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Abstract

This work investigates the development and enhancement of T15 tool steel through powder
metallurgy, using the CAP process. The study primarily explores how sintering time at 1250 ◦C
and the addition of yttrium oxide (Y2O3) influence the material’s densification, microstructure,
and mechanical properties.

Two sets of samples were prepared : the first to determine the optimal sintering time, and
the second to assess the effect of Y2O3 doping at concentrations between 0.01% and 0.1% by
weight. The results showed that a sintering time of 6 hours led to near-theoretical density.
Moreover, low doping levels (< 0.05%) significantly improved hardness (up to 1600 HV), wear
resistance, and alloy homogeneity without hindering the sintering kinetics. X-ray diffraction
confirmed the formation of stable and well-dispersed secondary phases at these concentrations.

However, exceeding 0.05% Y2O3 resulted in undesirable effects such as microstructural he-
terogeneity, particle agglomeration, and reduced mechanical performance. A direct correlation
was found between hardness and wear resistance.

Overall, the CAP process has demonstrated its effectiveness as a cost-efficient and scalable
alternative to conventional sintering techniques, provided that the processing parameters and
doping levels are precisely controlled to ensure optimal performance.

Keywords : T15 tool steel, powder metallurgy, CAP process, yttrium oxide (Y2O3) doping,
Hv hardness, wear resistance.



Résumé

Ce travail porte sur l’élaboration et l’optimisation de l’acier à outil T15 par métallurgie
des poudres (MDP), en mettant en œuvre le procédé innovant de Consolidation par Pression
Atmosphérique (CAP). L’objectif principal est d’évaluer l’influence du temps de frittage à
1250 ◦C et du dopage à l’oxyde d’yttrium (Y2O3) sur la densification, la microstructure et les
propriétés mécaniques du matériau final.

Deux séries d’échantillons ont été étudiées. La première, soumise à des temps de frittage
allant de 1 à 6 heures, a montré que la densité théorique est atteinte après 6 h de frittage. La
seconde série, dopée en Y2O3 à des teneurs comprises entre 0,01% et 0,1%, a permis d’évaluer
l’impact du dopage sur les propriétés du matériau. Il a été observé qu’une faible teneur (<
0,05 %) permet d’affiner la microstructure, d’améliorer la dispersion des éléments d’alliage,
et d’augmenter notablement la dureté (jusqu’à 1600 HV) ainsi que la résistance à l’usure,
sans altérer la cinétique de frittage. Les analyses par DRX confirment la formation de phases
secondaires bien maîtrisées à ces concentrations.

En revanche, des teneurs supérieures à 0,05% en Y2O3 entraînent des effets négatifs, tels
que l’apparition de zones hétérogènes, l’agglomération des particules, et une dégradation des
propriétés mécaniques. Une corrélation directe a été établie entre la dureté et la résistance à
l’usure.

Ainsi, ce travail met en évidence le potentiel du procédé CAP dans la production d’aciers
rapides performants, tout en soulignant l’importance d’un dopage maîtrisé et d’un contrôle
précis des paramètres de frittage.

Mots clés : Acier à outils T15, métallurgie des poudres, procédé CAP, dopage à l’oxyde
d’yttrium (Y2O3), dureté Hv, résistance à l’usure.
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Introduction générale

Les aciers rapides, communément désignés sous l’appellation HSS (High Speed Steel), consti-
tuent une famille essentielle de matériaux métalliques dont l’intérêt industriel est avéré depuis
plusieurs décennies. Leur rôle est primordial dans les domaines de l’usinage et de la transforma-
tion des métaux grâce à leurs propriétés mécaniques exceptionnelles. Ces aciers se distinguent
notamment par leur grande résistance à l’usure et une dureté élevée maintenue même à haute
température, phénomène connu sous le nom de dureté à chaud[1].

Leur élaboration repose sur une composition chimique complexe, optimisée au fil des années
grâce à des recherches approfondies. Sur le plan technologique, leur fabrication dépend des
exigences spécifiques liées à l’application finale, avec deux procédés principaux : la métallurgie
conventionnelle par fusion et coulée, et la métallurgie des poudres (MDP).

La métallurgie des poudres s’impose aujourd’hui comme une solution industrielle innovante
et performante. Elle permet de produire des pièces complexes en quasi-forme finale (near-net
shape), limitant ainsi les opérations d’usinage secondaires. Ce procédé offre également l’avantage
d’assurer une meilleure homogénéité microstructurale, une isotropie accrue et des propriétés
mécaniques reproductibles. En plus de son intérêt économique, lié à l’économie de matière et
à l’optimisation des cycles de production, la MDP présente un meilleur rendement énergétique
comparé aux méthodes classiques telles que la coulée en lingots[2].

Le frittage constitue l’étape centrale de la métallurgie des poudres. Ce processus thermique-
ment activé dépend de plusieurs paramètres, parmi lesquels la durée de traitement joue un rôle
fondamental. Ce paramètre sera étudié en détail dans ce travail afin d’évaluer son influence sur
la cinétique de densification et l’évolution microstructurale des échantillons.

Parmi les différentes techniques de consolidation, la Consolidation par Pression Atmosphé-
rique (CAP – Consolidation by Atmospheric Pressure) représente une méthode innovante. Dé-
veloppée par Black et al. (Universal Cyclops, 1980), elle consiste à encapsuler les poudres sous
vide dans des bouteilles en verre borosilicaté, puis à appliquer une contrainte hydrostatique via
la viscosité du verre chauffé au-delà de sa température de transition vitreuse. Ce mécanisme
favorise une diffusion accélérée et la fermeture des pores, permettant d’atteindre des densités
supérieures à 99 %, sans nécessiter de pression externe. La CAP se révèle donc particulièrement
efficace, simple à mettre en œuvre et économiquement compétitive[3].

Dans les secteurs stratégiques tels que l’automobile et l’outillage, la MDP est largement uti-
lisée pour la fabrication d’aciers à hautes performances. Cependant, face aux exigences crois-
santes en termes de fiabilité et de durabilité, il devient indispensable d’affiner davantage les
microstructures et d’améliorer les propriétés mécaniques des matériaux obtenus. L’une des
voies prometteuses consiste à introduire des dopants, notamment des oxydes de terres rares,
capables d’agir à l’échelle microstructurale.
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Parmi ces additifs, l’oxyde d’yttrium (Y2O3) se distingue par ses propriétés thermiques
remarquables ainsi que par sa capacité à interagir avec la matrice métallique. En formant des
dispersoïdes stables au sein du matériau, il influence les mécanismes de diffusion et les étapes
de densification, pouvant ainsi améliorer significativement les performances finales du produit
obtenu.

Le présent travail a pour objectif d’étudier l’influence du temps de frittage à une tempéra-
ture de 1250 ◦C sur le processus de densification. Il s’intéresse également aux effets du dopage
par l’oxyde d’yttrium (Y2O3) sur la microstructure ainsi que sur les propriétés physiques et
mécaniques des aciers obtenus.

Ce mémoire est structuré en quatre chapitres principaux :

- Chapitre 1 : Présentation générale de la métallurgie des poudres, incluant les différentes
techniques de fabrication des poudres, leur compactage, ainsi que les mécanismes physicochi-
miques régissant le processus de frittage ;

- Chapitre 2 : Étude des aciers à outils, avec un focus particulier sur les effets du dopage
par l’oxyde d’yttrium (Y2O3) sur leurs caractéristiques microstructurales et mécaniques ;

- Chapitre 3 : Description détaillée des protocoles expérimentaux mis en œuvre ainsi que
des méthodes de caractérisation utilisées dans cette étude ;

- Chapitre 4 : Analyse et interprétation des résultats obtenus, mettant en évidence l’impact
du dopage par Y2O3 sur la densification, la microstructure et les propriétés mécaniques de l’acier
T15.

Cette recherche s’inscrit dans une démarche scientifique visant à mieux comprendre et maî-
triser les effets des additions d’oxydes sur les propriétés des matériaux élaborés par métallurgie
des poudres, en vue d’applications exigeantes dans le domaine des outillages performants.
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Métallurgie des poudres

Introduction

La métallurgie des poudres est un procédé industriel innovant permettant de fabriquer des
pièces métalliques à partir de poudres, sans passer par l’état liquide. Cette technique se distingue
des méthodes conventionnelles, comme la fonderie ou l’usinage, par sa capacité à produire des
pièces de formes complexes avec un minimum de pertes de matière.

Grâce à sa grande polyvalence, la métallurgie des poudres permet d’obtenir des matériaux
aux propriétés chimiques, physiques et mécaniques spécifiques, adaptées aux exigences de nom-
breuses industries de pointe. Elle repose essentiellement sur le procédé de frittage, qui consiste à
chauffer les poudres compactées à une température inférieure à leur point de fusion, permettant
ainsi leur consolidation sans fusion complète.

Aujourd’hui, cette technologie connaît un développement important, notamment dans la
fabrication de matériaux métalliques avancés, tels que les alliages de haute performance ou les
aciers spéciaux, répondant aux besoins croissants en matériaux résistants et durables.

Dans ce chapitre, nous présenterons les principales étapes de la métallurgie des poudres, à
savoir[4, 5] :

- L’atomisation (gaz, eau, centrifuge, etc.) ;
- La réduction des oxydes métalliques ;
- L’électrolyse ;
- La pulvérisation mécanique.

1.1 Élaboration des poudres

L’élaboration des poudres peut être réalisée par divers procédés, qu’ils soient mécaniques,
physiques ou chimiques. Chaque méthode influence de manière significative la granulométrie, la
morphologie des poudres obtenues, ainsi que les propriétés et la microstructure des pièces finales.
Le choix du procédé dépend de plusieurs facteurs, tels que le taux de production souhaité, la
nature de la matière première, les propriétés recherchées pour la poudre, ainsi que son domaine
d’application. Il est également conditionné par les caractéristiques techniques exigées pour le
produit final, notamment en termes de structure, de pureté, ou de performances mécaniques[6].

1.1.1 Procédés mécaniques

Les procédés mécaniques permettent de réduire la taille des poudres métalliques à l’état
solide ou à partir de métaux en fusion. Ils sont largement utilisés en raison de leur simplicité de
mise en œuvre et de leur capacité à produire des poudres aux caractéristiques granulométriques
spécifiques[7].
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Parmi les procédés mécaniques, on peut citer notamment :

1.1.1.1 Le broyage

Le broyage est un procédé basé sur la fragmentation du matériau par des actions mécaniques
telles que les chocs, les frottements ou les compressions. Il permet d’obtenir des particules fines
à partir de matériaux cassants. Plusieurs technologies de broyage existent, parmi lesquelles :

a. Le broyage à boulets, qui utilise un tambour rotatif contenant des billes dures (en acier
ou en céramique). La rotation du tambour provoque la fragmentation des particules par choc
et abrasion. La vitesse de rotation est un paramètre essentiel pour contrôler la finesse de la
poudre produite.

b. Le broyeur vortex, qui réduit la taille des particules par collision et friction mutuelle
à l’aide d’hélices tournant à très grande vitesse dans un carter,combinées à un flux gazeux
permettant de séparer les particules selon leur granulométrie[8].

1.1.1.2 La mécanosynthèse

La mécanosynthèse est un procédé de fabrication reposant sur le broyage intensif de mélanges
de poudres élémentaires dans un broyeur à haute énergie. Sous l’effet des collisions répétées entre
les particules de poudre et les billes de broyage, des réactions chimiques ou des transformations
de phase peuvent être induites, aboutissant à la formation de nouveaux composés, de phases
amorphes ou de solutions solides. Ce procédé s’avère particulièrement efficace pour la synthèse
de matériaux nanostructurés ou en dehors de l’état d’équilibre, ainsi que pour l’élaboration
d’alliages avancés et de composites métalliques homogènes à l’échelle submicronique[8].

Les procédés mécaniques sont particulièrement adaptés à la production de poudres de mé-
taux cassants, d’intermétalliques, ou de ferroalliages[2, 9].Les poudres obtenues peuvent ensuite
être tamisées pour ajuster leur distribution granulométrique.

En plus de leur simplicité, ces techniques présentent plusieurs avantages :

- La formation de microstructures spécifiques, incluant des phases hors équilibre ;
- La possibilité de réduire la température de frittage, ce qui est bénéfique pour les métaux

réfractaires[10].

Les procédés mécaniques sont particulièrement adaptés à la production de poudres de mé-
taux cassants, d’intermétalliques ou de ferroalliages[2, 9].Les poudres ainsi obtenues peuvent
être tamisées afin d’ajuster leurdistribution granulométrique. Outre leur relative simplicité, ces
procédés présententplusieurs avantages notables : ils permettent la formation de microstructures
spécifiques, incluant des phases hors équilibre, et offrent la possibilité de réduire la température
defrittage, ce qui est particulièrement bénéfique pour le traitement des métaux réfractaires[10].
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1.1.2 Procédés physiques

Les procédés physiques permettent de produire des poudres métalliques à partir du mé-
tal fondu ou solide, sans modification chimique de leur composition. Ces méthodes reposent
principalement sur des mécanismes thermiques, mécaniques ou de vaporisation, et permettent
d’obtenir des poudres de haute pureté, souvent à morphologie contrôlée. On distingue :

On distingue plusieurs types d’atomisation :

a. Atomisation par gaz : un jet de gaz à haute pression fragmente le métal fondu. Cette
méthode génère des poudres sphériques et régulières, avec possibilité de contrôle de la taille des
particules par ajustement des paramètres de procédé[11].

b. Atomisation par eau : un jet d’eau sous pression est utilisé pour briser le métal liquide.
Moins coûteuse que l’atomisation par gaz, elle est toutefois plus énergivore et produit des
poudres de forme moins régulière. Elle est bien adaptée à la fabrication des aciers alliés et
inoxydables[11].

c. Atomisation au plasma : destinée aux métaux réactifs ou à haut point de fusion (titane,
tantale. . .), ce procédé utilise des torches plasma pour produire des poudres très sphériques et
de haute pureté à partir de fil ou de poudre[9].

d. Atomisation centrifuge : le métal fondu est projeté à partir d’un disque ou d’une électrode
en rotation rapide (procédé REP – Rotating Electrode Process). Cette méthode est idéale pour
les alliages de titane et superalliages en environnement inerte[11].

La figure 1.1 présente le principe d’atomisation par gaz, par eau, au plasma et centrifuge.

Figure 1.1 – Principe du procédé : a) atomisation à l’eau, b) atomisation au gaz et c) atomi-
sation au plasma et d) d’électrode tournante[11, 12].
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1.1.3 Méthodes chimiques

Les procédés chimiques sont principalement utilisés pour la production de poudres métal-
liques de haute pureté ou pour des métaux difficiles à obtenir par fusion. Bien qu’ils soient géné-
ralement plus coûteux que les techniques mécaniques ou physiques, ils permettent un contrôle
précis sur la composition, la granulométrie et la pureté des particules métalliques[9, 13].

1.1.3.1 Réduction des oxydes métalliques

Cette méthode repose sur la transformation d’un oxyde métallique en métal par l’action d’un
agent réducteur, tel que le monoxyde de carbone (CO), à des températures élevées avoisinant
les 1200 °C. Ce procédé est couramment utilisé pour la production de poudres de fer[14].

1.1.3.2 Électrolyse

L’électrolyse consiste à déposer un métal sur une cathode à partir d’une solution ionique
ou d’un sel fondu, avant de le récupérer sous forme pulvérulente. Malgré un coût énergétique
important, cette technique permet l’obtention de poudres très pures, notamment pour des
métaux comme le cuivre, le nickel ou l’argent[14].

1.2 Caractérisation des poudres

Dans la métallurgie des poudres, les propriétés des poudres de départ jouent un rôle dé-
terminant dans le mode de consolidation, la cinétique de densification et, par conséquent, sur
les propriétés finales des pièces obtenues. Il est donc essentiel d’effectuer une caractérisation
quantitative rigoureuse, au minimum pour les paramètres les plus influents, à savoir :

- La taille et la distribution granulométrique des particules.
- La morphologie (forme) des particules.

Ces caractéristiques influencent directement le comportement de la poudre lors de la mise
en forme, la compressibilité, le frittage, le retrait volumique et la porosité résiduelle des pièces
consolidées.

1.2.1 La taille moyenne des particules et la distribution granulo-
métrique

La taille des particules est l’un des paramètres fondamentaux à caractériser, car elle in-
fluence fortement la densification et la cinétique du frittage. Différentes techniques peuvent
être utilisées pour mesurer ce paramètre, le choix dépendant de la gamme granulométrique des
particules. Le Tableau 1.1 ci-dessous présente les méthodes les plus courantes de caractérisa-
tion granulométrique ainsi que leur domaine d’application en termes de taille moyenne :
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Table 1.1 – Méthodes de détermination de la taille moyenne des particules de poudre et leur
distribution granulométrique[15].

Méthode de séparation Taille des particules
Tamisage 20 – 10 000 µm
Sédimentation 0,1 – 100 µm
Microscopie optique > 1 µm
Microscopie électronique à balayage > 0,1 µm
Microscopie électronique à
transmission > 0,001 µm

1.2.2 Morphologie des particules

La forme des particules métalliques varie selon les procédés d’élaboration (atomisation,
électrolyse, broyage, etc.) et les propriétés mécaniques du matériau. Cette morphologie influence
la densité apparente, la compressibilité, la surface spécifique et l’évolution microstructurale lors
du frittage.

La caractérisation morphologique est généralement réalisée par microscopie optique ou élec-
tronique (MEB ou MET), permettant une analyse visuelle directe de la forme des grains.

La figure 1.2 illustre les différentes morphologies que peuvent présenter les poudres métal-
liques.

Figure 1.2 – Les différentes morphologies des poudres[16].
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1.3 Le compactage

Le compactage constitue une étape cruciale dans la métallurgie des poudres (MDP), per-
mettant de transformer les poudres en pièces de formes complexes avec une densité contrôlée.
Il joue un rôle déterminant dans les propriétés mécaniques et dimensionnelles finales des pièces.

