peut conclure que I’ajout de dopant n’empéche pas seulement la

croissance des grains. 1l empéche également le grossissement des carbures.

D’aprés des recherches scientifiques[142-146] qui ont été faites sur 1’étude du dopage,
I’apparition et 1’évolution de la phase secondaire avec 1’augmentation du taux de dopant au
niveaux des joints de grains, (zone de localisation et croissance des carbures), peut inhiber
I’évolution des carbures notamment aux points triplets des joints de grains. Ce qui fait que, la
taille des carbure MsC, localisés aux points triples des joints de grains, diminue avec
I’augmentation de la teneur en Y2Ozet ce jusqu’a un dopage a 0.05%. Mais, au-dela de 0.05%
d’Y20s3, on assiste & une diminution de la diffusion et de la densification ce qui se traduit par
une augmentation de la porosité et de la taille de certains carbures conduisant a une chute

importante de la dureté Voir les Figures 5.36 et 5.45
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Figure 5. 45: Effet de la teneur en Y2Os3 sur la distribution et taille des carbures.

191




Résultats et discussions

I11. Tests tribologiques
Les tests tribologiques ont été réalisés, a sec, sur un tribométre pion-plan, avec le couple
bille/échantillon spécialement concu et réalisé a cet effet. Puisque la dureté des échantillons
élaborés est tres élevée, la bille utilisée est en alumine. Une charge de 10N a été appliquée
avec une vitesse de glissement de 0.05m/s sur un parcours de 100 m pour tous leséchantillons.
Les tests tribologiques ont été réalises sur tous les échantillons, élaborés a différentes
conditions et sur les échantillons dopés. Dans ce qui suit, on présente la variation du

coefficient de frottement et de la perte de masse en fonction des différentes conditions.

1. Le coefficient de frottement

Comme mentionné précédemment, le coefficient de frottement varie en fonction des

paramétres de frittage et conditions opératoires du test d’usure.

1.1.Effet des conditions de frittage sur le coefficient de frottement

Les Figures 5.46, 5.47 et 5.48 représentent les évolutions du coefficient de frottement en
fonction du temps glissement pour les trois durées(1, 2 et 6h) de frittage, la taille moyenne et
de la forme des particules respectivement.
La Figure 5.46 montre I’effet du temps de frittage sur le coefficient de frottement des
¢chantillons frittés sous vide primaire a 1250°C. D’apres les courbes représentées sur la
Fig.5.46, deux principales phases distinctes sont enregistrées, pendant le déroulement de
I’essai tribologique du couple alumine/acier a outil T15, des coefficients de frottement en
fonction du temps pour les différents temps de frittage. Une phase primaire, dite phase
transitoire, qui représente le premier contact des aspérités des surfaces qui dure moins de
100secondes pour 1’échantillon fritté pendant 1h, environ 150secondes pour 1’échantillon
fritté pendant 2h et 200secondes pour 1’échantillon fritté pendant 6het au cours de laquelle le
coefficient de frottement varie entre 0.1 et 0.4. Le coefficient de frottement augmente
rapidement tout au long de cette phase. Cette augmentation est traduite par I’augmentation de
la surface de contact entre la bille et I’échantillon. Une phase secondaire qui représente le
régime stationnaire qui est la plus longue phase. Elle dure jusqu’a la fin du test, c'est-a-dire

jusqu’a ce que I’équilibre sera établi par la stabilit¢ des conditions de fonctionnement de
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I’interface. Au cours de cette phase, la variation des courbes devient moins importante et le
coefficient de frottement se stabilise.

Comme mentionné précédemment, la différence entre les 3 échantillons est la durée de
frittage dans lesquels le taux de porosité et la taille moyenne des grains sont différents. La
structure de 1’échantillon fritté pendant 1h présente un taux de porosité un peu plus élevé par
rapport a 1’échantillon fritté pendant 2h. Par conséquent, la durée de mise en contact entre la
bille en alumine et 1’échantillon dépend de la densité de 1’échantillon. D’apres les courbes de
la Figure 5.46, on peut conclure que la durée de contact diminue avec 1’augmentation du taux

de porosité ou inversement.

