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RESUME

Ce travail a pour but deffectuer un traitemémérmique d’adoucissement d’'une
poudre de bronze élaborée par broyage mécanipgagiade copeaux. Lequel broyage, met
les particules de la poudre dans un état d’écragessvancé, ce qui constitue un principal
frein a la consolidation, compactage plus frittage, cette poudre. Nous nous sommes
attachés a suivre I'évolution de la microstructetele la micro-dureté, de cette poudre au
cours de son broyage et de son recuit. Enfin ladmoa été compactée et frittée a divers
temps, pour une température donnée, afin d’étayemieux le bénéfice du recuit d’'une
part, et I'effet du temps de frittage d’autre part.

Mots clés: bronze, broyage, traitement thermique d’adoeosnt, décapage, compactage,
frittage.

ABSTRACT

The purpose of this work is to carry out a heaattreent of softening of a bronze
powder worked out by mechanical crushing startiregnf chips. Which crushing, puts the
particles of the powder in a state of advanced varklening, which constitutes a main brake
with the consolidation, compaction plus sinteriafjthis powder. We endeavoured to follow
the evolution of the microstructure and the micapelmess, this powder during its crushing
and its annealing. Finally the powder was compaatetisintered at various times, for a given
temperature, in order to as well as possible sugherbenefit of annealing on the one hand,
and the effect of the time of sintering on the othend.

Key words: bronze, crushing, heat treatment of softeningusng compaction, sintering.
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Introduction générale

INTRODUCTION GENERALE

La métallurgie des poudres est I'ensemble descmsest techniques de fabrication des
pieces metalliques a partir de poudres (métalliqg@amique, polymére). Elle permet
d'obtenir, avec un minimum d'étapes des produiis fivec un colt de production réduit ou
des propriétés spécifiques ne pouvant étre obtgrared'autres procédés. La MDP permet de
remplacer le cycle complexe d'élaboration des pieaginées, (demi produit, ébauche,
gamme d'usinage) par une gamme simple (élabordéda poudre métallique, compression,
frittage) sans perte de matiére.

L'élaboration de produits par métallurgles poudres comprend trois opérations
essentielles : la fabrication et le mélange desipgsy la compression et le frittage. La mise en
forme par compactage consiste a agglomérer le gelde poudres par application d'une
forte pression. L'étape de frittage apporte lepmpétes finales de la piece. Elle est réalisée a
une température inférieure a la température deriudii métal.

Les méthodes de fabrications de poudresalligfies sont classées en procédés

mécaniques et procédés physico-chimiques. Et pérwdte étape, les poudres vont subir
divers transformations mécaniques ou thermiquesauws des quelles ses surfaces vont
évaluer tant d'un point de vue physico-chimique géemétrique. En particulier les poudres
élaborées par broyage mécanique en plus détreawamées par I'enceinte de broyage,
souvent en fonte ou en acier, ses particules swtenfient écrouies, et présentent donc une
dureté élevée qui propose une difficulté au coursaimpactage.
Aussi, I'objectif de notre travail est d’abord deoguire une poudre de bronze par broyage
mécanique, puis de lui faire subir un traitemeetitiique d’adoucissement afin de réduire sa
dureté, 'amenant ainsi a une meilleure aptitude@upactage, lequel compactage sera suivi
d'un frittage a haute température. Les différené¢égpes du travail étant ponctuées de
caractérisations.

Le présent mémoire est structuré en deux grandésqaA et B, qui sont a leur tour
divisées en différents chapitres.

La premiére partie, A, partie théoriquet, @amposée de chapitres traitant du broyage
mécanique et caractérisation des poudres, de tl'afte broyage sur la dureté et la
microstructure des matériaux, des bronzes et lgarements thermiques, et enfin de la
consolidation, compactage plus frittage.

La deuxiéme partie, B, traite de I'étudgérimentale, ou sont reportés les procédes
expérimentaux utilisés aux différents stades derenaitude, ainsi que les résultats
expérimentaux et leurs interprétations.