L’objectif principal du compactage est d’atteindre une densité optimale avec une pression
minimale, tout en garantissant une résistance suffisante à l’état vert, nécessaire à la manipula-
tion, à l’usinage et au traitement ultérieur des pièces. La densité obtenue dépend de plusieurs
facteurs, notamment la pression de compactage, la morphologie et la taille des particules, la
nature et la quantité du lubrifiant ajouté, ainsi que le frottement exercé entre la poudre et les
parois de la matrice.

Bien que la densité obtenue par compactage soit toujours inférieure à la densité théorique
du matériau massif, elle reste nettement supérieure à celle de la poudre libre, et permet une
amélioration significative des propriétés mécaniques à l’état vert, tout en réduisant les variations
dimensionnelles au cours du frittage.

Plusieurs techniques de compactage ont été développées, chacune adaptée à des exigences
particulières en termes de géométrie, de production, de performance ou de coût. Les principales
méthodes sont décrites ci-après.

1.3.1 Compactage en matrice rigide (compression uniaxiale)

Le compactage en matrice rigide, également désignée sous le nom de compactage uniaxial,
constitue l’une des méthodes de compactage les plus répandues en métallurgie des poudres. Il
consiste à introduire la poudre dans une matrice rigide, généralement en acier, puis à appli-
quer une pression verticale par l’intermédiaire de poinçons situés au-dessus et au-dessous de la
matrice. Cette pression est exercée selon un axe unique, le plus souvent vertical[7, 17].

Le processus de compactage comprend trois étapes successives (voir la figure 1.3) :

- Le remplissage de la matrice avec la poudre ;
- Le compactage proprement dit par le déplacement vertical des poinçons ;
- L’éjection de la pièce compactée hors de la matrice.

La pression appliquée, appelée pression axiale de compactage, est un paramètre déterminant
qui influe directement sur la densité finale du compact.
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Figure 1.3 – Description des différentes étapes de compactage en matrice rigide[18].

Cette technique est particulièrement bien adaptée à la fabrication de pièces de géométrie
simple en grande série. Elle permet d’obtenir des pièces à coûts réduits, avec une bonne re-
productibilité dimensionnelle et une mise en œuvre rapide. Toutefois, elle présente certaines
limitations, notamment un gradient de densité dans la direction axiale, dû à la répartition non
uniforme des contraintes à l’intérieur du compact. Ce phénomène peut compromettre la perfor-
mance mécanique ou la précision dimensionnelle dans les cas de formes complexes ou de pièces
épaisses. Le recours à un lubrifiant est souvent nécessaire afin de limiter le frottement entre la
poudre et les parois de la matrice [17].

1.3.2 Compactage isostatique à froid

La compression isostatique à froid (CIC) repose sur l’application d’une pression uniforme
dans toutes les directions, permettant une densification homogène de la poudre. Contrairement
à la compression uniaxiale, ce procédé utilise un moule souple, généralement en caoutchouc,
placé dans un fluide sous pression tel que l’eau, l’huile ou un gaz. Le fluide transmet la pression
de manière isotrope à travers le moule, ce qui permet une répartition équitable des contraintes.

Il existe deux variantes principales de la compression isostatique à froid. Dans le procédé
en sac humide, le moule élastique est directement immergé dans le fluide sous pression. Cette
configuration permet d’obtenir des formes variées avec une mise en œuvre relativement simple,
bien que la précision dimensionnelle soit parfois limitée. Dans le procédé en sac sec, le moule
est inséré dans une chambre séparée du fluide par une membrane. Ce système permet une
meilleure maîtrise des dimensions de la pièce, mais nécessite des équipements plus complexes,
en particulier pour garantir l’étanchéité sous haute pression[7, 19].

La figure 1.4 illustre les différentes étapes du procédé CIC.
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Figure 1.4 – Description des étapes de compactage isostatique à froid[20].

L’un des principaux avantages de la compression isostatique réside dans l’homogénéité de
la densité au sein du compact, ce qui réduit considérablement les risques de fissuration et de
déformation lors du frittage. Par ailleurs, cette méthode ne nécessite pas l’ajout de lubrifiants,
ce qui simplifie le processus et améliore la qualité finale des pièces. Elle est particulièrement
indiquée pour la fabrication de pièces de grandes dimensions ou de géométries complexes.
Toutefois, son coût plus élevé et sa complexité technique en limitent l’usage à des productions
de moyenne ou faible série, ou à des applications spécifiques nécessitant des performances
particulières[21].

1.3.3 Moulage par injection de poudre (PIM)

Le moulage par injection de poudre, ou Powder Injection Molding (PIM), est un procédé
technologique avancé qui combine les principes du moulage par injection des matériaux poly-
mères avec ceux de la métallurgie des poudres. Il est particulièrement adapté à la fabrication
de pièces complexes, miniatures ou de haute précision, souvent destinées aux secteurs de l’élec-
tronique, de la biomédecine ou de l’automobile[22, 23].

Ce procédé se décompose en quatre étapes successives (Figure 1.5). La première consiste
à préparer un mélange en combinant une poudre métallique fine avec un liant thermoplastique
organique, de manière à obtenir une pâte homogène et malléable. Cette pâte est ensuite injectée
à température modérée dans un moule fermé, reproduisant avec fidélité la forme désirée. Après
refroidissement, la pièce est extraite, puis soumise à une étape de déliantage, destinée à éliminer
le liant sans altérer la structure de la poudre. Enfin, la pièce est frittée à haute température
afin d’assurer la cohésion et la densification du matériau[22].
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Figure 1.5 – Description des différentes étapes du procédé PIM[17].

Le moulage par injection offre plusieurs avantages significatifs. Il permet la production
de pièces complexes sans avoir recours à l’usinage, tout en assurant une excellente précision
dimensionnelle. De plus, il est compatible avec une automatisation complète du processus, ce
qui en fait une solution économiquement viable pour les grandes séries. Néanmoins, il présente
également certaines contraintes. Le coût des liants et la complexité des étapes de déliantage et
de frittage exigent un contrôle rigoureux des paramètres de mise en œuvre. Des défauts internes
peuvent apparaître si ces étapes ne sont pas parfaitement maîtrisées[24].
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1.4 Le frittage

1.4.1 Définition

Le frittage est un procédé de consolidation thermique d’un matériau pulvérulent, sans fu-
sion d’au moins un de ses constituants. Durant le chauffage, des ponts se forment entre les
particules par transport de matière, dans le but de réduire les excès d’énergie d’interface. Ce
phénomène entraîne généralement une réduction de la porosité et une croissance des grains.
Ces modifications microstructurales correspondent à la densification, quantifiée par :

Le taux de porosité : p = Vp

V
ou La densité relative : dr = Vth

V
= 1 − p

Avec :

Vp : volume des pores ; V : volume total ; Vth : volume théorique à densité maximale.

Le frittage provoque un retrait macroscopique (réduction des dimensions) ainsi qu’une den-
sification (réduction du volume) par rapport à la pièce brute[25].

1.4.2 Types de frittage

1.4.2.1 Frittage en phase solide

Le frittage en phase solide se produit sans fusion d’aucun des constituants de la poudre.
Ce procédé est typique des matériaux homogènes, où le frittage repose uniquement sur les
mécanismes de diffusion à l’état solide. Les ponts entre les particules se forment progressivement
par diffusion des atomes depuis les surfaces, les joints de grains ou le volume des particules.
Le frittage en phase solide est généralement lent et nécessite des températures élevées pour
favoriser la mobilité atomique. Il est bien adapté aux céramiques, aux métaux purs et aux
alliages homogènes[26].

1.4.2.2 Frittage en phase liquide

Le frittage en phase liquide implique la formation d’une phase liquide transitoire durant le
chauffage. Cette phase liquide, souvent issue de la fusion partielle d’un des constituants, facilite
le transport de matière entre les particules solides. L’écoulement du liquide par capillarité entre
les particules permet une densification rapide. Ce type de frittage est largement utilisé pour
les alliages, les composites, ou les systèmes à plusieurs constituants où l’un d’eux a un point
de fusion plus bas. La présence de liquide améliore l’homogénéité et réduit la température de
frittage nécessaire, mais peut entraîner une croissance de grains excessive ou une ségrégation si
elle n’est pas bien contrôlée[27].
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1.4.3 Étapes du frittage

Les étapes de frittage sont illustrées par la figure 1.6.a. La figure 1.6.b montre la courbe
de la densification qui représente l’évolution de la densité relative en fonction du temps de
frittage[26].L’opération de frittage se déroule typiquement en trois stades distincts, caractérisés
par des mécanismes de transport de matière et des évolutions microstructurales progressives[25].

a. Stade initial : Il est caractérisé par la formation des contacts entre les particules qui se font
sur de très faibles surfaces. Avec la montée de la température, ces contacts vont progressivement
agrandir conduisant à la formation des cous. La croissance de ces derniers va conduire à une
réduction importante de la surface libre du système et de l’énergie de surface. La structure des
pores est, à ce moment, ouverte et complètement interconnectée. La densité dans ce stade varie
entre 55% et 65% de la densité théorique ;

b. Stade intermédiaire : Durant ce stade, la densification se poursuit et devient de plus
en plus importante. Cette densification est accompagnée généralement par un grossissement
des grains et une croissance du diamètre des cous. Elle se fait par diffusion volumique et aux
joints de grains. A cette étape, la majorité des pores s’arrondissent et restent interconnectés et
il devient difficile de distinguer les particules initiales car les particules perdent leurs identités.
Ces pores se localisent au niveau des joints de grains. Au cours de ce stade, la densité peut
atteindre jusqu’à 92% de la densité théorique ;

c. Stade final : Le stade final est un processus très lent comparé aux deux stades précédents.
Les pores deviennent de plus en plus sphériques. Ils se localisent au niveau des points triples des
joints de grains avant de s’isoler complètement à l’intérieur des grains. Ce stade est caractérisé
aussi par l’augmentation de la croissance des grains pendant que la porosité chute rapidement
vers le zéro. Ces changements microstructuraux permettent une densification totale où la densité
varie entre 92% et 100% de la densité théorique.

Figure 1.6 – a) Stades de frittage[28]. et b) Courbe de densification lors de frittage[29].
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1.4.4 Forces et énergies motrices du frittage

Le frittage repose sur des forces motrices thermodynamiques qui poussent le système vers
un état plus stable. Ces forces sont à l’origine des mécanismes de diffusion et de densification.
Elles dépendent de l’état initial de la poudre, de la température et de la microstructure.

La force motrice principale du frittage est l’excès d’énergie libre associé aux interfaces pré-
sentes dans un matériau pulvérulent. Cet excès énergétique résulte de la grande surface spéci-
fique des poudres par rapport à un solide dense. Le système cherche à minimiser cette énergie
par formation de liaisons interparticulaires, réduction de porosité, et croissance des grains. Elle
est liée à l’excès d’énergie libre dû à la nature pulvérulente du matériau[30].

1.4.5 Mécanismes de transport de matière

Le transport de matière au cours du frittage est essentiel pour la formation des ponts solides
entre particules et la réduction de la porosité. Il est induit par des gradients d’énergie (surface,
contraintes, lacunes) et se réalise via plusieurs mécanismes principaux, chacun ayant un rôle
spécifique dans la consolidation ou la densification du matériau.

Le frittage est assuré par le transport de matière déclenché par les gradients de concentration
et de contraintes. Les différents mécanismes sont expliqués ci-après[30, 31, 32, 33].

1.4.5.1 Diffusion en surface

Le transfert de matière, par ce mécanisme, se fait le long de la surface libre des grains.
En raison du grand nombre de lacunes en surface des particules, ce mode de diffusion est
généralement plus rapide que la diffusion en volume ou au joint de grains et il prépondérant
au début de chauffage de la plupart des matériaux. La diffusion en surface est le premier
mécanisme à s’activer. Il devient de moins en moins important au fur et à mesure que les
défauts en surface sont annihilés et que la température de frittage augmente. Ce mécanisme de
transport de matière a une énergie d’activation, généralement, plus faible que celle des autres
mécanismes.

Cette diffusion peut jouer plusieurs rôles : si la diffusion au joint de grains est lente, elle
contribue à la formation et la croissance du cou en apportant de la matière depuis la surface
libre des grains vers la surface du cou. Dans le cas où la diffusion au joint de grains est rapide,
elle permet de redistribuer, à la surface des grains, la matière déposée à la surface du cou par
diffusion au joint de grains.

1.4.5.2 Diffusion aux joints de grains

La diffusion aux joints de grains est très importante pour la densification de la plupart des
matériaux et des alliages où le transfert de matière se fait depuis le centre du joint de grains
vers la surface du cou. En retirant de la matière de la zone de contact, la diffusion au joint de
grains provoque le rapprochement des particules en contact, c’est ce que l’on appelle le retrait.

L’excès de matière apporté à la surface du cou est redistribué par diffusion surfacique et
entraîne le grossissement du cou. Le transport de matière par diffusion aux joints de grains
se réalise avec une énergie d’activation se situant généralement entre celles de la diffusion en
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surface et de la diffusion en volume. Son impact dépend néanmoins de la taille des grains ou
de la densité de joints de grains. Plus les grains sont fins, plus la diffusion selon les joints de
grains est prépondérante.

1.4.5.3 Diffusion en volume

a diffusion se fait grâce aux lacunes du cristal. Un atome saute sur un site vacant, libérant
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 à la densification du compact en
poudre qui implique le transport de matière à travers les particules. Cette matière se dépose
ensuite dans le cou formé par ces particules. La température, la composition chimique et la
pression sont les facteurs dominants qui influencent ce mécanisme de transport de matière.

1.4.5.4 Évaporation-condensation

Le transport de matière se fait par phase gazeuse. Il dépend de la combinaison de trois
phénomènes : évaporation, diffusion par voie gazeuse et condensation. L’origine de ce flux de
matière est le gradient de pression d’équilibre de la phase gazeuse pour une surface courbe.
Ce phénomène est analogue à la condensation capillaire. Les conséquences sont identiques à la
diffusion en surface.

Le mécanisme d’évaporation-condensation intervient plus dans le frittage des matériaux peu
stables thermiquement, en raison de la faible pression de vapeur à la température de frittage.
Elle commence par une évaporation d’atomes à la surface des grains, puis un transport de ces
atomes à travers les pores suivit d’une condensation à la surface des cous.

1.4.5.5 Migration des joints de grains

La migration du joint de grains intervient pour des grains de tailles différentes. Il y a alors
un saut de contrainte de part et d’autre de l’interface qui provoque la formation des courbures
puis la migration du joint de grains à travers le grain le plus petit. Ce phénomène peut être
interprété en termes de migration des dislocations qui constituent le joint de grains. Il peut,
également, être assimilé à de la diffusion au joint de grains dans la mesure où il est engendré par
des flux de matière. La migration du joint de grains intervient principalement pour les stades
avancés, finals, du frittage et contribue au grossissement des grains.

1.4.6 Variables de frittage

Le processus de frittage est influencé par plusieurs variables essentielles, notamment la tem-
pérature, le temps de frittage, la taille et la morphologie des particules, ainsi que l’atmosphère
de frittage. Ces paramètres jouent un rôle déterminant dans la cinétique de densification, la
microstructure finale et, par conséquent, dans les propriétés mécaniques des pièces obtenues.
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Les principales variables influant sur le frittage sont :

a. Taille et morphologie des particules

La taille des particules joue un rôle déterminant dans la cinétique de frittage. Les poudres
fines présentent une surface spécifique plus élevée, ce qui favorise la diffusion et accélère le frit-
tage. Toutefois, elles peuvent également présenter des risques d’oxydation ou de contamination
plus élevés[34].

La morphologie des particules influence quant à elle la densité verte (avant frittage), car
les particules sphériques assurent un bon empilement mais une faible interconnexion, tandis
que les formes irrégulières offrent de meilleurs points de contact, améliorant ainsi la cohésion
initiale. Le choix de la taille et de la forme des particules doit être adapté à l’application finale.

b. Température

La température constitue le paramètre fondamental du frittage. Elle influence directement
la vitesse des mécanismes de transport de matière, en particulier la diffusion atomique. En pra-
tique, la température de frittage est généralement comprise entre 0,7 et 0,9 fois la température
de fusion du matériau.

Une température trop basse limite les interactions entre particules et ralentit la densification.
À l’inverse, une température excessive peut entraîner des phénomènes indésirables tels que
la croissance excessive des grains, la formation de phases secondaires ou la fusion partielle.
Ainsi, un ajustement précis de la température est nécessaire pour obtenir une microstructure
homogène et des propriétés mécaniques optimales[34].

c. Temps

Le temps pendant lequel la pièce est maintenue à la température de frittage détermine
l’étendue des mécanismes diffusifs. Un temps de maintien suffisant permet aux pores résiduels
de se réduire et à la matière de migrer de manière efficace, favorisant la densification.

Cependant, un maintien prolongé peut induire une croissance exagérée des grains, ce qui
peut affecter négativement la résistance mécanique ou la dureté du matériau. Un compromis
est donc nécessaire pour atteindre un niveau de densité élevé sans compromettre la stabilité
microstructurale[35].

d. Atmosphère

L’atmosphère dans laquelle le frittage est réalisé influe sur les réactions chimiques en surface
et sur la qualité des interfaces. Une atmosphère oxydante peut provoquer la formation de films
d’oxyde qui freinent la diffusion, tandis qu’une atmosphère réductrice (comme l’hydrogène)
peut éliminer ces oxydes et faciliter le frittage.

Le vide est également utilisé pour les matériaux sensibles à l’oxydation, comme le titane.
Le choix de l’atmosphère dépend donc de la nature chimique de la poudre, de sa propreté de
surface, et des exigences fonctionnelles de la pièce frittée [36].
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1.4.7 Techniques de frittage

Le frittage peut être réalisé selon différentes approches, en fonction des conditions ther-
miques, mécaniques ou physiques appliquées durant le procédé. Le choix de la technique dé-
pend principalement des propriétés souhaitées, du type de matériau à traiter, et des contraintes
économiques ou technologiques. On distingue généralement deux grandes familles : le frittage
libre, qui repose uniquement sur la température, et le frittage activé, dans lequel des facteurs
externes comme la pression, un champ électrique ou un plasma viennent accélérer le processus
de densification[25].