Le coefficient de frottement dépend fortement du temps de frittage. Il diminue avec
I’augmentation du temps de frittage. Les valeurs de ce coefficient sont : 0.65, 0.58 et 0.52
pour les temps de frittage 1h, 2h et 6h respectivement. Cela est peut étre expliqué par la
densité des échantillons. Un échantillon dense présente un coefficient de frottement
relativement faible. En effet, plus un matériau est dense, plus il est dur et plus le coefficient de
frottement est bas, car la surface de contact avec la bille devient de plus en plus petite a

mesure que la dureté augmente.

La Figure 5.47 représente 1’évolution du coefficient de frottement en fonction de la
taille moyenne des particules de poudre pour les échantillons frittés sous vide primaire a
1250°C pendant 6h. Les courbes de cette figure ont une méme tendance, le coefficient de
frottement augmente avec le temps de glissement. Le coefficient de frottement, dans ce cas,
évolue également en deux phases, une phase primaire et une phase secondaire. La taille
moyenne des particules de poudre influe sur la durée de la premiére phase transitoire. Cette
durée diminue avec I’augmentation de la taille moyenne des particules de poudre.

Par projection de ces résultats obtenus sur les propriétés structurales des échantillons, on
peut conclure que le taux de porosité est le facteur principal qui détermine la durée de mise en
contact entre la bille en alumine et 1’échantillon en acier a outil au cours du test d’usure.

Les valeurs des coefficients de frottement sont: 0.55, 0.57 et 0.58 pour les tailles
moyennes de particules de 43, 87 et 152 um respectivement. Par conséquent, le coefficient de
frottement diminue avec la diminution de la taille moyenne des particules de poudre. Ce
résultat peut étre expliqué par le fait qu'une faible taille des particules conduit vers une
densification plus rapide donc une dureté plus grande, ce qui entraine un coefficient de

frottement plus petit.
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Figure 5. 46: Evolution du coefficient de frottement en fonction du temps de glissement pour

3 temps de frittage.
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1.1.Effet du dopage sur le coefficient de frottement

Les échantillons obtenus apres dopage, selon les conditions discutées précédemment
(3*™partie du chapitre 5), ont subi un test d’usure dont les paramétres opératoires sont
identiques pour tous les échantillons. La Figure 5.49 représente 1’évolution du coefficient de
frottement en fonction du temps de glissement pour les échantillons dopés par différentes
teneur en Y20s, frittés sous vide primaire & 1250°C pendant 6h. Le coefficient de frottement
augmente avec 1’augmentation du temps de glissement jusqu’a 1’équilibre. Deux principales
phases sont observées sur les courbes des coefficients de frottement en fonction du temps
pour les différentes fractions d’Y20s. La durée de la premiére phase varie d’un échantillon a
un autre. Pour 1’échantillon sans dopage, la durée de la phase transitoire est d’environ 200
secondes. Alors que pour les échantillons dopés a 0.05% et 0.1% d’Y20s, la durée est
d’environ 100 secondes et moins de 200 secondes respectivement. Le coefficient de
frottement durant cette phase augmente et varie de 0.1 a 0.4.Cette augmentation est justifiée
par I’augmentation de la surface de contact du couple tribologique. La deuxiéme phase est la
phase ou le coefficient de frottement se stabilise. Au cours de cette phase, la variation des
courbes devient moins importante et le coefficient de frottement se stabilise.

Les courbes de la Figure 5.49 montrent que le coefficient de frottement augmente avec
I’augmentation de la teneur en Y203 jusqu’a une teneur de 0.05 en Y20z. Puis, il diminue pour
des teneurs supérieures a 0.05%.