Le rapport se termine par une conclusiénégale ainsi que la liste des références
bibliographiques consultées.
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I. Broyage Mécanique Et Caractérisations Des Poudres

1.1. Introduction

Le broyage des matériaux aussi bien fragiles que ductiles, est d’un intérét primordial
du point de vue technique et économique pour I'industriec de la métallurgie des poudres.
La pulvérisation mécanique est largement la méthode la plus utilisée pour le broyage des
matériaux durs et les oxydes métalliques. Le broyage des gateaux spongieux obtenus par
réduction, par atomisation, ou des poudres électrolytiques, est le plus commun des processus
de broyage. Les broyeurs de Hammer et Rod sont utilisés pour ce type de broyage. La
pulvérisation mécanique est restreinte aux métaux relativement durs et fragiles. Quelques
métaux réactifs comme le béryllium et les hydrures de métaux, sont utilisés pour la
production des flocons de métaux et les matériaux chimiquement fragilisés. L’intérét
grandissant pour les poudres de métaux a particules plus fines que celles produites par
atomisation, a relancé I’intérét pour le broyage, particuliecrement pour allier des métaux a
I’état solide ou par broyage de haute énergie. Cependant, I’élaboration de poudres de métaux
par broyage mécanique a regu un minimum d’attention jusqu’a nos jours. Les objectifs du
broyage incluent :

La réduction de la taille des particules ;

Le changement de la forme (écaillage) ;

L’agglomération ;

Les alliages a I’état solide (alliage mécanique) ;

Le mélange a I’état solide (alliage incomplet) ;

La modification, le changement des propriétés des matériaux (densité, coulabilité ou le
travail de durcissement par écrouissage) ;

Le mélange de deux ou plusieurs matériaux ou phases mixées.

Dans la plupart des cas, 1’objectif du broyage est la réduction de la taille des particules.
L’opération de broyage provoque : la fracture, la déformation, ou la soudure a froid
des particules percutées. Le broyage peut également produire des transformations
polymorphes, comme dans le cas de I’oxyde de plomb et I’acier inoxydable. L’effet
spécifique que le broyage provoque sur la poudre dépend des propriétés physiques et
chimiques de la poudre, et de I’environnement liquide, vide ou gazeux dans lequel les
opérations sont effectuées ainsi que des variables de broyage. Le choix des processus de
broyage est basé sur les résultats désirés de 1’opération de broyage, le comportement de la
poudre dans les conditions de broyage, les caractéristiques de la poudre, et les propriétés
physiques et mécaniques du matériau a moudre. Durant le broyage, quatre types d’efforts
agissent sur le matériau : 1’impact, 1'usure, le cisaillement et la compression. L’impact est
la frappe instantanée d’un objet par un autre. Les objets peuvent étre tous en mouvement, ou
alors I’'un en mouvement et 1’autre stationnaire. L usure est la production des débris ou de
particules sous I’action du frottement entre deux corps. Ce type d’effort de broyage est
préféré lorsque le matériau est friable, et montre une abrasivité minimale. Le
cisaillement consiste en la réduction ou en le clivage des particules, et est d’ordinaire
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combiné¢ avec deux types d’effort. Le cisaillement contribue a fracturer par cassure les
particules, en des morceaux individuels avec un maximum de finesse. La compression, est
I’application lente des forces de compression sur un corps. Ce type d’effort de broyage est
d’habitude associ¢ aux machoires du broyeur et au concassage de grands agglomérés de
matériaux non ductiles.

La conception et I’amélioration des processus ont été basées sur des données
empiriques et semi empiriques. L’avancement a été percu dans la nature de la fracture fragile
des matériaux relativement homogénes comme les verres. La recherche fondamentale sur le
broyage des métaux ductiles manque, malgré la connaissance de beaucoup de phénomenes
sur le processus. La pulvérisation n’est pas adéquatement comprise telle qu’elle est
appliquée au mécanisme détaillé associé, quand les particules sont percutées au moyen de la
collision. La fracture a lieu dans les matériaux durs et fragiles avec une déformation
minimale des particules et agglomération par soudage a froid. La déformation, la soudure a
froid et la fracture se produisent a différents degrés sur les matériaux, qu’ils soient durs ou
ductiles. Bien que le cas fréquent soit le broyage de poudre de granulométric <150 um
on peut broyer des particules ayant une granulométrie allant jusqu’a 6 mm [1].