1.4.7.1 Frittage sans pression (frittage libre)

Le frittage libre est la méthode la plus courante en métallurgie des poudres. Il consiste à
chauffer un compact préalablement formé, sans appliquer de pression externe, à une température
inférieure à celle de fusion du matériau. Ce traitement thermique active les mécanismes de
diffusion atomique entre les particules, permettant leur liaison, la formation de joints de grains,
et la réduction progressive de la porosité.

La température de frittage se situe généralement entre 70 % et 90 % de la température
de fusion du matériau, et le temps de maintien doit être suffisamment long pour favoriser
la densification sans entraîner une croissance excessive des grains. Ce procédé est simple à
mettre en œuvre, économique, et adapté à la production en série, notamment pour les pièces
de géométrie simple ou les matériaux thermiquement stables. Cependant, l’absence de pression
limite la densité finale atteignable, qui reste souvent inférieure à celle des matériaux massifs.
Le contrôle de l’atmosphère du four est également crucial pour éviter l’oxydation, notamment
dans le cas des poudres métalliques sensibles.

Malgré ces limitations, le frittage libre reste largement utilisé dans l’industrie pour la fa-
brication de composants poreux, de pièces céramiques, ou de produits métalliques dont les
performances mécaniques ne nécessitent pas une densité maximale.

1.4.7.2 Frittage activé

Le frittage activé regroupe des procédés dans lesquels la densification est favorisée par
l’ajout d’une énergie ou d’un champ externe (pression, courant électrique, plasma) en plus de
la température. Ces méthodes permettent d’abaisser la température de frittage, d’accélérer la
cinétique de diffusion et d’atteindre une densité proche de la densité théorique.

Parmi les techniques les plus utilisées figurent le frittage sous pression (hot pressing), le
pressage isostatique à chaud (HIP), le frittage par courant pulsé (SPS) et la consolidation
par pression atmosphérique (CAP). Ces procédés offrent un meilleur contrôle microstructural,
limitent la croissance des grains et conviennent aux matériaux réfractaires ou aux géométries
complexes. En contrepartie, ils nécessitent des équipements plus coûteux et une mise en œuvre
plus complexe que le frittage libre[37, 38].
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1.4.7.3 Consolidation par pression atmosphérique (CAP)

Le procédé CAP est une technique de frittage avancée, introduite dans les années 1980,
destinée à la densification efficace de poudres métalliques réfractaires, d’aciers à outils et de
superalliages. Il s’agit d’une alternative économique au procédé HIP (Hot Isostatic Pressing),
réputé pour son efficacité mais aussi pour ses coûts d’équipement élevés. Ce procédé a été
pour la première fois exploité avec succès par H.L. Black et ses collaborateurs de la société
Universal Cyclops Corporation, qui ont obtenu, par cette méthode, des pièces à densité quasi-
théorique à partir de poudres atomisées au gaz. Leur brevet (German Patent N° 2913623, 1980)
a démontré la possibilité de réaliser cette consolidation avec des équipements plus simples et
moins couteux[39, 40].

Le procédé repose sur l’utilisation de poudres sphériques de haute qualité, obtenues par
atomisation au gaz, à faible teneur en oxygène. Ces poudres sont mélangées à de très faibles
quantités d’agents activant, tels que l’acide borique (H3BO3) dissous dans du méthanol. Ce
mélange a pour objectif de réduire l’effet inhibiteur des couches d’oxyde de surface sur la
diffusion durant le frittage. Après évaporation de l’alcool par un léger préchauffage sous vide,
une fine couche uniforme d’agent activant reste déposée à la surface de chaque particule, sans
altérer les propriétés mécaniques du produit final.

La poudre traitée est ensuite transférée dans un moule en verre borosilicaté (souvent du
Pyrex), choisi pour sa viscosité contrôlée à haute température. Ce moule, prolongé d’une ex-
trémité étroite, est connecté à une pompe à vide et chauffé à environ 450 °C afin de dégazer la
poudre (élimination de l’humidité et des gaz adsorbés). Une fois le dégazage terminé, le tube
est scellé à chaud et séparé, formant ainsi une capsule contenant la poudre préparée. Cette
capsule est ensuite placée dans un creuset réfractaire rempli de sable ou de poudre de graphite,
qui permet de maintenir sa position et de compenser les retraits pendant le frittage.

Le frittage est réalisé dans un four à moufle standard, sous atmosphère ambiante. Durant
le traitement thermique, le moule en verre se ramollit sous l’effet de la température et de la
pression atmosphérique, exerçant une contrainte uniforme sur la poudre. L’action combinée
de la pression et des mécanismes de diffusion, activés par les additifs chimiques, permet une
densification rapide et homogène. Les pièces obtenues présentent une densité finale comprise
entre 95 % et 99 % de la densité théorique.

Les différentes étapes du procédé CAP sont illustrées par la figure 1.7.

Un avantage notable de ce procédé est le démoulage spontané : lors du refroidissement, en
raison de la différence des coefficients de dilatation thermique entre le verre et le matériau fritté,
le moule se décolle sans effort, évitant ainsi toute opération secondaire de meulage ou d’usinage.
Les pièces peuvent ensuite subir un traitement à chaud (forgeage, extrusion ou laminage) pour
atteindre la densité complète et affiner la microstructure.

Le procédé CAP se distingue par sa simplicité, son coût réduit (grâce à l’utilisation de
moules en verre au lieu de canettes métalliques coûteuses), et sa compatibilité avec des fours
conventionnels, contrairement au HIP qui nécessite des installations sous haute pression et une
atmosphère protectrice stricte. Il constitue ainsi une solution efficace et économique pour la
fabrication de pièces métalliques de haute performance, notamment dans des applications de
moyenne série ou à géométrie spécifique[41, 42].
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Figure 1.7 – Consolidation par pression atmosphérique : (1) Atomisation à gaz, (2) Mélange
par H3BO3, (3) Remplissage de la cannette en verre, (4) Dégazage et soudage de la cannette
et (5) Frittage dans un four à moufle.

Conclusion

Le frittage constitue une étape clé dans l’obtention de pièces denses et performantes issues
de la métallurgie des poudres. Selon les exigences visées, différentes techniques peuvent être
mises en œuvre, allant du frittage libre, simple mais limité, aux procédés activés plus avancés
comme le SPS ou le procédé CAP. Ce dernier, grâce à sa simplicité et son efficacité, s’avère
particulièrement adapté aux matériaux réfractaires et aux superalliages. Le choix de la méthode
de frittage dépend directement des caractéristiques des poudres utilisées, leur nature influençant
la densification, la microstructure et les propriétés finales.

Dans cette continuité, le chapitre suivant aborde les aciers, matériaux essentiels en métal-
lurgie, en présentant leurs caractéristiques, classifications et domaines d’application.
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Dopage des aciers à outils par (Y2O3)

Introduction

Les aciers à outils sont des alliages ferreux dont les propriétés mécaniques se démarquent
sensiblement de celles des aciers au carbone traditionnels, en raison de l’ajout d’éléments d’al-
liage spécifiques. Le présent chapitre propose une analyse approfondie de ces matériaux.

Dans un premier temps, les principales caractéristiques des aciers à outils ; à savoir leur
composition chimique, leur microstructure et leurs propriétés mécaniques seront présentées.
Ensuite, une classification en trois grandes catégories sera développée : les aciers pour travail à
froid (cold work), pour travail à chaud (hot work) et les aciers rapides (high-speed steels), avec
un focus particulier sur l’acier rapide T15 afin d’illustrer leurs domaines d’application. Une
attention particulière sera portée à l’étude des phases carburées, essentielles à la dureté élevée
et à la résistance à l’usure de ces aciers. Enfin, les procédés de fabrication seront décrits, qu’il
s’agisse des méthodes conventionnelles ou des technologies avancées issues de la métallurgie des
poudres.

Une section sera également consacrée au dopage des aciers à outils par l’oxyde d’yttrium
(Y2O3), une approche innovante visant à améliorer leur stabilité thermique, leur dureté et leur
résistance à l’usure.

2.1 Généralités sur les aciers à outils

2.1.1 Définition des aciers à outils

Les aciers à outils sont des alliages ferreux ((Fe–C) ) conçus pour fabriquer des outils
mécaniques (matrices, poinçons, burins, outils de coupe, etc.), caractérisés par une combinaison
unique de dureté élevée, résistance à l’usure, ténacité et stabilité à haute température (tenue à
chaud).

Initialement issus d’aciers au carbone non alliés, ils ont évolué dès la fin du XIXe siècle avec
l’ajout d’éléments comme le chrome, le tungstène, le vanadium, le molybdène ou le cobalt, qui
favorisent la formation de carbures ultra-durs dispersés dans une matrice martensitique (ob-
tenue par trempe), optimisant ainsi leur résistance mécanique et leur réponse aux traitements
thermiques. Leur microstructure, associant ces carbures à une matrice rigide, leur confère une
durabilité exceptionnelle contre l’abrasion et la déformation.

2.1.2 Les éléments d’alliages

La composition en éléments d’alliage des aciers à outils est le résultat d’un compromis entre
diverses propriétés souvent opposées (dureté, ténacité, résistance à chaud, ductilité), tout en
tenant compte des exigences économiques.

L’objectif est de concilier performance technique et rentabilité industrielle. Afin de répondre
aux exigences mécaniques, thermiques et chimiques des outils industriels, les aciers à outils
sont enrichis en éléments d’alliage soigneusement sélectionnés, chacun contribuant de manière
spécifique aux propriétés finales du matériau. ù
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Les principaux éléments d’alliage utilisés dans la composition des aciers à outils sont :

• Le carbone (C)

Élément fondamental, il influence directement la dureté et la résistance à l’usure par la
formation de carbures. Cependant, une teneur excessive (> 0,8 %) réduit la ténacité. Le dosage
du carbone est donc finement ajusté selon les applications (outils de coupe, matrices. . .).

• Le Chrome (Cr)

Le chrome forme des carbures (Cr23C6, Cr7C3) et améliore la trempabilité en retardant la
formation de phases molles. Il augmente la résistance à l’usure et la tenue au revenu, ce qui le
rend essentiel dans les applications soumises à des sollicitations thermomécaniques élevées[43].

• Le vanadium (V)

Le vanadium forme des carbures VC très durs et peu solubles, ce qui améliore la résistance
à l’usure et affine la structure granulaire. Il agit aussi comme désoxydant et fixateur d’impu-
retés. Son rôle est central dans les aciers à outils de haute performance, notamment les aciers
rapides[44].

• Le tungstène (W) et le molybdène (Mo)

Interchangeables sur le plan atomique ((1 % Mo ≈ 1,6–2 % W)), ces deux éléments jouent des
rôles complémentaires dans les aciers à outils. Le W, formant des carbures massifs, améliore la
résistance à l’usure, la tenue à chaud et homogénéise la distribution des carbures. Le Mo, moins
coûteux, produit des carbures fins qui augmentent la résistance à la traction, stabilisent les
joints de grains et renforcent la résistance à la fatigue, bien qu’il réduise légèrement la ténacité
et accentue la sensibilité à la décarburation. En combinaison avec le chrome, le Mo affine la
microstructure et limite la croissance des grains, préservant ainsi les propriétés mécaniques
après traitement thermique [43, 44].

• Le silicium (Si)

Présent à faibles teneurs ((∼ 0,3 %)), il améliore la résistance aux chocs et à la traction,
notamment après revenu. Il stabilise la martensite en retardant son ramollissement et en re-
poussant sa fragilisation à plus haute température, ce qui augmente la durabilité des outils
soumis à des sollicitations thermomécaniques[43, 44].

2.1.3 Classification des aciers à outils

Les aciers à outils sont classés par l’American Iron and Steel Institute (AISI) selon leur
domaine d’utilisation (travail à froid, travail à chaud, aciers rapides), leur composition chi-
mique et le type de traitement thermique appliqué (trempe à l’air, à l’eau ou à l’huile). Cette
classification est présentée dans le Tableau 2.1.

Grâce à leurs propriétés mécaniques et thermiques, ces aciers sont particulièrement adaptés
aux environnements industriels exigeants : estampage, fabrication de moules, usinage à grande
vitesse, etc[43].
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Table 2.1 – Désignation standard AISI des aciers à outils[45].

AISI Symbol Tool Steel

M Molybdenum High-Speed Steels

T Tungsten High-Speed Steels

H Hot-Work Steels

A Air-Hardening, Cold-Work Steels

D High-Carbon, High-Chromium, Cold-Work Steels

O Oil-Hardening, Cold-Work Steels

S Shock-Resisting Steels

P Low-Carbon Mold Steels

W Water-Hardening Steels

Selon l’utilisation principale, les aciers à outils sont classés comme suit :

2.1.3.1 Les aciers à outils pour travail à froid

Les aciers pour travail à froid, employés à des températures inférieures à 200 ◦C pour éviter
leur ramollissement[46], se classent en trois groupes selon la norme AISI. Les différentes classes
ainsi que leurs propriétés et leur domaine d’application sont regroupés dans le tableau 2.2.

Chaque groupe possède des éléments d’alliage distincts, avec une teneur globale en addi-
tions inférieure à celle des aciers résistants aux hautes températures. Leur atout majeur réside
dans leur stabilité dimensionnelle élevée, garantissant une géométrie préservée même lors des
traitements de trempe. Ces propriétés en font des matériaux de choix pour les applications
exigeant précision et résistance à l’usure en environnement thermique modéré (ex. : découpe,
estampage à froid)[47].

Table 2.2 – Les différents groupes des aciers à outils pour travail à froid [46, 47, 48, 49].

Groupe Trempe Propriétés Domaines d’application

A Trempe à l’air

- Riches en C, Mo, Cr, Mn
- Dureté élevée (59–60 HRC),
- Excellente stabilité dimensionnelle,
homogénéité des carbures

- Moules complexes,
- Outils de découpe fine
- Pièces de précision

D Trempe à l’huile
ou à l’air

- Riches en C (1,5–2,35 %) et en Cr
(4–12 %)
- Structure riche en carbures massifs
(ex : Cr7C3)
- Très haute résistance à l’usure
- Sensible aux fissurations lors des
traitements de trempe

- Moules d’emboutissage,
- Cavités complexes,
- Outils de coupe haute per-
formance

O Trempe à l’huile

- C (∼1,0 %), Mn, Cr (faible)
- Bonne dureté
- Résistance modérée à l’usure
- Bonne usinabilité

- Poinçons, outils de formage
simples,
- Instruments de mesure
- Outils manuels
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2.1.3.2 Les aciers à outils pour travail à chaud

Les aciers pour travail à chaud, identifiés par le préfixe H selon la classification AISI, se
caractérisent par une grande résistance au ramollissement thermique, même en conditions ex-
trêmes. Leur teneur modérée en carbone (0,30–0,40 %) et leur composition alliée assurent une
dureté stable (52–56 HRC) à la fois à température ambiante et élevée. Leur microstructure
optimisée garantit la conservation des propriétés mécaniques sous fortes sollicitations thermo-
mécaniques, typiques des procédés tels que le forgeage, le moulage sous pression ou l’extrusion
à chaud [50, 51].

En fonction de l’élément d’alliage principal, les aciers pour travail à chaud sont classés en
trois grandes familles : les aciers au chrome, les aciers au tungstène et les aciers au molybdène.

• Les aciers au chrome pour travail à chaud

Les aciers de cette famille, désignés par les normes H10 à H19, sont relativement faiblement
alliés. Ils contiennent typiquement entre 3 et 5 % de chrome en masse, associé à d’autres
éléments comme le carbone, le tungstène, et parfois le vanadium. Leur composition chimique
favorise une bonne ténacité, au détriment d’une dureté légèrement inférieure, située entre 40 et
55 HRC en conditions d’usage.

Ces caractéristiques rendent les aciers au chrome particulièrement adaptés aux applications
de forgeage à chaud et de moulage sous pression, où la résistance à la fissuration thermique et
la stabilité dimensionnelle sont des critères déterminants [50]).

• Les aciers au tungstène pour travail à chaud

Appartenant au groupe H21 à H26 selon la norme AISI, ces aciers partagent une composition
proche de celle des aciers rapides, tout en présentant une teneur réduite en carbone.

Comparativement aux aciers rapides, ils offrent une ténacité supérieure, tout en conservant
des performances thermomécaniques similaires.

À titre d’exemple, l’acier H26 peut être considéré comme une variante à faible teneur en
carbone de l’acier rapide T15. La présence importante d’éléments d’alliage leur confère une sta-
bilité thermique remarquable à haute température, bien qu’ils soient globalement plus fragiles,
à dureté équivalente, que les aciers au chrome.

Les aciers au tungstène sont ainsi privilégiés pour des usages où la dureté à chaud et la
résistance à la déformation plastique thermique sont prioritaires. D’ailleurs, au sein de la ca-
tégorie des aciers pour travail à chaud, les aciers de type H figurent parmi les plus durs [50,
52].

• Les aciers au molybdène pour travail à chaud

Les aciers au molybdène pour travail à chaud (normes H40 à H46) représentent la troisième
grande famille du groupe H selon la classification AISI. Riches en molybdène, ils présentent
une bonne résistance à la déformation à chaud, une stabilité microstructurale élevée et une
ténacité conservée après traitement thermique. Leur microstructure enrichie en carbures leur
confère une excellente résistance à l’usure, à la fissuration thermique et à l’érosion, les rendant
adaptés à la coulée sous pression, au forgeage et à l’extrusion.