Les fluctuations présentes dans les différentes courbes de la Figure 5.49 peuvent étre
dues a la rugosité de la surface des échantillons. Il est a noter que 1’acier a outil de type T15
contient des carbures, des inclusions et des pores. Par conséquence, la rugosité de la surface
augmente avec 1’augmentation du taux de porosité, la taille et fraction des carbures et la
fraction d’inclusions ou inversement. De plus, la rugosité peut étre due a la formation de la
tribocouche entre les interfaces (bille — échantillon) avec 1’augmentation du temps de
glissement jusqu’a la stabilité du coefficient de frottement.

Il présente une valeur de 0.52 pour les échantillons non dopés et 0.58 pour les
échantillons dopés a 0.05%. D’aprés les résultats précédents, les états microstructuraux
dépendent fortement des conditions de frittage et des propriétés de la poudre. Un échantillon
de meilleure qualité présente une microstructure fine et un réseau de carbures homogéne et
fin, donc une dureté élevée. Genéralement, un matériau de dureté élevee présente un
coefficient de frottement faible. Dans cette étude, les échantillons les plus durs et qui
présentent des microstructures denses, fines et homogenes, sont les échantillons obtenus aprés

un dopage a 0.05% d’Y20s. Cela confirme les résultats représentes sur la Figure 5.48.
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2. Perte de masse
Le glissement de la bille en alumine sur I’échantillon entraine une perte de masse. Ce
parameétre permet d’évaluer 1’usure par abrasion. La Fig.5.49 représente la variation de la
perte de masse en fonction de la fraction d”Y203. Selon la courbe, la perte de masse diminue
lorsque la fraction d’Y203 varie entre 0 et 0.05% et augmente au-dela de 0.05% d’Y20a. Elle
suit la méme allure que le coefficient de frottement. Elle est inversement proportionnelle & la
dureté. La plus faible perte de masse est observée pour les échantillons ayant une grande

dureté et inversement dans les échantillons de dureté relativement faible.
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Figure 5. 49: Variation de la perte de masse en fonction de la fraction d’Y20z.

3. Etats de surfaces des échantillons apres le test d’usure

Les Figures 5.50, 5.51 et 5.52 donnent les observations micrographiques des traces

d’usure des différents échantillons obtenus apres frittage a différentes conditions.

En premier temps, ces observations montrent les traces de glissement de la bille en
alumine sur I’échantillon fritté. D’aprés ces micrographies, des stries ont été observées sur la

surface d’usure qui indiquent la présence de débris d’usure due trés certainement a
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I’élimination des aspérités par cisaillement ou par déformation plastique. L’observation des

surfaces d’usure montre la présence de quelques zones oxydées et des débris d’usure.

Au cours du test d’usure, le glissement de la bille en alumine qui a une dureté tres
¢levée par rapport a 1’acier T15, entraine un déplacement de la matiere conduisant a la
formation de débris. Comme montré sur les Figures 5.50, 5.51 et 5.52, la fraction de débris
différe d’un échantillon a un autre. Par conséquent, elle dépend des propriétés du matériau et
de la qualité de surface. Le type d’usure est par abrasion car le mouvement relatif entre la
bille et 1’échantillon provoque une déformation élastique et plastique des aspérités dans le
sens du mouvement comme montré sur les photomicrographies. Ces observations indiquent

que le type d’usure est par abrasion

La quantité des débris d’usure dépend fortement des propriétés du matériau, donc de ces
conditions d’élaboration. Le matériau étudié¢ dans ce travail, est un acier a outil élaboré par
frittage a différentes conditions. Par conséquent, la fraction de débris dépend des conditions
de frittage.