1.2. Les principes du broyage
1.2.1 La fracture fragile

La théorie énoncée par Griffith [2], assume que tout matériau fragile contient des
fissures bien dispersées, et que sa fracture émane de l'ensemble de ces fissures. La
contrainte G¢ a laquelle la fissure se propage, dépend de la taille de cette fissure. La
forme générale de I'équation de la fracture pour les modes de chargement qui ménent a des
fissures catastrophiques est :

oA E_
c(l- )

ou :
A : Constante numérique dépendant de la géométrie de la fissure, de sa position, du mode de

chargement et des dimensions de la particule sous contrainte (exp : pour une fissure en fente

sur une feuille infinie A = (2/m)"?

c : Taille de la fissure.

E : Module d'¢lasticité.

u : Coefficient de Poisson.

v : Energie de surface de la substance utilisée.
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Ainsi, la contrainte mesurée dépend de la tailldadizssure, des propriétés élastiques et de
I'énergie de surface. Pour les matériaux fragijesst prise entre 2@t 1¢ erg/cn?. La
contraintes pour la fracture d'une particule peut étre regméée par [3] :

[

ou

L : Longueur de la fissure.

r : Rayon de la fissure a la pointe de la propagati
E : Module d'élasticité.

Lorsque la contrainte a la pointe de lautisségalise la force de cohésion entre
atomes, toutes les nouvelles énergies de surfatteapprovisionnées par la contrainte elle
méme a partir de I'énergie de déformation élastigueorrespond approximativement au
modéle de Griffith.

Trois types d’écoulement (facial, en volueteen coin) ont été découverts par
Gilvarry [3], avec le respect de la position daassurface ou a l'intérieur des particules
individuelles.

La fracture initiale en surface des particules vitlielles, généralement commence par un
écoulement en surface sur la particule originaEpefdant, l'insuffisance de I'écoulement en
surface existe pour expliquer le grand nombre fiagments formés durant la fracture

fragile. Lorsqu’un écoulement intérieur est actiéyix surfaces en opposition sont créées.

Chacune d'elles contient des écoulementsésopar la propagation de la fracture. De
nouvelles surfaces de fractures sont ainsi prosipiée la propagation des fractures a partir de
ces écoulements volumiques.

D'apres Gilvarry [3], les trois types d’écoulemesant distribués indépendamment l'un de
l'autre, a cause de l'orientation aléatoire deduras en surface et de la contrainte de fracture.
Les écoulements activés sont distribués aléatomeniedépendamment d'une quelconque
contrainte produisant des fractures. Plus spédfitpnt, la position de I'écoulement a
l'intérieur d'un domaine est indépendante de laitippsdes autres écoulements. Les
fractures sont initiées par un systeme de con@raiektérieures qui sont dégagées avec la
propagation des premiers écoulements faciaux.

Apres la fracture initiale, les écounts sont actives par les ondes de
contraintes qui sont générées par l'applinatet I'annulation des contraintes externes.
Selon Gilvarry, I'exposition des écoulements estibuée selon une forme parabolique.
Durant une opération de broyage, les conditions réalisation d'une fracturaont
satisfaites occasionnellement. Le temps et |'éaenggjuis pour produire une fracture varient
avec le processus de broyage et son environnef@emme la taille des particules diminue, la
concentration de I'écoulement et la taille dimintuarun point, ou I'’écoulement en arétes ne
reste plus longtemps dans les particules activéekep contraintes [3]. En ce point, la fracture
s'arréte.
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1.2.2. Le broyage ultrafin des matériaux durs et fagiles

Durant le broyage, la majeure partie de I'énergmnagasinée est dépensée dans des
processus internes variés qui ne contribuent pés @assure de la particule. Comme le
broyage continu dans la région ultrafine, les matkeg$ractures varient, et les conditions qui
étaient insignifiantes lorsque les particules eétaieelativement grosses, deviennent
graduellement des facteurs de controle.

Eventuellement, les processus de broyage atteigtestlimites efficaces, ou lesffets
chimiques et physiques associés aux surfacessateix coins se multiplient jusqu'a inhiber
la pulvérisation. La longueur de l'arréte du gnaam unité de volume varie avec le carré de
l'aire de la surface spécifique. Ainsi, la probddipour qu'une particule soit sous contrainte
jusqu'a la cassure, devient de plus en plus failshesure que le temps de broyage augmente
et la taille moyenne du produit broyé diminue.