Par rapport aux aciers au chrome et au tungstène, ils offrent une meilleure trempabilité et
une plus grande résistance à la fragilisation à chaud, en faisant un choix équilibré pour des
conditions de service extrêmes [50, 51, 52].
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2.1.3.3 Les aciers rapides

Les aciers rapides (HSS ; High Speed Steels) sont des aciers fortement alliés destinés princi-
palement à la fabrication d’outils de coupe. Leur principal atout réside dans leur haute dureté
(65–70 HRC) maintenue à température élevée, propriété connue sous le nom de dureté rouge
(dureté à chaud). Cette dernière est assurée par la précipitation de carbures fins cohérents au
sein de la matrice, ce qui garantit leur résistance à l’usure même lors d’usinage intensif à grande
vitesse.

Les HSS contiennent environ 20% d’éléments d’alliage, dont du molybdène, du tungstène,
du chrome, du vanadium, du cobalt, et du carbone. Selon la nature dominante de l’élément
d’alliage, ces aciers sont classés en deux groupes : M (à base de molybdène) et T (à base de
tungstène).

Malgré des compositions différentes, les groupes M et T présentent des propriétés mécaniques
similaires, notamment en termes de trempabilité, évaluées via l’équivalent tungstène (Weq),
généralement compris entre 17 et 20 % [51]. Du fait de sa masse atomique élevée, une teneur
plus faible en molybdène suffit pour égaler l’effet du tungstène à concentration équivalente.

Ainsi, les HSS allient dureté, tenue thermique et résistance à l’usure, justifiant leur
place essentielle dans les industries de l’outillage de coupe haute performance[50, 53].

• Les aciers rapides de type M

Les aciers rapides du groupe M, tels que les nuances M2, M41 à M47, sont fortement alliés
au molybdène, en association avec du chrome, du vanadium, du carbone et, dans certaines
compositions, du cobalt. Ils sont principalement utilisés pour la fabrication d’outils de coupe
destinés à l’usinage à grande vitesse, en raison de leur excellente ténacité et de leur très bonne
dureté à chaud.

La dureté maximale de ces aciers peut atteindre 70 HRC, notamment pour les aciers riches
en carbone et en cobalt (M41, M42, etc.), bien que dans la plupart des applications industrielles,
une dureté de 66 à 68 HRC soit suffisante pour assurer une bonne résistance à l’usure tout en
conservant une certaine ductilité[50, 53].

Ces aciers sont néanmoins plus sensibles à la décarburation lors des traitements thermiques.
Ils nécessitent donc une austénitisation à des températures plus basses que celles requises pour
les aciers du groupe T. De plus, leur trempabilité c’est-à-dire leur capacité à durcir en profondeur
est légèrement inférieure à celle des aciers au tungstène, ce qui peut limiter leur performance
dans les géométries massives ou complexes[53].

Sur le plan microstructural, les aciers du groupe M sont composés d’une matrice martensi-
tique trempée et revenue, dans laquelle se dispersent des carbures secondaires complexes M6C
et des carbures primaires MC, comme le montre la figure 2.1Cette microstructure, renforcée
par des traitements thermiques d’austénitisation et de revenu, permet d’optimiser la résistance
à la déformation thermique et la tenue mécanique à haute température[53, 54].
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Figure 2.1 – Micrographie MEB d’un acier rapide de type M2 fritté[54].

• Les aciers rapides de type T :

Les aciers rapides du groupe T, notamment T1, T6 et T15, sont des aciers fortement alliés
au tungstène, accompagnés de chrome, de vanadium, de carbone, et parfois d’autres éléments
d’alliage. Ils sont historiquement les premiers aciers rapides développés et sont toujours utilisés
pour des applications où la stabilité thermique et la trempabilité élevée sont essentielles.

Ces aciers peuvent atteindre une dureté maximale de 67 HRC, avec une dureté minimale
garantie d’environ 64,5 HRC selon les nuances. Leur très bonne trempabilité permet un durcis-
sement efficace sur des sections épaisses, ce qui les rend particulièrement adaptés aux outils de
coupe complexes ou de grand diamètre[50, 53].

Bien que leur ténacité soit légèrement inférieure à celle des aciers du groupe M à dureté
équivalente, ils offrent une meilleure stabilité des carbures à haute température et une résis-
tance accrue à l’usure thermique, ce qui en fait des matériaux de choix pour les opérations
d’usinage à sec ou en conditions thermiques extrêmes. L’acier T15, par exemple, est l’un des
plus performants de cette famille pour des conditions de coupe sévères[53, 54].

La microstructure des aciers du groupe T est constituée d’une matrice martensitique conte-
nant une dispersion de carbures M6C à morphologie anguleuse, et de carbures MC, comme le
montre la figure XX. Cette structure assure une stabilité remarquable à haute température,
tout en renforçant la résistance à l’usure abrasive dans les environnements thermomécaniques
contraignants[54, 55].

Figure 2.2 – Micrographie d’un acier rapide de type T6 fritté[55].
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2.1.4 L’acier à outil T15

L’acier rapide T15, désigné selon la norme ASTM par T12015, appartient à la famille des
aciers au tungstène (groupe T). Il est largement utilisé dans la fabrication d’outils de coupe
haute performance, notamment pour l’usinage à grande vitesse, en raison de ses propriétés
exceptionnelles à haute température. Sa densité est d’environ 8,193 g/cm3, et sa teneur en
tungstène varie de 11,75 % à 13 % en masse, selon les spécifications[56].

La composition chimique typique de l’acier T15, conforme à la norme ASTM A600, est
présentée le tableau 2.3.

Table 2.3 – Composition chimique typique de l’acier rapide T15 (norme ASTM A600)[56].

Élément Pourcentage en masse (%)
Carbone (C) 1,50 – 1,60
Tungstène (W) 12,00 – 13,00
Vanadium (V) 4,75 – 5,50
Chrome (Cr) 3,75 – 4,50
Molybdène (Mo) 0,90 – 1,30
Cobalt (Co) 4,75 – 5,25
Silicium (Si) 0,20 – 0,45
Manganèse (Mn) 0,15 – 0,40
Soufre (S) 0,030
Phosphore (P) 0,030
Fer (Fe) Équilibre

La composition chimique de l’acier T15 lui confère une synergie de propriétés mécaniques
remarquables, détaillées ci-dessous :

a. Dureté élevée

L’acier T15 présente une dureté élevée, comprise entre 63 et 68 HRC, ce qui lui permet de
résister efficacement à la déformation plastique lors des opérations d’enlèvement de matière.
Il conserve cette dureté à haute température, conférant une dureté à chaud, dite dureté rouge
essentielle pour les conditions d’usinage intensif[50, 53].

b. Limité d’élasticité élevée

Le T15 offre une excellente résistance à la déformation permanente ainsi qu’un bon com-
portement en fluage, notamment dans les zones de surface soumises à des températures élevées,
typiques des applications de travail à chaud[50].

c. Bonne ténacité

Malgré sa dureté, l’acier T15 conserve une ténacité significative, lui permettant de supporter
des contraintes extrêmes sans rupture brutale. Cette capacité à absorber l’énergie avant rupture
améliore la tolérance aux défauts microstructuraux et prolonge la durée de vie des outils en
service[53, 55].
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d. Excellente résistance aux chocs

Il résiste aux sollicitations dynamiques rapides et aux zones de concentration de contraintes,
garantissant une fiabilité élevée dans les applications à haute vitesse ou à impacts répétés.

e. Résistance élevée à l’usure

Le T15 se distingue par sa capacité à résister aux mécanismes d’usure multiples (abra-
sion, adhérence, délamination), grâce à sa microstructure enrichie en carbures durs, assurant
la longévité des outils, même en conditions sévères[50, 54]

2.1.5 Production des aciers à outils

La production des aciers à outils peut être réalisée selon deux voies principales :

- Les procédés conventionnels, reposant sur la coulée de lingots suivie de mises en forme
thermomécaniques ;

- La métallurgie des poudres (MDP), permettant une meilleure homogénéité microstructu-
rale.

2.1.5.1 Elaboration des aciers par métallurgie conventionnelle

La métallurgie conventionnelle constitue une méthode largement utilisée pour la production
d’aciers à outils, notamment dans le cas de matrices, moules et outils de coupe de grandes
dimensions. Le procédé repose sur une succession d’étapes techniques, visant à affiner la com-
position chimique, assurer une mise en forme efficace, et améliorer partiellement les propriétés
métallurgiques.

Les étapes successives de la métallurgie conventionnelle sont :

a. Fusion et affinage

L’acier est élaboré dans un four à arc électrique (EAF) à partir d’un mélange de ferrailles
sélectionnées, de fer réduit et de fonte brute. Un affinage secondaire (désulfurisation, désoxy-
dation, VOD) permet de réduire les inclusions non métalliques et d’ajuster précisément la
composition chimique [57, 58].

b. Coulée

L’acier fondu est ensuite coulé soit en lingotière, soit par coulée continue. L’utilisation de
systèmes semi-automatisés (ATS) améliore le contrôle thermique et réduit partiellement la
ségrégation macro-structurelle[59].

c. Forgeage et laminage

Les lingots ou blooms sont soumis à un forgeage ou laminage à chaud, pour affiner la taille de
grain, homogénéiser les carbures, et améliorer la compacité du matériau. Cette étape augmente
la résistance à l’usure et la ténacité finale des pièces forgées[59].
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d. Remoulage (ESR ou VAR)

Pour certaines nuances critiques (ex. H11, H13), un remoulage électro-slag (ESR) ou par arc
sous vide (VAR) est ajouté pour éliminer les inclusions résiduelles et homogénéiser davantage
la microstructure, assurant une propreté métallurgique élevée [60, 61].

L’un des principaux inconvénients de la coulée conventionnelle réside dans la formation
d’une microstructure grossière et hétérogène. En particulier, les carbures de vanadium, très
durs mais peu solubles, tendent à se distribuer de manière non uniforme. Ils présentent souvent
une orientation préférentielle dans la direction de corroyage (laminage ou forgeage) et une taille
relativement importante, ce qui nuit à la ténacité globale du matériau.

La Figure 2.3. illustre cette hétérogénéité microstructurale. Elle montre une micrographie
d’un acier rapide M3/2 élaboré par coulée en lingots, révélant une distribution non homogène
des carbures dans la matrice métallique.

Figure 2.3 – Microstructure d’un acier à outil M3/2 élaboré par la métallurgie convention-
nelle[62].

2.1.5.2 Production des aciers à outils par métallurgie des poudres

La métallurgie des poudres (MDP) est aujourd’hui une méthode incontournable pour la
production d’aciers à outils hautes performances, notamment les aciers pour travail à froid et
les aciers rapides. Ce procédé permet d’obtenir des microstructures homogènes et raffinées, en
éliminant les problèmes de ségrégation chimique typiques des procédés de fusion conventionnels.
Il offre en outre une grande flexibilité dans la formulation des alliages, permettant de développer
des nuances complexes aux propriétés ciblées[63].

Les produits issus de la MDP se présentent généralement sous forme de billettes densifiées,
de barres laminées, de pièces semi-finies ou de formes quasi-nettes, comme dans le cas des
plaquettes de coupe.

Généralités sur les aciers à outils 41



Dopage des aciers à outils par (Y2O3)

Le processus de production des aciers à outils par métallurgie des poudres, illustré par la
figure 2.4., comprend les étapes principales suivantes :

a. Fusion et atomisation

Un métal pré-allié est fondu, puis transformé en poudre fine par atomisation gazeuse sous
gaz inerte. Ce refroidissement rapide produit des particules sphériques à microstructure fine
et homogène, évitant la formation de carbures grossiers. Les poudres sont ensuite encapsulées
dans des conteneurs métalliques et soumises à un traitement thermique préparatoire.

b. Compression isostatique à chaud (HIP)

Les conteneurs contenant les poudres sont compressés à chaud (HIP) afin de produire des
billettes denses et homogènes, sans porosité résiduelle. Cette étape garantit une distribution
uniforme des carbures, dont la taille moyenne est généralement comprise entre 2 et 4 µm [63].

c. Transformation secondaire

Les billettes obtenues sont ensuite forgées ou laminées pour produire des barres ou des pièces
prêtes à l’emploi, selon des géométries proches du produit final.

Figure 2.4 – Fabrication des aciers à outils par métallurgie des poudres[63].

2.1.5.3 Avantages de la métallurgie des poudres par rapport aux procédés conven-
tionnels

Grâce à sa capacité à produire des microstructures fines et contrôlées, la métallurgie des
poudres offre de nombreux avantages par rapport aux méthodes conventionnelles de fabrication
des aciers à outils. Ces avantages concernent à la fois les propriétés mécaniques, la qualité
métallurgique, et la liberté de formulation des alliages :

a. Propriétés mécaniques améliorées

Les aciers PM présentent une meilleure résistance à l’usure, une ténacité accrue, ainsi qu’une
plus grande ductilité et durée de vie en fatigue, grâce à leur microstructure fine et homogène.

b. Formulation des alliages avancéss

La PM permet d’élaborer des nuances fortement alliées, inaccessibles par fusion classique,
en raison du risque de ségrégation ou de solidification non contrôlée (23).
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La Figure 2.5. présente des micrographies comparatives d’un acier rapide de type T15
obtenu respectivement par métallurgie des poudres (MDP) et par coulée en lingot. Elles illus-
trent clairement l’avantage de la MDP en montrant une distribution uniforme et plus fine des
carbures, en opposition à la microstructure grossière et orientée observée dans l’acier coulé en
lingot

Figure 2.5 – Micrographies d’acier T15 montrant des carbures alliés, a) Acier corroyé et b)
Acier élaboré par MDP[64].

2.2 Dopage par Y2O3

2.2.1 Généralités sur l’oxyde d’yttrium (Y2O3)

L’oxyde d’yttrium (Y2O3) est un oxyde céramique de type réfractaire, appartenant à la
famille des oxydes rares. Il se présente sous forme de poudre blanche, chimiquement stable,
avec un point de fusion élevé (environ 2430 ◦C ) et une excellente résistance à l’oxydation. Son
caractère non réactif en conditions extrêmes en fait un composant idéal pour les environnements
métallurgiques sévères. L’Y2O3 est électriquement isolant, mais joue un rôle clé dans les alliages
métalliques en raison de sa capacité à former des dispersoïdes stables.

Dans les systèmes métalliques, le Y2O3 ne se dissout pratiquement pas dans la matrice, ce
qui favorise sa dispersion sous forme de particules ultrafines dans les aciers, notamment dans
les aciers ODS (Oxide Dispersion Strengthened). Ces particules agissent comme obstacles au
mouvement des dislocations, améliorent la stabilité thermique des grains et contribuent à la
résistance à l’usure et au fluage[65, 66].

2.2.2 Dopage des aciers par Y2O3

Le dopage des aciers à outils par l’oxyde d’yttrium (Y2O3 ) constitue une stratégie innovante
visant à améliorer les propriétés mécaniques et microstructurales des aciers élaborés par métal-
lurgie des poudres. Ce procédé repose sur l’ajout contrôlé d’YO dans la poudre initiale, afin de
tirer parti des effets bénéfiques de cet oxyde réfractaire, notamment en matière de raffinement
de la microstructure, de stabilisation thermique et de résistance à l’oxydation[67].
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2.2.2.1 Rôle métallurgique d’Y2O3

a. Raffinement de grain

Les particules d’Y2O3 agissent comme sites de nucléation durant la solidification ou la
recristallisation, ce qui conduit à une taille de grain plus fine et améliore la résistance mécanique.

b. Renforcement par dispersion

La dispersion stable d’Y2O3 freine le glissement des dislocations, augmentant la dureté et
la tenue en service[67].

c. Stabilité à haute température

Grâce à son point de fusion élevé ((> 2400 ◦C) ), l’Y2O3 stabilise la microstructure durant
les cycles thermiques.

d. Amélioration de la propreté

Le dopage contribue à piéger les inclusions non métalliques, améliorant la durée de vie en
fatigue[67].

2.2.2.2 Mécanismes associés au dopage

L’introduction d’un dopant dans les aciers élaborés par métallurgie des poudres modifie pro-
fondément les mécanismes physico-chimiques qui interviennent pendant le frittage. Ces effets,
bien que dépendants de la nature et de la teneur du dopant, se traduisent par des améliorations
significatives des propriétés finales du matériau. Les principaux mécanismes associés sont les
suivants :

a. Formation de dispersoïdes nanométriques

Les particules de dopant en raison de leur faible solubilité dans la matrice métallique, se
dispersent sous forme de dispersoïdes nanométriques très stables. Ces particules agissent comme
des obstacles efficaces au mouvement des dislocations ainsi qu’à la migration des joints de
grains. Ce phénomène est à l’origine d’un renforcement par dispersion, contribuant à accroître
la dureté, la résistance au fluage et la tenue mécanique à chaud du matériau.

b. Diminution du taux de porosité pendant le frittage

La présence de dopant influence favorablement les mécanismes de diffusion responsables
de la densification. Les particules dopantes favorisent la formation de contacts entre grains
plus efficaces et peuvent également agir comme activateurs de frittage, en réduisant l’énergie
d’activation nécessaire à la diffusion. Cela se traduit par une réduction du taux de porosité
résiduelle et une augmentation du taux de densification finale, même à température modérée.

c. Stabilisation microstructurale à haute température

Les dispersoïdes d’oxyde jouent un rôle essentiel dans la stabilité dimensionnelle et mi-
crostructurale du matériau lors d’un traitement thermique ou d’un service prolongé à haute
température. En limitant la croissance des grains et en freinant la coalescence des phases se-
condaires, le doant permet de préserver les propriétés mécaniques dans des environnements
sévères, en particulier dans les aciers ODS destinés à des applications à haute température.
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2.2.2.3 Méthodes d’introduction du dopant

Lors de la synthèse d’une poudre ou de l’élaboration d’une barbotine, des éléments étran-
gers peuvent être introduits pour modifier le comportement en densification. L’ajout de seule-
ment quelques centaines de ppm peut suffire à produire des microstructures très différentes,
influençant directement les propriétés finales du matériau. Plusieurs méthodes d’introduction
du dopant sont possibles[68].

a. Mélange par voie humide

Le dopant, généralement sous forme de sel (ex. nitrate ou chlorure) ou d’oxyde très finement
dispersé, est incorporé dans une suspension aqueuse ou organique stable contenant la poudre
de base. Cette méthode favorise un bon enrobage des particules et une répartition homogène
du dopant après séchage. Elle est particulièrement adaptée lorsque le contrôle de la dispersion
est critique, comme dans le cas des poudres ultrafines.

b. Mélange par voie sèche

Dans cette méthode, la poudre de dopant est mélangée mécaniquement à la poudre de base
à l’aide de broyeurs à boulets, mélangeurs planétaires ou mélangeurs à cuve. Bien que simple
à mettre en œuvre, elle nécessite un contrôle rigoureux du temps et de l’intensité du mélange
pour éviter la ségrégation ou l’agglomération des particules d’oxyde[69].

c. Méthode d’imprégnation

Le dopant est dissous dans une solution puis ajouté lentement au support poreux, dans un
volume équivalent à la capacité d’absorption des pores. Le dopant est d’abord dissous dans une
solution liquide (généralement aqueuse), puis cette solution est introduite lentement dans une
poudre poreuse ou un support absorbant. Le volume de solution est ajusté pour correspondre
à la capacité d’absorption des pores. Cette méthode permet une distribution uniforme des ions
dopants dans le réseau poreux, suivie d’un traitement thermique pour fixer l’oxyde formé sur
les parois internes des grains ou pores.