Les échantillons obtenus a partir d’'une poudre de tailles moyenne de particules la plus
petite présente des propriétés de surface et une dureté élevées, ce qui fait que le rodage
jusqu’a la stabilisation du coefficient de frottement et la fin du test, prend du temps. De ce
fait, la vitesse de la bille augmente avec 1’augmentation du temps de glissement.
L’augmentation de la vitesse de glissement de la bille provoque la création de stries sur la
surface de contact. La profondeur de cette surface augmente avec 1’augmentation de la force
de glissement. La profondeur de la surface d’usure est accompagnée par le labourage de la
matiere par glissement ce qui explique la fraction élevée de débris dans 1’échantillon obtenus

de la poudre a particules de taille moyenne 43um.

Les Figures 5.51 et 5.52 montrent 1’évolution de la surface d’usure en fonction de la
teneur en Y203. D’apres ces figures, les changements microstructuraux indiquent que le type
d’usure est par abrasion. Ce type d’usure est caractérisé par la formation de débris d’usure et

la présence d’une surface d’usure profonde.

D’apres les figures, la profondeur de la surface d’usure dépend également de la teneur

en Y20s. L’échantillon qui présente une profondeur importante est 1’échantillon obtenu apres

dopage a 0.05% d’Y20a.
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La fraction de débris augmente avec 1’augmentation de la teneur en Y203 jusqu’a 0.05%
et diminue aprés cette valeur. Donc, on peut conclure que la quantité de débris d’usure est

proportionnelle a la dureté du matériau.

Il est important a noter que 1’état de surface aprés le test d’usure dépend également de
la rugosité du matériau. Dans cette étude, la rugosité du matériau varie d’un échantillon a un
autre selon les conditions d’élaboration. Par conséquent, la quantité de débris et la profondeur
de la surface dépend également de la rugosité. Des surfaces moins rugueuses présentes une

fraction de débris élevée et une surface d’usure plus profonde et inversement.
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Figure 5. 50: Micrographies optiques montrant I’effet de la taille moyenne des particules de
poudre sur la piste d’usure, X100.
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Figure 5. 51: Micrographies optiques montrant I’effet du dopage sur la piste d’usure.
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Figure 5. 52: Micrographies optiques montrant I’effet du dopage sur la piste d’usure.




Résultats et discussions

Un grossissement de la surface d’usure de 1’échantillon dopé a 0.05% d’Y20sa permis
I’obtention de la micrographie montrée sur la Figure 5.53. Cette figure montre clairement la

direction de glissement, les débris et les stries d’usure.

Figure 5. 53: Surface d’usure d’un échantillon dopé a 0.05% d’Y20z.

Conclusion

L’amélioration des propriétés mécaniques des pieces finales, nécessite une
augmentation de la densité du produit fritté. Il est a noter que d’apres les résultats obtenus de
cette étude, les moyens usuels pour améliorer la densité dun tel produit fritté sont
I’augmentation de la température de frittage pendant un temps qui ne dépasse pas le
tempsoptimal pour obtenir une densité totale. Les autres moyens sont ; la réduction de la taille
moyenne des particules de poudre dont le but d’augmenter la surface spécifique qui représente
la force motrice de frittage ainsi que I’utilisation de dopants pour accélérer le frittage sans
croissance rapide des grains. L’augmentation du temps et température de frittage entrainent
une augmentation de la densité. La densification est généralement accompagnée par la
fermeture des pores, la croissance des grains et la génération de carbures de haute dureté
notamment les carbures de vanadium. De ce fait, le produit fritté présente des niveaux élevés

de dureté et de résistance a I’usure. Cette derniére est exprimée, dans ce travail, par la perte de
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matiére et la variation du coefficient de frottement. Il a été montré, également, qu’un
¢chantillon de dureté élevée a une résistance a I'usure élevée et présente une perte de masse
faible et un coefficient de frottement élevé. Le facteur déterminant de la dureté est la fraction
de carbures généree au cours du frittage. La taille des grains et la rugosité de surface peuvent

modifier les propriétés mécaniques de matériau et spécialement le comportement tribologique.
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Conclusions générales

L’objectif principal de ce travail était 1’étude de la cinétique de frittage au cours de la
consolidation par pression atmosphérique d’une poudre d’acier a outils de type T15 dopée par

un dispersoide Y20s.