Si la particule est déformée plastiquemeatfracture sera difficile a réaliser let
probabilité pour qu'une contrainte agisse est téddiavantage. Comme la taille des
fragments diminue, la tendance des particules gglsmérer augmente. Pendant que
l'opération de broyage continue, les particulesiament de plus en plus fines et
s'approchent de la limite de finesse, et une émampximale est dépensée. Les facteurs
majeurs qui contribuent a un broyage limite sopt [4

e L'augmentation de la résistance a la fracture.

e L'augmentation de la cohésion entre les particudéda diminution de la taille des
particules qui causent I'agglomération.

e L'augmentation excessive entre les surfaces dimpai se trouvent minimisées
lorsque le diamétre des boulets ou le rayon debewardécroit.

. Le revétement du milieu broyant par de finastipules qui protégent le micro lit de
l'impact.

e Larugosité de surface du milieu broyant.

e L'augmentation de la viscosité apparente lorsqueille des particules diminue.

e  Diminution de la friction interne du film lorsqua taille des particules diminue, et de
méme la diminution de la production des fines pakiis par le mécanisme de l'usure, et de la
probabilité de la récupération des particules.

Généralement, quant la pulvérisatagit pendant un temps excessivement long, la
contrainte nécessaire pour provoquer la fracture pierticules augmente, pendant que les
contraintes locales requises pour la fracture die [4].

Les caractéristiques des particules détermh les fagons et les conditions dans
lesquelles les particules sont déformées ou fraefyret leur résistance a la cassure. Ainsi, la
fracture mécanique des particules individuelles @te prise en considération lors du choix des
conditions et des équipements de broyage.

La figure 1.2 montre ['écrasement des paldguindividuelles entre ldsoulets. Cette
situation est rencontrée lors des opérations dgalge des grosses particules ou lors du
broyage d'une fraction de poudre, comme descgros granulés des matériaux céramiques,
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des métaux durs, ou les grosses particules desgmdds métaux ductiles atomisées. Dans ces
conditions, beaucoup dimpacts de particules iddieiles peuvent avoir lieu. Le principe de
ce broyage est montré dans la figure 1.2 ci-dessiusc les céramiques et les métaux durs, de
grosses particules fragiles sont rapidement réduitsine poudre fine et ultrafine (figure 1.2.a).

I e, S

Figure 1.2. Effets de I'impact sur les matériaux (a) fragil@s, ductiles [5].

Pendant le broyage des métaux ductilgsrdil.2.b, les particules individuelles ne se
fracturent pas, mais se déforment et subissentette agcon un changement de forme qui
s'accompagne rarement d'un changement négligeablasse.

Les grosses particules individuelles des matérisagiles se désintégrent étagments, tandis
gue, celles des matériaux ductiles se déformens danpremier temps en galettes pour ensuite
prendre la forme de flocon.

[.3. Les différents types de broyeurs

Différents types d'équipement de broyage a gramrgée sont employés pour produire les
poudres mécaniquement alliées. lls different damg Icapacité, efficacité de broyage et
arrangements additionnels pour se refroidir ou sufter,..etc. Une description détaillée des

différents broyeurs disponibles peut étre troust@es la référence [6]. Une courte description de
certains d’entre eux est fournie ci- dessous.

1.3.1. Broyeurs planétaires a billes

L'un des broyeurs célebre pour entrepredéseexpériences de broyage mécanique, est le
broyeur planétaire a billes (désigné sous le norardech Pulverisette), dans lequel une centaine
de grammes de poudre peuvent étre broyées a ladoime le montre la figure 1.3. Le broyeur
planétaire a boules doit son nom aux planétes ervemoent du systeme solaire. Ainsi, des fioles
sont fixées sur un disque de soutien tournantpnehécanisme d'entrainement spécial fait tourner
ces fioles autour de leurs propres axes. Une foeotrifuge est produite par les fioles tournant
autour de leurs propres axes, mais aussi pas@peitournant de soutien. La combinaison des
deux forces, agit sur le contenu des fioles guiwapose de la poudre et des billes de broyage.
Cependant, les fioles et le disque de support émirdans des directions opposées, ce qui fait que
les forces centrifuges agissent alternativemens diesh fioles avec des directions opposées. Ces
deux mouvements opposes provoquent chez les dél&soyage en bas de la paroi intérieure de
la fiole, I'effet de frottement. Cela est suivi d’déplacement libre de ces billes, qui se heurtent
contre la paroi intérieure donnant ainsi I'effeingpact comme illustré par la figure 1.3.b.