2.2.2.4 Localisation des dopants

Les dopants peuvent se localiser dans différentes zones de la microstructure, influençant de
manière significative le comportement du matériau lors du frittage[68].

a. Dopants en solution solide dans le grain (en volume)

Les atomes étrangers s’introduisent dans le réseau cristallin pendant le frittage, soit par
substitution (à la place des atomes de la matrice), soit dans des sites interstitiels. Ces défauts
ponctuels affectent les coefficients de diffusion en volume.

b. Dopants ségrégés aux joints de grains

Lorsque la solubilité dans le volume du grain est atteinte, les dopants peuvent se concentrer
aux joints de grains sous forme de solution solide. Cette ségrégation modifie les propriétés de
diffusion le long des joints, impactant le frittage et la croissance des grains.
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c. Dopants sous forme de précipités

Si la solubilité est dépassée dans les grains et aux joints, le dopant peut former une seconde
phase sous forme de précipités localisés aux joints de grains ou aux points triples. Ces précipités
peuvent inhiber la migration des joints de grains, limitant ainsi la croissance, ou au contraire
former une phase liquide, accélérant la diffusion et modifiant profondément les mécanismes de
frittage.

Dans le cas des aciers, la solubilité de l’yttrium dans la matrice ferritique ou martensitique
est extrêmement limitée, de l’ordre de quelques ppm.

L’Y2O3 ne forme donc pas de solution solide significative dans le volume du grain. Il tend
plutôt à se concentrer aux joints de grains ou à former des précipités stables sous forme de
dispersoïdes fins d’oxyde, particulièrement efficaces pour le renforcement par dispersion. Cette
faible solubilité est justement exploitée dans les aciers ODS (Oxide Dispersion Strengthened),
où les particules d’Y2O3 jouent un rôle crucial dans le blocage des dislocations et la stabilité
thermique de la microstructure[70].

2.3 Conclusion

Dans ce chapitre, les différentes familles d’aciers à outils ont été présentées en tenant compte
de leur classification, de leur composition chimique et des procédés d’élaboration. Une attention
particulière a été portée à la métallurgie des poudres, qui constitue une voie privilégiée pour
obtenir des matériaux à haute performance, grâce à une microstructure homogène et contrôlée.

Le chapitre a également mis en évidence l’intérêt du dopage par l’oxyde d’yttrium (Y2O3),
dont les effets bénéfiques sur la microstructure, la densification et la tenue mécanique des aciers
à outils ont été largement démontrés. L’Y2O3, en raison de sa stabilité thermique et de sa
capacité à former des dispersoïdes, permet d’améliorer significativement la dureté, la résistance
à l’usure et la stabilité dimensionnelle des matériaux frittés.

Sur la base de ces fondements théoriques, le chapitre suivant sera dédié à l’étude expérimen-
tale portant sur l’élaboration d’un acier rapide de type T15 dopé à l’oxyde d’yttrium (Y2O3).
Il présentera en détail les conditions de consolidation de la poudre, les paramètres de frittage,
ainsi que les méthodes de caractérisation microstructurale et mécanique mises en œuvre.

Fusce mauris. Vestibulum luctus nibh at lectus. Sed bibendum, nulla a faucibus semper, leo
velit ultricies tellus, ac venenatis arcu wisi vel nisl. Vestibulum diam. Aliquam pellentesque,
augue quis sagittis posuere, turpis lacus congue quam, in hendrerit risus eros eget felis. Mae-
cenas eget erat in sapien mattis porttitor. Vestibulum porttitor. Nulla facilisi. Sed a turpis eu
lacus commodo facilisis. Morbi fringilla, wisi in dignissim interdum, justo lectus sagittis dui,
et vehicula libero dui cursus dui. Mauris tempor ligula sed lacus. Duis cursus enim ut augue.
Cras ac magna. Cras nulla. Nulla egestas. Curabitur a leo. Quisque egestas wisi eget nunc. Nam
feugiat lacus vel est. Curabitur consectetuer.
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Introduction

Ce travail a pour objectif l’étude de la cinétique de densification d’une poudre d’acier à
outil de type T15 dopée à l’oxyde d’yttrium (Y2O3), consolidée par le procédé de Consolidation
par Pression Atmosphérique (CAP). Ce procédé, alternatif au frittage isostatique à chaud,
s’effectue à basse pression (0,1 MPa), équivalente à la pression atmosphérique, sans application
de contrainte mécanique externe. Il permet ainsi d’explorer les mécanismes de frittage dans des
conditions thermiques contrôlées, tout en conservant une approche économiquement viable.

Le travail expérimental s’articule autour de plusieurs étapes clés. Dans un premier temps,
la poudre de T15 est soumise à une opération de désoxydation ou décapage, étape essentielle
pour éliminer les oxydes de surface susceptibles d’entraver le processus de densification. Cette
opération est suivie d’une caractérisation approfondie de la poudre, portant sur sa composition
chimique, la morphologie des particules, ainsi que la distribution granulométrique et la taille
moyenne des particules.

Dans une deuxième phase, le dopage à l’oxyde d’yttrium (Y2O3) est réalisé par imprégnation
chimique, dans le but de modifier la cinétique de frittage et d’améliorer les propriétés mécaniques
du matériau final. Une fois dopée, la poudre est soumise au procédé de CAP afin d’obtenir des
échantillons consolidés.

Enfin, une série de caractérisations microstructurales et mécaniques est menée sur les échan-
tillons obtenus, dans le but d’évaluer l’effet du dopage sur la cinétique de frittage, la densification
et les propriétés mécaniques, notamment la dureté et la résistance à l’usure des échantillons
obtenus. Ces étapes sont décrites en détail dans le présent chapitre.

3.1 Caractérisation des poudres utilisées

Au cours de cette étude, deux types de poudres ont été utilisés : une poudre d’acier à outil
de type T15 et une poudre d’oxyde d’yttrium (Y2O3). Dans ce qui suit, nous présenterons les
principales propriétés de ces poudres, ainsi que les techniques utilisées pour leur caractérisation.
Les propriétés analysées sont : la composition chimique, la taille moyenne des particules, la
distribution granulométrique et la morphologie des particules.

3.1.1 La poudre de l’acier à outil T15

3.1.1.1 La composition chimique

La composition chimique de la poudre d’acier à outil de type T15 utilisée dans cette étude
a été déterminée par spectrométrie de masse. Les résultats obtenus sont présentés dans le Ta-
bleau 3.1. On observe que cette poudre est fortement enrichie en tungstène (W), vanadium (V),
chrome (Cr) et cobalt (Co), ce qui confirme son appartenance à la nuance T15, conformément
à la norme ASTM.

Table 3.1 – Composition chimique de la poudre d’acier à outil de type T15.

Élément C Mn Si Cr Ni Mo W V Co
[%] massique 1.23 0.28 0.37 5.00 0.23 0.68 13.7 5.66 5.03
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3.1.1.2 La taille moyenne des particules et la distribution granulométrique

la taille moyenne et la distribution en taille moyenne des particules de la poudre d’acier
T15 ont été déterminées par la technique de tamisage. Une masse de 200 gr de poudre a été
placée au-dessus d’une série de tamis empilés, dont les ouvertures diminuent progressivement
de haut en bas. Les tamis choisis, de haut en bas, ont les tailles des ouvertures respectivement
(200m, 140m, 112m, 75m, 56m, 40m et 25µm), et l’assiette, qui sert à retenir les particules très
fines. L’ensemble (poudre et tamis) est ensuite placé dans une machine de vibration qu’on la
mit en marche pendant 30 min. Lorsque le temps s’écoule et la masse de la poudre se sépare en
plusieurs fractions appelées refus, on arrête la machine et on procède à la pesée du refus retenu
de chaque tamis. La figure 3.1 montre la tamiseuse utilisée.

Figure 3.1 – Photo de la tamiseuse utilisée.

Les résultats obtenus, présentés dans le Tableau 3.2, ont permis de déterminer la taille
moyenne des particules ainsi que la courbe de distribution granulométrique de la poudre d’acier
T15 montré par la Figure 3.2 à partir de l’équation suivante :

Dm = O1X1 + 1
2(O1 + O2)X2 + 1

2(O2 + O3)X3 + · · · + 1
2(On + On+1)Xn+1 (3.1)

Où : Dm : Le diamètre moyen de la poudre ;

O1, O2. . .. . ..On : les ouvertures des tamis ;

X1, X2. . .. . . .Xn : fractions massiques des refus retenus des tamis.
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Table 3.2 – Résultats de tamisage de la poudre d’acier à outil T15.

Ouverture de tamis (µm) Masse de refus (g) Fraction massique (%)
200 14.15 7.075
140 26.72 13.36
112 17.89 8.945
75 46.02 23.01
56 46.52 23.26
40 28.93 14.465

Assiette 16.37 8.185
Total 196.60 98.30

Le diamètre moyen des particules est de 94,3 µm

Figure 3.2 – Courbe de distribution granulométrique de la poudre d’acier à outils T15.

3.1.1.3 La morphologie des particules

La morphologie des particules de la poudre d’acier à outil T15, a été déterminée par micro-
scopie électronique à balayage MEB. Les observations révèlent des particules de forme sphérique,
ce qui confirme que cette poudre a été élaborée par atomisation à gaz. La Figure 334 présente
les morphologies des particules de poudres utilisées.
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Figure 3.3 – Micrographies par MEB illustrant des particules de la poudre d’acier T15.

Cette analyse microstructurale ne montre pas seulement la morphologie mais aussi confirme
la distribution granulométrique des poudres issue de tamisage.

3.1.2 La poudre d’oxyde d’yttrium

La poudre d’oxyde d’yttrium (Y2O3 ) utilisée pour le dopage se présente sous forme d’une
poudre blanche très fine, comme le montre la Figure 3.4. Des analyses ont été effectuées par
microscopie électronique à balayage (MEB) pour examiner la morphologie des particules, ainsi
que par spectroscopie à dispersion d’énergie (EDS) pour identifier les éléments présents en
surface.

L’analyse MEB révèle que les particules possèdent une morphologie irrégulière et angulaire,
avec des tailles variant de quelques micromètres. La Figure 3.5 présente la micrographie par
MEB de la poudre d’Y2O3 ainsi que le spectre EDS associé, confirmant la composition élémen-
taire attendue. On y observe une forte présence de l’yttrium (Y) et de l’oxygène (O), éléments
constitutifs de l’Y2O3, ainsi que du carbone (C).

La présence de carbone détectée dans le spectre EDS est due au support utilisé pour l’analyse
(papier noir absorbant).

La présence de carbone détectée dans le spectre EDS est due au support utilisé pour l’analyse
(papier noir absorbant).
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Figure 3.4 – Photo de la poudre d’oxyde d’yttrium Y2O3.

Figure 3.5 – a) Micrographie par MEB et b) Spectre EDS de la poudre d’oxyde d’yttrium.

3.2 Préparation des échantillons

3.2.1 Décapage de la poudre d’acier à outils T15

La poudre d’acier à outil T15 utilisée présente une fine couche d’oxyde résiduelle, formée
soit lors du procédé d’atomisation, soit par exposition prolongée à l’air ambiant.

Avant toute étape de frittage, un traitement de surface a été réalisé sur la poudre d’acier T15
afin d’éliminer les oxydes et les contaminants superficiels susceptibles de perturber la diffusion
ou d’entraver la densification. Cette étape, appelée décapage, vise à améliorer la réactivité de
la surface des particules.

Le décapage a été effectué par immersion de la poudre dans une solution de nital à 3%
d’HNO3. La poudre a été agitée dans la solution pendant une durée de 20 min à la température
ambiante puis soigneusement rincée à l’éthanol pour éliminer les résidus d’acide. Un séchage à
environ 50 °C a ensuite été réalisé afin d’éviter toute oxydation secondaire.

Ce traitement a permis de restaurer une surface métallique propre et active, favorable à
une meilleure dispersion du dopant et à une consolidation plus homogène lors du frittage par
la technique CAP.
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Les figures 3.6 et 3.7 présentent respectivement l’état de surface des particules de la poudre
d’acier à outil T15 avant et après l’opération de décapage chimique, ainsi que les spectres EDS
associés. L’examen des micrographies montre qu’avant le décapage, la surface des particules
est marquée par une rugosité prononcée, révélatrice de la présence d’un film d’oxydes métal-
liques, principalement à base de fer. Après le traitement, la surface devient nettement plus lisse,
traduisant l’élimination de ces oxydes superficiels.

Les spectres EDS confirment cette observation : avant le décapage, on distingue un pic d’oxy-
gène bien marqué, témoignant d’une teneur significative en oxydes à la surface des particules.
Après le décapage, ce pic disparaît totalement, indiquant une élimination des oxydes.

Figure 3.6 – Micrographies de la poudre d’acier à outil T15 : (a), (b) avant le décapage et (c)
après le décapage.

Figure 3.7 – Analyse de la surface des particules de poudre, (a) avant le décapage.
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3.2.2 Dopage de la poudre d’acier à outil T15 à l’oxyde d’yttrium
Y2O3

Dans le but d’améliorer la cinétique de densification lors du frittage et d’optimiser les pro-
priétés mécaniques finales, la poudre d’acier à outil de type T15 a été dopée par de faibles
quantités d’oxyde d’yttrium (Y2O3). L’ajout d’un tel oxyde dispersoïde est connu pour influen-
cer favorablement la microstructure finale, notamment en limitant la croissance des grains, en
stabilisant les joints de grains à haute température et en facilitant la diffusion atomique.

L’introduction du dopant a été réalisée par une imprégnation chimique, une méthode large-
ment utilisée en métallurgie des poudres pour assurer une répartition homogène de l’additif sur
la surface des particules métalliques. Cette technique permet un meilleur contrôle de la quantité
déposée et favorise l’adhésion du dopant sans modifier la morphologie initiale de la poudre.

Les principales étapes de cette technique, illustrées dans le schéma présenté en Figure 3.8,
sont résumées ci-après.

a. Préparation du mélange de poudres

Une quantité déterminée de poudre d’acier T15 est homogénéisée à sec avec la quantité
appropriée d’oxyde d’yttrium (Y2O3), en fonction de la fraction massique cible. Le Tableau 3.3
présente les valeurs des masses respectives des deux poudres utilisées.

b. Ajout de l’éthanol

Le mélange est ensuite humidifié par l’ajout progressif d’éthanol afin de faciliter la dispersion
du dopant.

c. Agitation

Le mélange (poudre et éthanol) est agité manuellement pendant une durée suffisante (en-
viron 20 min) pour assurer une répartition homogène de l’Y2O3 à la surface des particules
T15.

d. Séchage

Le mélange est finalement séché à environ 50°C jusqu’à l’évaporation complète du solvant,
en vue de la préparation aux étapes de consolidation.

Figure 3.8 – Schéma du protocole de dopage de poudre d’acier T15 à l’Y2O3.
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Table 3.3 – Fractions massiques d’Y2O3 des différents échantillons.

Ech 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
%Y2O3 0,01% 0,02% 0,03% 0,04% 0,05% 0,06% 0,07% 0,08% 0,09% 0,1%

m Y2O3 (gr) 0.001 0.002 0.003 0.004 0.005 0.006 0.007 0.008 0.009 0.01
m T15 (gr) 9.999 9.998 9.997 9.996 9.995 9.994 9.993 9.992 9.991 9.99

3.2.3 Présentation du procédé CAP

Les échantillons ont été obtenus par le procédé de consolidation par pression atmosphérique
(CAP). La particularité de ce procédé réside dans l’utilisation des capsules en verre sous vide
pour permettre la transmission de la pression atmosphérique à la poudre lors de frittage. Dans
ce qui suit, nous présenterons les différentes étapes à suivre pour la consolidation de poudre
d’acier T15 par procédé CAP.

3.2.3.1 Préparation des bouteilles en verre

Les bouteilles utilisées dans cette étude sont fabriquées en verre borosilicaté connu com-
mercialement par le nom DURAN. Ce type de verre est connu pour sa température de ramol-
lissement élevée. La température de ramollissement du verre, estimée à environ 827°C, a été
mesurée expérimentalement en insérant un tube en verre DURAN dans une brique réfractaire,
puis en observant sa déformation progressive lors d’une montée en température (Figure 3.9).
Il a été constaté qu’à partir de cette température, le verre commence à se ramollir visiblement.
Ainsi, à la température de frittage utilisée dans cette étude, le verre devient suffisamment fluide,
permettant le ramollissement des parois de la bouteille. Ce comportement assure une transmis-
sion efficace de la pression atmosphérique à la poudre, favorisant une meilleure densification du
matériau au cours du procédé de frittage.