Ce travail a été scindé en quatre grandes parties, dont la premiere consiste a chercher les
conditions optimales pour avoir une densité compléte avec une microstructure fine. La
2°Mpartie a pour but 1’étude de la pénétration du verre pour estimer la taille moyenne critique
des particules de poudre d’acier T15 afin d’éliminer partiellement ou complétement cette
pénétration. Cette couche de pénétration se trouve sous forme d’une couche superficielle de
profondeur qui differe selon les conditions de frittage. Par conséquent, cette pénétration du
verre est considérée comme un inconvénient lors de la consolidation des aciers a outil par
procedé CAP. La 3°™ partie du travail consiste a étudier ’effet de I’ajout de petites quantités
d’Y20s sur la cinétique de frittage. Tandis que la quatrieme partie a pour but I’évaluation des

propriétés mécaniques des produits frittés sous différentes conditions.

Pour élaborer ce travail, la technique utilisée est la consolidation par pression
atmosphérique qui permet la consolidation des poudres dans des bouteilles en verres. Des
essais préliminaires ont été faits sur la consolidation d’une poudre d’acier a outil de type T15
a une température de 1250°C. Les résultats obtenus montrent que le taux de porosité diminue
avec I’augmentation du temps de frittage mais la densification n’était pas complete quel que
soit le temps de frittage. Par conséquent, ces essais ont permis de conclure que la poudre
utilisée est oxydée en surface et nécessite donc une opération de décapage chimique. Avant
I’opération de désoxydation, des analyses par EDS de surfaces des particules ont été faites et

la couche d’oxyde a été observée.

Une fois que la poudre est décapée, le travail expérimental de cette thése commence.
Plusieurs séries d’échantillons ont été élaborées aux différentes conditions de frittage. La
premiére série consiste a élaborer des échantillons a différentes températures et différents
temps de frittage. Tandis que la seconde série permet d’élaborer des échantillons a partir de
poudres a taille moyenne et forme de particules différentes et la troisieme série consiste a

doper la poudre a différentes teneurs en Y20:s.
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Une fois que les échantillons sont obtenus, 1’étape de la caractérisation a ét¢ entamée.
La caractérisation a été effectuée par des observations métallographiques, essais de dureté et

essais d’usure.

A la lumiere des résultats obtenus, on peut conclure que :

» La consolidation de la poudre d’acier a outil T15 par le procédé CAP est une opération
tres réussie. La densité théorique est atteinte apres un frittage a 1250°C pendant
seulement 1,5h en utilisant le vide secondaire et aprés 6h sous un vide primaire. Le
frittage au-dessus de cette température a provoqué la fusion du matériau. Cependant, le
frittage en-dessous de cette température (1200 °C) a provoqué la pénétration du verre

dans la masse de poudre, en arrétant la densification supplémentaire ;

» Le frittage pendant une durée supérieure a la durée nécessaire pour 1’obtention d’une

densité compléte peut provoquer la croissance des grains ce qui diminue la dureté ;

> La taille des particules influent directement sur la cinétique de frittage et le taux de
pénétration du verre. Une taille fine accélere la densification et limite la profondeur de

la pénétration du verre ;

» I’utilisation de poudre a particules fines conduit effectivement a des vitesses de réaction

et de densification importantes ;

» Ce procédé peut également permettre de contrbler le taux de porosité dans le matériau
fritté. Il peut aussi nous offrir des microstructures avec réseau de porosité continu ou
fermé. Dans le cas d’un réseau continu, les pores peuvent étre utilisés pour la rétention
des lubrifiants dans le cas ou le matériau est utilisé pour des applications de fabrication

des roulements par exemple ;

> Le dopage de la poudre d’acier a outil T15 par une petite quantité d’Y203 (< 0.05%),
n’empéche pas la diffusion lors de la densification et n’affecte pas la cinétique de

consolidation et peut affiner la microstructure et améliorer les propriétés mécaniques
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comme la dureté et la résistance a 1’usure. Le résultat obtenu montre que cette quantité
est limitée a 0.05% de la masse totale de la poudre. Au-dela de cette quantité, le dopage
n’est plus efficace et provoque la diminution de la dureté et 1’augmentation du
coefficient de frottement. Donc, il est important de garder en mémoire que 1’ajout du
dopant Y203 aux poudres d’acier a outils T15 est bénéfique pour le frittage de cette
poudre car il permet I’amélioration des propriétés mécaniques notamment la dureté qui
atteint un pic de 1500 Hv pour un ajout de 0.05% d’Y203. Au-dela de cette fraction, le

dopage devient néfaste ;
Le coefficient de frottement et la perte de masse, durant les tests d’usure, dépendent de
la dureté des échantillons. Une dureté élevée implique une perte de masse et un

coefficient de frottement relativement petits.

Enfin, on peut conclure que la technique de la consolidation par pression atmosphérique

est trés réussie, vu la qualité des produits obtenus et le colt bas des équipements utilisés.
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Perspectives
En guise de perspectives a ce travail, nous proposons d’approfondir les recherches dans

les axes suivants :

1. Les limitations de I’application du procédé CAP sont, essentiellement, liées a la
pénétration du verre. Donc il est intéressant d’étudier profondément le
phénomene de pénétration du verre et méme de proposer un modéle empirique
(mise en équation du phénomeéne) qui détermine la pénétration du verre en
fonction des différents parametres ; parametre de frittage, caractéristiques des
poudres et propriétés du verre utilisé pour la fabrication des bouteilles

d’encapsulation.

2. A TDéchelle cristallographique, I’introduction de dopants dans un matériau
affecte la concentration en défauts ponctuels qui conditionnent la diffusion et,
par conséquent, controlent la densification. Donc, il est intéressant d’étudier les
phénomenes physico-chimiques qui accompagnent le frittage de la poudre

d’acier a outil T15 en présence du dopant Y20Os.

3. La dispersion de petites quantités d’Y20z dans la poudre d’acier a outil T15 qui
se localisent aux niveaux des joints de grains et forment avec les éléments
chimiques de I’acier des composés intermétalliques, mérite d’étre profondément
étudiée afin d’établir le lien entre la nouvelle structure contenant le dopant et les
propriétés mécaniques. Ces derniers permettent d’inhiber la croissance des
grains. Par conséquent, il est indispensable de faire un travail approfondi de
caractérisation de ces phases intermétalliques et déterminer leurs influences sur

la densification et les propriétés mécaniques.

4. Les échantillons élaborés dans ce travail sont en acier a outils T15 destinés aux
travaux d’usinage a grandes vitesses. En fait, ils doivent présenter des niveaux
élevés de dureté a chaud a cause de leur chauffage par frottement. Par
conséquent, il est a suggérer de faire des mesures de dureté a chaud des
échantillons élaborés semblables aux conditions d’usinage dans lesquelles

travaillent ces aciers.




Conclusions générales et perspectives

5. Dans ce travail, 1’usure a été étudiée a sec et dans des conditions limitées. En
fait, il est intéressant d’approfondir I’étude de I’usure en utilisant des conditions
semblables aux conditions de service telles que la lubrification, vitesses de
glissement et température différentes et la nature de 1’environnement (humide,

sec).

6. Par ailleurs, sachant que les outils de coupe auxquels est destiné cet acier,
travaillent aussi dans certains cas aux chocs, il est donc recommandé de faire un
travail d’investigation du comportement a la résilience de I’acier fritté dopé pour

voir comment influe le dopant sur la résilience.
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