Figure 3.9 – Le ramollissement du verre à 827°C.

Les bouteilles utilisées pour l’encapsulation présentent une forme cylindrique rappelant celle
d’une capsule qui se termine par une longue tige droite d’environ 120 mm de longueur et 5 mm
de diamètre. La partie principale, d’un diamètre de 15 mm et d’une longueur de 18 mm, se
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termine par un cou rétréci facilitant le remplissage de la poudre, comme illustré sur les figures
3.10 et 3.11. Ces bouteilles ont été spécialement fabriquées par l’ENAVA.

Figure 3.10 – Photo de la bouteille utilisée pour la consolidation.

Figure 3.11 – Schéma de la bouteille utilisée pour l’encapsulation.

3.2.3.2 Les étapes de préparation des capsules

La procédure d’encapsulation de la poudre s’effectue en plusieurs étapes successives qui
seront expliquées ci-après.

a. Etape 1 : remplissage de la poudre dans la bouteille

La poudre est introduite dans de les petites bouteilles, préalablement nettoyées afin d’éli-
miner toute impureté susceptible d’affecter le processus d’encapsulation. Le nettoyage initial
consiste à essuyer soigneusement la partie principale de la bouteille à l’aide de coton propre et
sec, en veillant à ne pas laisser de fibres résiduelles.

Une quantité précise de poudre est ensuite pesée à l’aide d’une balance de précision, puis
introduite délicatement dans la chambre de la bouteille à l’aide d’un entonnoir en plastique ou
en verre, afin d’éviter toute perte de matière. Après cette étape, l’intérieur de la tige longue
est nettoyé à partir du col à l’aide d’un coton fin enroulé autour d’un fil ou d’une tige souple,
pour garantir l’absence de particules ou de poussières pouvant perturber les étapes ultérieures
de mise sous vide ou de scellement.

Après le nettoyage complet et le remplissage de la bouteille, cette dernière est soumise à une
opération de cintrage. La longue tige en verre est chauffée localement à l’aide d’un chalumeau
jusqu’à ramollissement, puis elle est délicatement courbée selon un angle adapté, généralement
proche de 90°, afin de faciliter son raccordement ultérieur au système d’évacuation sous vide.
Cette étape est réalisée avec précaution afin d’éviter toute fissuration ou déformation non désirée
du verre. Le cintrage permet également de limiter les pertes de poudre lors des manipulations
et de préparer la bouteille pour le scellement final.

La figure 3.12 illustre cette première étape.
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Figure 3.12 – Photo de : a) La bouteille en verre remplie de la poudre et b) Coudée (Première
étape de l’encapsulation).

b. Etape 2 : fixation de la bouteille au dispositif d’évacuation

Après le remplissage de la poudre dans la bouteille en verre DURAN et le cintrage soigneux
de la tige, cette dernière est fixée au dispositif d’évacuation.

Le dispositif est relié, d’un côté, à une pompe à vide primaire destinée à l’évacuation de
l’air, et de l’autre côté, à une bouteille de gaz azote (N) utilisée ultérieurement pour la création
d’une atmosphère inerte. Cette étape vise à préparer le système pour les opérations de vide, de
purge et de scellement, en garantissant l’étanchéité et la stabilité de l’installation.

Figure 3.13 – a) Photo de dispositif d’évacuation et b) Schéma du principe du montage
d’évacuation.

1-Pompe à vide ; 2-Manomètre ; 3-La bouteille en verre coudée;

4-Bec benzène ; 5-La bouteille de l’azote
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c. Etape 3 : évacuation, chauffage et purge à l’azote

Une fois la bouteille fixée au dispositif, elle est soumise à une évacuation à l’aide de la pompe
à vide primaire. En parallèle, la bouteille contenant la poudre est chauffée à environ 100°C à
l’aide d’un bec benzène (Figure 3.14), afin de favoriser l’élimination de l’humidité adsorbée sur
les particules.

Pour éliminer les résidus de gaz, notamment l’oxygène, une série de 5 cycles de purge au gaz
N2 est ensuite réalisée. À chaque cycle, la bouteille est d’abord mise sous vide, puis remplie de
gaz N. Cette alternance permet de chasser efficacement les molécules d’oxygène et d’instaurer
une atmosphère inerte. Cette étape est essentielle non seulement pour préserver l’intégrité
chimique de la poudre encapsulée et éviter toute réaction indésirable lors de frittage, mais
également pour garantir un niveau de vide adéquat avant le scellement définitif de la capsule.

Figure 3.14 – Chauffage au bec benzène.

d. Etape 4 : scellement des capsules

Une fois les moules refroidis et un niveau de vide satisfaisant atteint, les capsules sont scel-
lées au niveau du cou, sous vide, par rétrécissement thermique. Cette opération est réalisée en
chauffant intensément la tige de la bouteille à l’aide d’un chalumeau (Figure 3.15.a). Sous
l’effet conjugué de la chaleur et de la pression de vide, les parois en verre se ramollissent, s’ef-
fondrent progressivement, puis se soudent naturellement, assurant ainsi une fermeture complète
et étanche de la capsule.

Les capsules scellées, (Figure 3.15.b), sont ensuite placées dans un creuset en brique
réfractaire, puis entourées de sable (voir Figure 3.15.c et 3.15.d). Le sable n’est pas utilisé
en tant qu’agent réactif, mais uniquement pour deux raisons principales :

- Conserver la forme de la capsule en verre, qui devient totalement fluide à la température
de frittage ;

- transmettre uniformément la pression atmosphérique à la surface de la capsule pendant
le frittage, assurant ainsi une meilleure frittabilité de la poudre.

Préparation des échantillons 57



Procédure expérimental

Figure 3.15 – a) Photo du chalumeau utilisé, b) Photo de la capsule scellée, c) Capsule dans
le creuset et entourée du sable et d) Schéma illustratif de la capsule à l’intérieur du creuset.

1-Creuset en alumine ; 2- Sable siliceux ; 3-Capsule en verre.

e. Etape 5 : le frittage

Le frittage des capsules obtenues a été réalisé dans un four à moufle (Figure 3.16), sous
atmosphère libre. L’étude de la cinétique de frittage au cours de la consolidation par le procédé
CAP consiste à évaluer l’influence du temps de frittage ainsi que de la teneur en élément dopant
sur la densification.

Les capsules de la poudre d’acier à outils T15, sans dopant, ont été frittées à 1250 °C pendant
1h, 2h, 4h et 6h. En revanche, les capsules de poudres dopées à l’Y2O3 ont été frittées à 1250°C
pendant 6h.

Figure 3.16 – Photo du four utilisé.
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A l’issue du frittage, les creusets contenant les capsules sont retirés du four à chaud (voir
le Figure 3.17.a), puis laissés à refroidir à l’air libre jusqu’à température ambiante. Cette
méthode de refroidissement naturel permet de simplifier le processus tout en évitant un refroi-
dissement trop brutal susceptible d’entraîner des fissurations.

Une fois les capsules complètement refroidies, les échantillons frittés (Figure 3.17.b) ont
été récupérés.

Figure 3.17 – Photo du creuset à la sortie four après frittage et b) Echantillon fritté récupéré.

3.2.4 Préparation métallographique

Les échantillons ont été préparés selon les étapes classiques de la métallographie, afin de
permettre une observation microstructurale claire et fiable au microscope optique. Ces étapes
comprennent la découpe, le polissage et l’attaque chimique.

3.2.4.1 Découpe des échantillons

Les échantillons ont été d’abord découper à l’aide d’un disque à meuler (Figure 3.18),
permettant d’obtenir des sections de dimensions adaptées pour l’analyse. Cette opération a
été réalisée avec précaution afin d’éviter toute déformation mécanique susceptible d’altérer la
microstructure en surface.

Figure 3.18 – photo du disque à meuler utilisé.
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3.2.4.2 Polissage

Le polissage vise à éliminer les irrégularités de surface et à obtenir une finition lisse, sans
déformation plastique superficielle. Il comprend deux étapes successives : le pré-polissage, réalisé
à l’aide de papiers abrasifs de granulométries décroissantes (de 80 à 4000), et le polissage fin,
effectué sur feutrine avec des pâtes diamantées ou des suspensions d’alumine.

La figure 3.19 montre la polisseuse utilisée.

Figure 3.19 – Photo de la polisseuse utilisée.

3.2.4.3 Attaque chimique

L’attaque chimique permet de révéler la microstructure en faisant apparaître les joints de
grains, les différentes phases et d’éventuels défauts. Elle est réalisée à l’aide du réactif Nital,
composé de 3 % d’acide nitrique dilué dans de l’éthanol.
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3.3 Technique de caractérisation

3.3.1 Caractérisation microstructurale

3.3.1.1 Microscopie optique

Le microscope optique est un outil d’analyse microstructurale basé sur les principes de
l’optique géométrique. Bien qu’il s’agisse d’une méthode classique et relativement ancienne,
il reste fondamental en métallographie, notamment pour les analyses quantitatives à l’échelle
microscopique.

Dans cette étude, les observations ont été réalisées à l’aide d’un microscope Optika (Figure
3.20), disponible au sein du département de Génie des Matériaux. Cet appareil offre des gros-
sissements allant de x50 à x500.

Cet instrument a permis d’évaluer plusieurs paramètres microstructuraux essentiels, notam-
ment :

- Le taux de porosité des échantillons ;
- La distribution et la fraction volumique des phases ;
- La taille moyenne des grains dans les matériaux frittés.

Figure 3.20 – Photo du microscope optique utilisé.
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3.3.1.2 Microscopie électronique à balayage (MEB)

La microscopie électronique à balayage (MEB) est une technique incontournable pour l’ana-
lyse microstructurale fine des matériaux. Elle offre une résolution bien supérieure à celle du
microscope optique, permettant une visualisation précise des structures internes.

Dans le cadre de cette étude, les observations ont été réalisées à l’aide d’un microscope
MEB Jeol (Figure 3.21), disponible au sein du département de Génie Minier. Cet appareil
permet des grossissements allant de ×100 à ×3000, et il est couplé à un système EDS (Energy
Dispersive Spectroscopy), indispensable pour l’analyse élémentaire locale des phases présentes.

Figure 3.21 – Photo du microscope électronique à balayage JEOL utilisé.

3.3.2 Analyse quantitative

3.3.2.1 Taux de porosité

Le taux de porosité a été mesuré à l’aide du logiciel ImageJ, selon un protocole standardisé
basé sur l’analyse d’images obtenues à partir de surfaces polies non attaquées, observées au
microscope optique. Toutes les images ont été traitées selon les mêmes paramètres afin de
garantir la reproductibilité des résultats. La porosité a été quantifiée soit automatiquement à
l’aide des outils de seuillage d’ImageJ, soit manuellement par comptage ponctuel. Les mesures
ont été réalisées sur plusieurs images représentatives, et la moyenne des valeurs obtenues a été
calculée afin de minimiser les erreurs et d’améliorer la précision de l’évaluation.

3.3.2.2 Taille moyenne des grains

La taille moyenne des grains est un paramètre microstructural essentiel, influençant directe-
ment les propriétés mécaniques et physiques du matériau fritté. Plusieurs méthodes permettent
son évaluation, telles que le calcul du diamètre moyen, de la surface moyenne des grains, du
nombre de grains par unité de surface ou de volume, ainsi que la méthode des interceptions
linéaires.

Dans cette étude, c’est la méthode d’interception linéaire qui a été retenue, car elle est la
plus couramment utilisée en métallographie et est normalisée par la norme ASTM E112[71].
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Elle repose sur les principes de la probabilité géométrique : un ou plusieurs segments-tests
sont superposés à une micrographie, et le nombre d’interceptions avec les joints de grains est
comptabilisé.

Pour garantir la fiabilité des résultats, la longueur du segment et le grossissement sont choisis
de manière à obtenir au minimum 50 interceptions par image.

Les interceptions sont comptées selon des règles précises :
- 1 point pour une interception simple ou tangente avec un joint de grain ;
- 0,5 pour une interception à l’extrémité du segment ou avec un grain de phase différente ;
- 0,75 pour une interception sur un nœud triple (jonction entre trois grains).
La formule utilisée pour calculer la taille moyenne des grains (D) est donnée par :

D = L · 1000
N · G

· Xv (3.1)

Où :
- D : diamètre moyen des grains (µm) ;
- L : longueur du segment-test (mm) ;
- N : nombre d’interceptions ;
- G : grossissement ;
- Xv : fraction volumique de la phase considérée.
Dans les matériaux à plusieurs phases tels que l’acier à outils T15, la présence de carbures

et de porosités nécessite une correction de la formule de calcul de la taille moyenne des grains,
afin d’exclure les fractions non représentatives de la matrice métallique. La formule corrigée
utilisée est la suivante :

D = L · 1000
N · G

· (1 − Xc − Xp) (3.2)

Avec :
- Xc : La fraction de carbures ;
- Xp : Le taux de porosité.

3.3.2.3 Identification des phases par DRX

La diffraction des rayons X (DRX) est une technique d’analyse microstructurale quanti-
tative permettant d’identifier les phases cristallines présentes dans un matériau. Elle fournit
des informations précises sur la structure cristalline, la taille moyenne des cristallites, ainsi que
les contraintes internes ou déformations de réseau. Contrairement aux techniques d’imagerie
(comme la microscopie), la DRX repose sur l’interprétation des pics de diffraction pour extraire
des données chiffrées sur l’organisation atomique du matériau. Figure 3.23 montre l’appareil
de DRX utilisé.
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Figure 3.22 – Photo de l’appareil de DRX utilisé.

3.3.3 Caractérisation des propriétés mécaniques

3.3.3.1 La dureté

La dureté Vickers (Hv) des aciers à outils, intrinsèquement liée aux conditions de frittage et
à la microstructure obtenue, a été mesurée à l’aide d’un microduromètre INNOVATEST Falcon
400 (Figure 3.24), au sein du laboratoire de Génie Mécanique de l’ENST.

Les essais ont été réalisés sous une charge optimale de 10 gf retenue pour assurer des
empreintes nettes.

Afin de tenir compte de l’hétérogénéité microstructurale et de réduire l’influence de l’orien-
tation cristalline locale, les mesures ont été effectuées sur un grand nombre de sites choisis
aléatoirement à la surface de l’échantillon.

La dureté moyenne a été calculée en agrégeant l’ensemble des valeurs individuelles selon la
relation suivante :

Hv = 1
N

N∑
i=1

Hv,i (3.3)

Où :

Hv,i est la dureté mesurée au site i et N le nombre total de mesures.

Cette méthodologie garantit une quantification robuste de la résistance à la pénétration du
réseau cristallin fritté.
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Figure 3.23 – Photo du microduromètre INNOVATEST Falcon 400 utilisé.

3.3.3.2 Les essais tribologiques

Les essais d’usure ont été effectués sur les échantillons, d’acier à outil de type T15, obtenus
en utilisant un tribomètre (pion - plan), CSM, installé au centre de recherche des technologies
industrielle (CRTI). Alger. (Figure 3.24).

Figure 3.24 – Photo du tribomètre utilisé.

Cet essai tribologique permet d’étudier l’usure et le frottement des matériaux. Le coefficient
de frottement peut être mesuré. Le taux d’usure peut se traduire par une perte de masse. Pour
évaluer l’influence des conditions de frittage sur l’évolution de l’usure, des mesures de masse
à l’aide d’une balance électronique avec une précision de 1 × 10−4 g avant et après l’essai ont
été réalisées pour chaque échantillon. La différence entre les deux pesées détermine la perte de
masse ∆m.

Technique de caractérisation 65



Procédure expérimental

Le principe de ce test consiste à appliquer une charge verticale constante sur une bille fixe,
en contact avec la surface plane d’un échantillon qui effectue un mouvement de glissement
linéaire alternatif. Ce déplacement provoque une usure localisée sur la zone de contact, formant
une empreinte linéaire.

Cet essai de frottement se déroule dans un environnement choisi et contrôlé afin d’étudier le
comportement de l’un ou des deux matériaux. En l’occurrence, dans cette étude, le comporte-
ment tribologique de l’acier à outil de type T15 consolidé par CAP sera plus particulièrement
étudié afin de comparer les différentes microstructures élaborées. Lors de tous les essais, les
échantillons en acier constituent le disque du montage. Le pion est une bille en alumine de
diamètre 6 mm. Le choix de la bille s’est porté sur un matériau dont l’usure est négligeable et
la dureté est importante comparées à celle des aciers à outils qui font l’objet de notre étude.
Les principales caractéristiques de la bille en alumine sont : pureté de 99,9 % et dureté de
1900 kg·mm-2.

Tous les essais tribologiques ont été réalisés, sans lubrification et dans des conditions de
température ambiante et de pression atmosphérique.

L’échantillon en acier est animé d’un mouvement relatif, en contact avec une bille en alumine.
Tous l’ensemble est monté sur un bras élastique pour une distance de 50 m qui correspond
approximativement à 1h 15min. Par conséquent, le coefficient de frottement (µ) sera déterminé.
Les paramètres opératoires des essais tribologiques effectués sur les échantillons obtenus sont
regroupés dans le tableau.3.3.

Table 3.4 – Les paramètres opératoires de l’essai tribologique.

Pion Bille en alumine (diamètre 6mm)
Charge appliquée (N) 10N
Vitesse de glissement (cm.s-1) 1,2
Distance parcourue (m) 50
Température de l’essai ambiante
Atmosphère Air atmosphérique
Fluide de lubrification Aucun (frottement sec)

Conclusion

Les protocoles expérimentaux mis en œuvre dans ce travail ont permis d’étudier de manière
rigoureuse l’effet du procédé CAP sur la densification, la microstructure, ainsi que sur la qualité
finale du matériau obtenu. L’encapsulation sous atmosphère inerte, associée à un cycle de frit-
tage contrôlé, a favorisé une densification optimale des échantillons. Les différentes techniques
de caractérisation employées (microscopie optique et électronique, DRX, mesures de rugosité
et de porosité) ont permis d’acquérir des données fiables sur l’évolution microstructurale en
fonction des conditions de frittage.

Ces résultats constituent une base essentielle pour l’analyse des propriétés mécaniques et
tribologiques, qui sera développée dans le chapitre suivant.
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Introduction

Ce chapitre présente les résultats expérimentaux obtenus lors de la consolidation d’une
poudre d’acier rapide T15 par pression atmosphérique (CAP). L’étude se concentre exclusive-
ment sur l’influence du temps de frittage à 1250řC sur la cinétique de densification, dans le but
d’atteindre la densité théorique. Une fois cette densification complète obtenue, la poudre a été
dopée par un dispersoïd d’oxyde d’yttrium (Y2O3), afin d’évaluer son effet sur le comportement
du matériau.

Les échantillons consolidés ont ensuite fait l’objet d’une caractérisation approfondie. L’évo-
lution de la microstructure a été observée, les phases présentes ont été identifiées par diffraction
des rayons X (DRX), et les propriétés mécaniques ont été évaluées à travers des mesures de
dureté et de résistance à l’usure. Ce travail met en évidence l’impact du temps de frittage et du
dopage par Y2O3 sur la microstructure et le comportement mécanique de l’acier T15 obtenu
par procédé CAP.

4.1 Cinétique de frittage

L’étude de la cinétique de frittage vise à analyser l’effet du temps de maintien à 1250 ℃ sur
la densification de la poudre d’acier T15. Cette étape est cruciale pour identifier la durée op-
timale permettant d’atteindre la densité théorique. Les résultats présentés ci-dessous montrent
l’évolution de la porosité et de la taille moyenne des grains en fonction du temps de frittage.

4.1.1 Effet du temps de frittage sur le taux de porosité

La figure 4.1 montre l’évolution du taux de porosité en fonction du temps de frittage des
poudres frittées à 1250 ℃ pendant 1h, 2h, 4h et 6h. On observe une diminution significative et
progressive de la porosité avec l’augmentation du temps de frittage.

Au début, après 1h de frittage, le matériau obtenu présente un taux de porosité élevé
d’environ 4,8 %, ce qui confirme que la structure est encore très ouverte. Après 2h de frittage,
la porosité chute à environ 2,5 %, ce qui traduit le début du phénomène de densification. Ce
processus se poursuit à 4 heures, où la porosité atteint environ 1 %, et devient pratiquement
nulle à 6 heures de frittage.

Cette évolution s’explique par les mécanismes de diffusion activés à haute température,
favorisant la coalescence des particules et la fermeture progressive des pores. Ainsi, un temps
de frittage plus long permet une meilleure diffusion de la matière, une réduction significative des
pores et une amélioration de la densité du matériau. Ces résultats confirment que le contrôle du
temps de frittage est un paramètre essentiel pour optimiser la microstructure et les propriétés
mécaniques du matériau fritté.
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Figure 4.1 – L’effet du temps de frittage sur le taux de porosité.

La figure 4.2 montre les micrographies optiques des échantillons frittés à 1250 ℃ pendant
1h, 2h, 4h et 6h. Ces micrographies ont été utilisées pour la représentation de la courbe
présentée dans la figure 4.1.

Figure 4.2 – Micrographies optiques illustrant l’évolution du taux de porosité en fonction de
temps de frittage, X100.
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4.1.2 Effet du temps de frittage sur la taille moyenne des grains

La figure 4.3 montre l’évolution de la taille moyenne des grains en fonction du temps de
frittage. On observe une augmentation progressive de la taille des grains avec l’augmentation
du temps de frittage. Cette croissance est particulièrement rapide entre 1 et 2 h, puis elle se
poursuit de manière plus modérée jusqu’à 6 h. Cette tendance met en évidence un phénomène
typique de croissance granulaire induit par le frittage.

Cette évolution est attribuée aux mécanismes de diffusion activés à haute température, qui
permettent aux atomes de migrer à travers les joints de grains. Cette migration favorise la
coalescence des grains et la disparition des petits grains au profit des plus gros, un processus
thermodynamiquement favorable visant à réduire l’énergie libre du système. Ainsi, plus le temps
de frittage est long, plus les grains ont le temps de croître, ce qui se traduit par une augmentation
de leur taille moyenne.

Figure 4.3 – L’effet du temps de frittage sur la taille moyenne des grains.

Courbe de densification

La figure 4.4 présente l’évolution simultanée du taux de porosité (%) et de la taille moyenne
des grains (µm) en fonction du temps de frittage (h). On observe que, lorsque le temps de
frittage augmente de 0 à 6 heures, le taux de porosité diminue de manière continue, passant
d’environ 6 % à moins de 1 %, tandis que la taille moyenne des grains augmente régulièrement,
allant de 10 µm à près de 30 µm.

Cette évolution s’explique par les mécanismes classiques du frittage : au fil du temps, les
particules se rapprochent et les pores se referment sous l’effet des forces motrices de diffusion,
ce qui entraîne une densification progressive du matériau et donc une diminution de la porosité.
En parallèle, la croissance des grains se produit en raison de la migration des joints de grains,
favorisée par la réduction de l’énergie de surface globale du système. Ainsi, l’augmentation du
temps de frittage favorise à la fois une réduction significative de la porosité et une coalescence
des grains, conduisant à une microstructure plus dense et à grains plus grossiers.
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Ces observations sont typiques d’un frittage efficace, où la densification et la croissance
granulaire sont deux phénomènes concomitants régis par la thermodynamique et la cinétique
du matériau.

Figure 4.4 – Courbe de densification.

4.2 Dopage par Y2O3

Le dopage par l’oxyde d’yttrium (Y2O3) constitue une stratégie courante pour améliorer les
propriétés des matériaux métalliques frittés. Dans cette partie, l’effet de la teneur en Y2O3 sur
le taux de porosité et la taille moyenne des grains de l’acier T15 sera étudié.

4.2.1 Effet de la teneur en Y2O3 sur le taux de porosité

La figure ci-dessous montre l’évolution du taux de porosité en fonction de la fraction d’Y2O3
ajoutée à une poudre d’acier rapide T15, frittée à 1250°C pendant 6 heures. On constate
qu’entre 0 % et 0,05 % d’Y2O3, la porosité demeure extrêmement faible, avoisinant 0 %. Cette
faible porosité témoigne d’un frittage efficace dans cette plage de concentration, traduisant une
densification quasi complète du matériau. À ce stade, l’ajout d’Y2O3 ne semble pas perturber la
microstructure ; au contraire, de très faibles teneurs pourraient même faciliter les mécanismes
de diffusion de surface, contribuant ainsi à l’activation du frittage.

En revanche, au-delà de 0,05 %, une augmentation notable du taux de porosité est observée.
Celui-ci croît de manière presque linéaire pour atteindre environ 9 % à 0,1 % d’Y2O3. Cette dé-
gradation progressive de la densification peut être attribuée à plusieurs facteurs. L’excès d’Y2O3
pourrait favoriser la formation de phases secondaires aux joints de grains, ou induire l’appari-
tion d’agglomérats d’oxyde, qui entravent les mécanismes de transport de matière, essentiels au
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frittage. Par conséquent, le soudage entre particules devient incomplet, laissant subsister des
vides résiduels dans la structure frittée.

Ces résultats mettent en évidence l’existence d’une concentration critique en Y2O3, située
aux alentours de 0,05 %, au-delà de laquelle son influence devient néfaste pour la densification.

Figure 4.5 – Effet de la teneur en Y2O3 sur le taux de porosité des échantillons frittés à
1250 °C pendant 6h.

La figure 4.6 montre l’évolution du taux de porosité en fonction de la teneur en Y2O3.

Figure 4.6 – Micrographie optique illustrant l’effet de la teneur en Y2O3 sur le taux de porosité
des échantillons frittés à 1250C pendant 6h, X100.
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4.2.2 Effet de la teneur en Y2O3 sur la taille moyenne des grains

La figure ci-dessous représente l’évolution de la taille moyenne des grains en fonction de la
fraction d’Y2O3 dans une poudre d’acier T15 frittée à 1250 °C pendant 6 heures. Une diminution
progressive et continue de la taille des grains est observée à mesure que la teneur en Y2O3
augmente.

Initialement, sans ajout d’oxyde d’yttrium, la taille moyenne des grains atteint environ
29 µm. Dès l’ajout de quelques ppm d’Y2O3, une réduction notable de la taille des grains est
observée. Cette tendance se poursuit de manière marquée jusqu’à une teneur de 0,10 %, où la
taille des grains chute à environ 8 µm.

Cette réduction significative de la taille des grains s’explique principalement par l’effet
inhibiteur de Y2O3 sur la croissance des grains. En effet, l’oxyde d’yttrium peut se localiser
préférentiellement aux joints de grains, où il agit comme une barrière à la mobilité des joints de
grains, freinant la croissance granulaire pendant le frittage. De plus, Y2O3 pourrait favoriser la
précipitation des phases secondaires, qui jouent un rôle de barrière physique à l’agrandissement
des grains.

Cet affinage de la microstructure est en général bénéfique pour les propriétés mécaniques
du matériau, notamment la dureté et la résistance à l’usure. Toutefois, si la teneur en Y2O3
devient excessive, elle peut aussi provoquer d’autres effets indésirables, comme l’augmentation
de la porosité, comme vu précédemment.

En conclusion, l’ajout contrôlé de Y2O3 permet d’obtenir des grains fins, ce qui améliore
potentiellement les performances de l’acier rapide T15. Cependant, cet effet bénéfique doit être
équilibré avec les autres paramètres microstructuraux.

Figure 4.7 – Effet de la teneur en Y2O3 sur la taille moyenne des grains.
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En comparant les résultats des deux courbes précédentes, on constate que l’ajout de quelques
ppm d’Y2O3 à la poudre d’acier rapide T15 influence simultanément la taille des grains et le
taux de porosité après frittage. Jusqu’à une fraction de 0,05 %, une réduction progressive de la
taille moyenne des grains est observée, sans altération significative de la densité. Cette évolution
suggère une amélioration de la microstructure, caractérisée par un affinement granulaire, tout
en maintenant une densification élevée. En revanche, au-delà de cette teneur critique, bien
que la taille des grains continue de diminuer, une augmentation marquée de la porosité est
enregistrée, traduisant une dégradation notable de la densification. Ainsi, une faible teneur
en Y2O3 (< 0, 05 %) apparaît optimale pour favoriser l’affinement de la microstructure sans
compromettre la densité, tandis qu’un ajout excessif d’oxyde d’yttrium détériore la cohésion
du matériau fritté.

Figure 4.8 – Effet de la teneur en Y2O3 sur la taille moyenne des grains des échantillons frittés
à 1250 °C pendant 6h, X400.

La figure 4.8 présente des micrographies optiques des échantillons dopés à différents taux
(0,05 %, 0,06 % et 0,1 %), frittés à 1250 °C pendant 6h. L’analyse comparative ces micrographies
révèle une évolution significative de la microstructure en fonction de la teneur en dopant.
L’échantillon dopé à 0,05 % présente une microstructure relativement homogène avec des grains
bien définis et une distribution modérée de phases secondaires sous forme d’inclusions blanches
dispersées. Quelques porosités subsistent, indiquant une densification partielle. À ce stade, le
dopant joue un rôle bénéfique en favorisant la cohésion entre les grains sans provoquer de
sursaturation.

Pour l’échantillon dopé à 0,1 %, la microstructure devient plus hétérogène. On observe une
croissance anormale de certains grains, une concentration excessive de phases secondaires et
une présence accrue de porosités. Ce comportement peut être attribué à une sursaturation en
dopant, entraînant une ségrégation locale et une précipitation incontrôlée des phases secon-
daires. Cette microstructure déséquilibrée peut altérer les propriétés mécaniques du matériau,
notamment sa résistance mécanique et sa stabilité microstructurale.
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4.3 Analyse microstructurale par microscope électro-
nique à balayage MEB

L’effet du temps de frittage et de la teneur en YO sur la microstructure a été examiné par
microscopie électronique à balayage (MEB). Les résultats et leur interprétation sont présentés
ci-après.

4.3.1 Effet du temps de frittage sur le développement microstruc-
tural des échantillons

Figure 4.9 illustre l’évolution microstructurale d’un acier à outil T15 fritté à 1250 °C
pendant 2h, 4h et 6h, observée par microscopie électronique à balayage (MEB). L’analyse com-
parative des trois micrographies révèle des transformations significatives en termes de porosité
résiduelle et de distribution des carbures.

Après 2h de frittage, la microstructure montre une porosité encore marquée, avec des pores
de taille relativement importante, répartis de manière hétérogène dans la matrice. Cette ob-
servation traduit une progression limitée de la densification, caractéristique du stade initial
du frittage. Les carbures sont visibles sous forme d’amas localisés, suggérant une dispersion
incomplète et une dissolution partielle insuffisante à ce stade.

A 4h de frittage, une réduction notable de la porosité est observée. Les pores deviennent plus
petits, moins nombreux et mieux répartis, témoignant d’une avancée significative du frittage
vers le stade intermédiaire. Les carbures, quant à eux, apparaissent plus fins et plus unifor-
mément distribués dans la matrice, ce qui indique le début d’une homogénéisation microstruc-
turale. La réduction de la taille des carbures résulte probablement d’une dissolution partielle,
favorisée par l’augmentation de la durée de frittage à haute température.

Après 6h de frittage, la microstructure atteint un stade avancé de frittage. La quasi-
disparition des pores traduit une densification proche de la densité théorique. Parallèlement,
les carbures sont bien disséminés dans toute la matrice, avec une taille relativement homogène
et une absence d’agglomérats visibles. Cette distribution uniforme des carbures est favorable à
une amélioration des propriétés mécaniques, notamment la dureté et la résistance à l’usure.

Donc, l’augmentation du temps de frittage permet d’optimiser à la fois la densification et la
dispersion des carbures. Ces évolutions microstructurales contribuent directement à l’améliora-
tion des performances globales du matériau, en particulier pour des applications exigeantes où
les propriétés mécaniques sont critiques.
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Figure 4.9 – Micrographies MEB des échantillons frittés à 1250 °C pendant 2h, 4h et 6h.
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4.3.2 Effet du dopage sur le développement microstructural des
échantillons

Figure 4.10 regroupe trois micrographies MEB illustrant la microstructure d’un acier à
outil T15 dopé à différentes teneurs en Y2O3 (0,01 %, 0,05 % et 0,1 % en masse), après un frittage
à 1250 °C pendant 6 heures. L’analyse comparative met en évidence l’influence du dopage en
oxyde d’yttrium sur la densité, la dispersion des carbures et la porosité résiduelle.

L’échantillon dopé à 0,01 % Y2O3 présente une structure homogène avec une faible poro-
sité et une distribution relativement uniforme des carbures, ce qui indique un bon niveau de
densification et une interaction modérée du dopant.

Pour l’échantillon dopé à 0,05 %, la densité reste élevée, et l’on observe une dispersion plus
fine et mieux répartie des carbures secondaires, ce qui pourrait être favorable à l’amélioration
des propriétés mécaniques telles que la dureté et la résistance à l’usure.

En revanche, dans le cas du dopage à 0,1 %, la micrographie révèle une dispersion moins
homogène avec l’apparition de zones de ségrégation et une légère augmentation de la porosité.
Ce phénomène peut s’expliquer par une saturation locale du dopant, qui perturbe la ciné-
tique de frittage et favorise l’agglomération des carbures ou la formation de phases secondaires
indésirables.

Par conséquent, un dopage modéré en Y2O3 (autour de 0,05 %) semble optimiser la disper-
sion des carbures tout en réduisant efficacement la porosité. À des concentrations plus élevées,
l’effet bénéfique du dopant tend à s’inverser, suggérant l’existence d’un seuil optimal au-delà
duquel les propriétés microstructurales peuvent se détériorer.
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Figure 4.10 – Micrographies MEB des échantillons, dopés à 0,01%, 0,05% et 0,1% Y2O3,
frittés à 1250 °C pendant 6h.
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4.4 Caractérisation des échantillons

4.4.1 Identification des phases par DRX

Une analyse par diffraction des rayons X (DRX) a été réalisée sur des aciers à outils T15
dopés à différentes teneurs en oxyde d’yttrium (Y2O3) : 0,02 %, 0,06 % et 0,1 %, afin d’étudier
les phases formées après consolidation.

Les résultats montrent la présence constante de carbures typiques tels que VC, WC, Mo2C
et Cr7C3 dans tous les échantillons, caractéristiques de la structure des aciers T15. L’ajout
progressif de Y2O3 entraîne l’apparition de phases intermétalliques Fe–Y (notamment Fe5Y),
dont l’intensité augmente avec la teneur en dopant.

À faible taux (0,02 %), ces phases sont peu visibles. À partir de 0,06 %, leur présence
devient plus marquée, et à 0,1 %, elles deviennent bien définies, indiquant une cristallisation
plus avancée de l’yttrium.

Le tableau 4.1 illustre les différentes phases présentes en fonction de la teneur en Y2O3.

Ces phases peuvent contribuer à stabiliser la microstructure en limitant la croissance des
grains pendant le frittage. L’oxyde d’yttrium favorise ainsi la formation d’une structure plus
homogène et dense.

En conclusion, l’introduction contrôlée de Y2O3 modifie la structure des aciers T15 en
favorisant la formation de nouvelles phases, tout en maintenant les caractéristiques principales
du matériau.

Figure 4.11 – Spectre DRX de l’acier à outils T15 dopé à 0,02%.
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Figure 4.12 – Spectre DRX de l’acier à outils T15 dopé à 0,06%.

Figure 4.13 – Spectre DRX de l’acier à outils T15 dopé à 0,1%.

Table 4.1 – Les principales phases identifiées par DRX de l’acier à outils T15 dopé à 0,02%,
0,06% et 0,1% d’Y2O3.

Teneur en Y2O3 0,02% 0,06% 0,1%

Phase
dominante

Fe92Y24 Fe5Y Fe5Y

Carbures Des traces de
(Mo2C, WC, VC)

Présence marquée
de (WC, Mo2C,

Cr28C12)

Forte présence de
(Cr7C3, Mo2C,

V2C, WC)
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4.4.2 La dureté

4.4.2.1 Evolution de la dureté en fonction du temps de frittage

La figure 4.14 illustre l’évolution de la dureté Vickers (Hv) d’un acier T15 en fonction
du temps de frittage, à une température constante de 1250 °C. On observe une augmentation
progressive et significative de la dureté avec le prolongement du temps de frittage, passant
942,96 Hv à 1 h, à 1130,56 Hv à 6 h.

Cette amélioration continue de la dureté s’explique principalement par l’évolution de la
microstructure au cours du frittage. Un temps plus long favorise une densification plus poussée,
une réduction de la porosité résiduelle et une meilleure cohésion intergranulaire. Par ailleurs, le
frittage prolongé favorise également une répartition plus homogène des carbures, en particulier
les carbures de vanadium et de tungstène présents dans les aciers rapides, contribuant à une
dureté élevée.

Cette courbe montre que l’optimisation du temps de frittage est un levier efficace pour
améliorer la dureté de l’acier à outils T15.

Figure 4.14 – Courbe de la dureté en fonction du temps de frittage des échantillons frittés à
1250°C.

4.4.2.2 Evolution de la dureté en fonction de la teneur en Y2O3

La figure 4.15 représente l’évolution de la dureté Vickers (Hv) en fonction du pourcentage
massique d’oxyde d’yttrium (Y2O3) ajouté à un acier à outils T15 fritté à 1250 °C pendant 6
h. L’analyse de cette courbe montre une variation non linéaire de la dureté avec le taux de
dopage.

Au début, on observe une augmentation significative de la dureté lorsque la teneur en Y2O3

Caractérisation des échantillons 80



Résultats et discussions

passe de 0% à 0,05%. Cette amélioration s’explique par le rôle du dopant en tant qu’agent
de renforcement. À faible teneur (jusqu’à 0,05%), l’oxyde d’yttrium favorise une meilleure
dispersion des carbures dans la matrice, réduit la porosité résiduelle et inhibe la croissance des
grains. Ces phénomènes induisent une microstructure fine et homogène, ce qui se traduit par
une dureté élevée, atteignant un maximum autour de 1670 Hv à 0,05% Y2O3.

Cette évolution est confirmée par les résultats de diffraction des rayons X (DRX) (voir
tableau 4.1). En effet, pour des teneurs faibles à modérées en Y2O3 (entre 0,02 % et 0,06 %), on
observe l’apparition progressive de phases dures telles que Mo2C, WC, VC, V2C et Cr28C12, ainsi
que la substitution progressive de la phase intermétallique Fe92Y24 par Fe5Y. Ces phases, bien
connues pour leur dureté intrinsèque élevée, participent activement au renforcement mécanique
du matériau, notamment par effet de dispersion et blocage des dislocations, contribuant ainsi
à l’amélioration globale des propriétés mécaniques[72][73].

Au-delà de la teneur en Y2O3 (0,05 %), la dureté décroît progressivement. Ce comportement
peut être attribué à l’agglomération excessive des particules d’oxyde d’yttrium, créant des
zones de fragilité ou perturbant la cohésion de la matrice métallique. Les résultats de DRX
à 0,1 % confirment cette évolution : bien que la quantité de phases dures (notamment Cr7C3,
Mo2C, V2C) augmente, la phase Fe92Y24 a totalement disparu, et la matrice devient saturée
en précipités. Une telle accumulation peut engendrer des hétérogénéités locales, favoriser la
formation de porosités intergranulaires ou réduire l’efficacité de la densification, conduisant à
une structure mécaniquement affaiblie.

Ainsi, un dosage optimal du dopant est crucial: 0,05% Y2O3 semble offrir le meilleur com-
promis entre densification, homogénéité microstructurale et performance mécanique.

Figure 4.15 – Courbe de la dureté en fonction de la teneur en Y2O3 des échantillons frittés à
1250°C pendant 6h.

La courbe de la dureté en fonction de la teneur en Y2O3 complète parfaitement les observa-
tions issues des micrographies MEB de la figure 4.10. Elle met en évidence une augmentation
progressive de la dureté avec l’ajout d’oxyde d’yttrium, atteignant un maximum à 0,05 %, suivie
d’une diminution au-delà de cette fraction.

Les résultats de DRX confirment cette évolution, révélant une transformation progressive
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de la structure cristalline avec l’augmentation du dopage. Cette évolution traduit la formation et
la répartition contrôlée de phases secondaires jusqu’à la teneur optimale (0,05 %), contribuant
ainsi à l’amélioration de la dureté.

4.4.3 Le test d’usure

Afin d’évaluer le comportement à l’usure des échantillons obtenus, des essais tribologiques
ont été réalisés. Ces tests permettent d’analyser l’évolution du coefficient de frottement en
fonction du temps, la perte de masse, ainsi que l’observation des traces d’usure observées en
surface.

Les résultats obtenus sont présentés et interprétés ci-après, afin de mettre en évidence l’in-
fluence de la teneur en Y2O3 sur le comportement tribologique des échantillons, en corrélant
les variations du coefficient de frottement, la perte de masse mesurée, et les caractéristiques des
traces d’usure.

4.4.3.1 Le coefficient de frottement en fonction de la teneur en Y2O3

La figure 4.16 illustre l’évolution du coefficient de frottement en fonction du temps pour
des échantillons d’acier à outils T15 dopés à différentes teneurs en Y2O3 (0 %, 0,05 % et 0,1 %).
Après une courte phase transitoire initiale, marquée par une augmentation rapide du coefficient
de frottement due à la mise en contact et à l’adaptation des surfaces, les trois courbes atteignent
un régime stationnaire traduisant une usure stabilisée.

L’ajout de Y2O3 influence significativement le comportement tribologique des matériaux.
L’échantillon non dopé présente le coefficient de frottement le plus élevé, accompagné d’une
certaine instabilité, probablement liée à une porosité résiduelle plus importante et à une micro-
structure hétérogène, comme le confirment les micrographies MEB.

À une teneur de 0,05 %, le coefficient de frottement diminue notablement et devient plus
stable. Cette amélioration est directement liée à une densification accrue, une meilleure disper-
sion des carbures et une réduction de la porosité, confirmées par l’analyse MEB et DRX. C’est
également à cette teneur que la dureté maximale est atteinte, traduisant un équilibre optimal
entre structure et propriétés mécaniques.

En revanche, une concentration plus élevée en Y2O3 (0,1 %) induit une légère hausse du
coefficient de frottement et une réapparition de l’instabilité. Cela pourrait résulter d’une agglo-
mération du dopant, engendrant une distribution moins homogène des carbures et une micro-
structure moins favorable à la résistance à l’usure.

Ainsi, ces résultats mettent en évidence une forte corrélation entre les propriétés tribolo-
giques, la microstructure (observée par MEB), les résultats de DRX et la dureté mesurée. Le
dopage à 0,05 % en Y2O3 apparaît comme optimal, offrant un bon compromis entre stabilité et
réduction du frottement. Au-delà de cette valeur, les performances n’évoluent plus favorable-
ment, soulignant l’existence d’une concentration optimale à ne pas dépasser.
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Figure 4.16 – Evolution du coefficient de frottement en fonction de la teneur en Y2O3.

4.4.3.2 La perte de masse en fonction de la teneur en Y2O3

La figure 4.17 représente la variation de la perte de masse en fonction de la fraction
massique de Y2O3 ajoutée à un acier rapide T15.

On observe une diminution progressive de la perte de masse jusqu’à une teneur de 0,05 %
en Y2O3, où elle atteint un minimum. Cette tendance indique une amélioration significative de
la résistance à l’usure grâce à l’ajout contrôlé de ce dopant.

À faible teneur (0,01 % à 0,05 %), l’oxyde d’yttrium semble favoriser une meilleure densifi-
cation, une microstructure plus homogène et une distribution plus fine des carbures, limitant
ainsi l’arrachement de matière lors du frottement.

Toutefois, au-delà de 0,05 %, la perte de masse augmente à nouveau, suggérant que des
teneurs plus élevées entraînent des effets négatifs, tels qu’une possible agglomération du dopant,
une diminution de la cohésion intergranulaire ou une fragilisation locale.

Ainsi, la teneur optimale en Y2O3 pour améliorer la résistance à l’usure est de 0,05 %, ce qui
confirme les observations issues des mesures de dureté, des micrographies MEB, des résultats
de DRX et du comportement tribologique.
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Figure 4.17 – Représentation de la perte de masse en fonction de la teneur e Y2O3.

4.4.3.3 Analyse structurale des traces d’usure

La figure 4.18 présente les micrographies optiques des traces d’usure obtenues après tests
tribologiques sur des échantillons d’acier rapide T15 frittés à 1250 °C pendant 6 h, et dopés à
différentes fractions massiques d’oxyde d’yttrium (0 %, 0,05 % et 0,1 %). L’objectif est d’évaluer
l’effet du dopage sur le comportement à l’usure en comparant la morphologie, la largeur et la
régularité des traces laissées sur les surfaces sollicitées.

L’observation montre que l’échantillon non dopé (0 % Y2O3) présente une trace d’usure
relativement large et irrégulière, malgré une densification quasi totale. Cette usure marquée
peut s’expliquer par une microstructure moins homogène, une répartition non optimale des
carbures, et une moindre résistance à l’usure. L’absence de dopant ne permet pas de stabiliser
efficacement les carbures, ce qui favorise la dégradation sous sollicitation tribologique.

En revanche, l’échantillon dopé à 0,05 % Y2O3 présente une trace nettement plus étroite,
plus lisse et régulière. Ce résultat met en évidence une amélioration significative de la résistance
à l’usure, une dispersion homogène des carbures et un affinement de la microstructure. Le
dopant, en faible quantité, joue ici un rôle favorable dans la stabilité thermique et mécanique
du matériau.

Pour l’échantillon dopé à 0,1 % Y2O3, la trace d’usure s’élargit de nouveau, accompagnée
d’une rugosité plus marquée. Cette dégradation des performances peut être attribuée à une
agglomération des particules de Y2O3 à plus forte teneur, conduisant à des hétérogénéités
locales et à une moins bonne tenue mécanique en surface.

La comparaison des trois micrographies montre clairement que le dopage à 0,05 % Y2O3
constitue un compromis optimal, assurant une résistance à l’usure supérieure grâce à une mi-
crostructure dense, fine et homogène, contrairement aux deux autres conditions qui présentent,
soit un manque d’éléments stabilisateurs, soit un excès défavorable. Ces résultats corroborent
les données de dureté et de coefficient de frottement obtenues précédemment.
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Figure 4.18 – Micrographies optiques des traces d’usure des échantillons frittés à 1250°C
pendant 6h.
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Conclusion

L’analyse approfondie des résultats expérimentaux a mis en évidence l’influence notable du
temps de frittage et du dopage à l’Y2O3 sur les propriétés microstructurales, mécaniques et
tribologiques de l’acier à outils T15. Les observations MEB ont révélé une amélioration de la
densification et une meilleure dispersion des carbures avec l’augmentation du temps de frittage,
tandis qu’un dopage de 0,05 % en Y2O3 s’est avéré optimal pour la dureté, la stabilité du
coefficient de frottement et la résistance à l’usure. Les analyses DRX confirment cette tendance,
montrant une évolution structurale favorable jusqu’à ce seuil. En revanche, une teneur plus
élevée en Y2O3 entraîne une dégradation des performances, probablement due à l’agglomération
des particules et à une hétérogénéité croissante de la microstructure.

Ces observations soulignent l’importance du contrôle précis des conditions de frittage et de
la teneur en additifs pour optimiser les performances des matériaux métalliques élaborés par
métallurgie des poudres. Les résultats obtenus posent ainsi les bases d’une meilleure compré-
hension des mécanismes d’interaction entre la microstructure, la composition et les propriétés
fonctionnelles du matériau.
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Ce travail s’est inscrit dans le cadre du développement de matériaux avancés à haute perfor-
mance, en s’intéressant à l’élaboration et à l’optimisation de l’acier à outil T15 par métallurgie
des poudres (MDP), à travers la mise en œuvre du procédé innovant de Consolidation par
Pression Atmosphérique (CAP).

L’objectif principal était de mettre en évidence l’effet du temps de frittage à 1250 ◦C ainsi que
du dopage à l’oxyde d’yttrium (Y2O3) sur la densification, la microstructure et les propriétés
mécaniques de l’acier à outils T15, dans le but d’obtenir un matériau dense, homogène et
mécaniquement performant.

Le travail s’articule autour de trois axes principaux :

1. L’Optimisation du temps de frittage à 1250 ◦C afin d’atteindre une densité proche de la
valeur théorique avec une microstructure fine et uniforme ;

2. L’étude de l’effet du dopage à faible teneur en Y2O3 (de 0,01% à 0,1%) sur la cinétique
de frittage et les développements microstructuraux ;

3. L’évaluation approfondie des propriétés mécaniques, en particulier la dureté et la résis-
tance à l’usure en fonction des paramètres étudiés.

Le procédé CAP, simple, économique et sans recours à la haute pression, s’est révélé parti-
culièrement adapté à la consolidation de poudres métalliques dans des capsules en verre.

Les premiers essais ont mis en lumière un obstacle majeur à la densification : la présence de
couches d’oxydes en surface, confirmée par les analyses EDS, nécessitant une étape indispensable
de décapage chimique pour restaurer l’aptitude au frittage.

Après élimination de cette couche d’oxyde, deux séries d’échantillons ont été élaborées et
analysées :

- Une série frittée pendant des durées variables (de 1 à 6 heures),

- Une autre contenant différentes teneurs en Y2O3, allant de 0,01% à 0,1% en masse.

Les analyses métallographiques, les essais de dureté, d’usure, ainsi que des analyses par
DRX ont permis d’aboutir aux conclusions suivantes :

- Le procédé CAP a permis une densification remarquable, avec atteinte de la densité théo-
rique à 1250 ◦C après 6 h de frittage ;

- La porosité peut être contrôlée en morphologie et en répartition, permettant la formation
soit d’un réseau fermé, soit d’un réseau poreux continu exploitable, notamment pour la rétention
de lubrifiants dans des applications tribologiques (ex. : roulements autolubrifiants) ;
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- Le dopage en Y2O3 à faible teneur (< 0,05 %) s’est révélé particulièrement bénéfique : il
affine la microstructure, favorise une dispersion homogène des éléments d’alliage et améliore
considérablement la dureté (jusqu’à 1600 HV) ainsi que la résistance à l’usure. Ces performances
sont confirmées par la DRX, qui met en évidence l’apparition de phases secondaires renforçantes
bien contrôlées ;

- La teneur optimale en Y2O3 est de 0,05%. Au-delà, le dopage devient préjudiciable : des
zones hétérogènes, une agglomération des particules et une saturation de la matrice en oxydes
apparaissent, dégradant les propriétés mécaniques et augmentant le coefficient de frottement ;

- Une corrélation directe a été établie entre la dureté et la résistance à l’usure : les échantillons
les plus durs subissent moins de perte de masse et présentent un frottement réduit. Cela confirme
le lien entre microstructure maîtrisée et performance mécanique.

Enfin, cette étude démontre l’efficacité du procédé CAP pour la consolidation de l’acier
à outils T15 par métallurgie des poudres. Le contrôle thermique et le dopage ciblé à l’oxyde
d’yttrium permettent d’optimiser la microstructure tout en améliorant la dureté et la résistance
à l’usure. Une teneur optimale de 0,05% en Y2O3 offre un bon compromis entre performance
mécanique et homogénéité. Au-delà de cette limite, des défauts microstructuraux apparaissent,
réduisant la qualité du matériau. Le procédé CAP s’impose ainsi comme une alternative simple,
efficace et économique aux méthodes de frittage classiques. Il répond pleinement aux exigences
de performance, de reproductibilité et de rentabilité pour les applications industrielles.
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Perspectives

Les résultats obtenus dans ce travail ouvrent plusieurs pistes intéressantes pour des re-
cherches ultérieures. Il serait notamment pertinent :

- D’explorer l’effet de températures de frittage différentes (inférieures ou légèrement supé-
rieures à 1250 °C) afin d’optimiser davantage le compromis entre densification, contrôle
de la microstructure et économies d’énergie.

- D’étendre l’étude à d’autres types de dopants rares ou réfractaires (tels que La2O3, CeO2
ou ZrO2) et de comparer leurs effets avec ceux de Y2O3 sur les propriétés mécaniques et
la stabilité microstructurale.

- D’analyser en détail les phénomènes de diffusion atomique et de formation des phases
secondaires par des techniques avancées comme la microscopie électronique à transmission
(TEM).

- D’évaluer le comportement de l’acier T15 dopé en conditions de service réelles (tempé-
rature, chocs thermiques, environnements corrosifs) afin d’étudier sa durabilité et son
aptitude à l’usinage.

- D’envisager une modélisation numérique du frittage sous pression atmosphérique pour
mieux comprendre les mécanismes de densification et prédire les propriétés finales du
matériau en fonction des paramètres du procédé.

- De réaliser des essais mécaniques complémentaires tels que la ténacité à la rupture, la
fatigue et la résistance à chaud, afin d’évaluer le comportement global du matériau dans
des conditions extrêmes.

- De tester les échantillons dans des environnements industriels réels (ex. : outils de coupe,
matrices d’estampage) pour valider leurs performances en service.

Enfin, ces perspectives visent à consolider les résultats expérimentaux obtenus, à étendre les
champs d’application du matériau développé et à renforcer la transition vers une exploitation
industrielle réelle du procédé CAP pour la fabrication d’aciers rapides de haute performance.
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