Quoique la vitesse linéaire des billes damgype de broyeur soit plus haute que celle des
broyeurs a secousses, en revanche, la fréquendenpasts est beaucoup plus grande dans les
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broyeurs planétaires. Par conséquent, par rappost beoyeurs a secousses, les broyeurs
planétaires a billes peuvent étre considérés codeadroyeurs a basse énergie.

L=2
~—

Horizontal Section >
Movement of the

supporting disc

Centrifugal
force

Rotation of the grinding bowl

R =
h—._\ﬁx._ﬂ-'

Figure.l.3. (a) Station de broyeur a billes de type Fritschveuisette P-5 quatre. (b) Schéma
montrant le mouvement des billes a l'intérieur daylur [7].

1.3.2. Broyeurs a Attrition

Un broyeur a attrition appelé aussi Attriteur, estbroyeur & boules capable de produire des
énergies plus élevées. Il se compose d'un tambertical avec une série de bras tournant a
l'intérieur. Placés perpendiculairement & un aaeiocal tournant, ces bras entrainent dans leur
mouvement la charge composée de boules broyante giroduit broyé. Cela provoque la
réduction de la taille des particules de poudre ipapact entre les boules et la paroi du
récipient, et aussi entre les boules et I'axe dgithteur. Une certaine réduction de la taille
semble avoir lieu par des collisions inter partcet par le glissement des boules. Un moteur
puissant fait tourner les bras, qui agitent a teur les boules en acier dans le fit.

Les broyeurs a Attrition sont les broyeurs danguets de grandes quantités de poudre peuvent
étre broyées a la fois (environ 0.5 a 40 kilograsimiea figure.l.4 ci-dessous montre le principe
du procédé. La vitesse du milieu de broyage ellefaklle est d’environ 0.5 m/s, par conséquent
I'énergie des broyeurs a attrition est basse.

L'opération d'un broyeur a attrition est simple.daudre a broyer est placée dans un réservoir
stationnaire avec les éléments de broyage. Ce getlest alors agité par un axe avec des bras
solidaires, tournant a une vitesse d'environ 250 Zomme le montre la figure.l.4.b. Le systéme
exerce des forces de cisaillement et d'impact eunatériau provoquant sa pulvérisation. Les
appareils de laboratoire fonctionnent a des vitegs&fois 10 fois plus grandes que les broyeurs
conventionnels a boules.
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Figure.l.4. (a) Attriteur modéle 1-S. (b) Arrangement des licagnants sur un axe dans le

broyeur a attrition [8].
1.3.3. Broyeurs commerciaux

Les broyeurs commerciaux pour [lalliage mécaeiqgou le broyage mécanique sont
beaucoup plus grands que les broyeurs décritsssudeet peuvent traiter plusieurs centaines de
kilos a la fois. La production commerciale d'aléamécanique est effectuée dans des broyeurs a
boules pouvant atteindre une capacité d’environ01Rfgrammes. La figure 1.5 ci-dessous
montre un exemple de cette machine qui est compdgéelusieurs cylindres arrangés
horizontalement.

Le temps de broyage requis pour atteindre cedaine granulométrie, diminue avec
'augmentation de I'énergie du broyeur. On a sigriple 20 minutes de broyage dans un broyeur
de type SPEX sont équivalentes a 20 h de broyags da broyeur a énergie réduite du type
attriteur [9]. En général, on peut estimer qu'oocpssus qui dure seulement quelgues minutes
dans le broyeur a secousses, peut prendre desshaame un broyeur a attrition, et peut étre
guelques jours dans un broyeur commercial, quolgaedétails puissent étre différents selon
l'efficacité des différents broyeurs.

h - 7 '

Figure.l.5. Broyeurs commerciaux a boules de production dgdiamécanique [11].
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I.4. CARACTERSATION DES POUDRES

Le comportement de la poudre pendant le compactade frittage, ainsi que les
propriétés mécaniques et structurales de prodié fdépendent des caractéristiques de la
poudre qui peut étre divisée en trois groupes :

- Caractérisation de la morphologie : La taille gesticules, leur forme ainsi que leur
distribution dans une masse donnée.

- Les informations cristallographiques de I'échidmi de poudre.

- La composition chimique de I'échantillon de poaidr

Il est donc impératif de connaitre toutes ces atérstiques afin de prévoir le

comportement de la poudre durant le procédé decédlum, ainsi que les propriétés finales du
produit.
Cependant, les grandeurs suscitées, ne permetisntapelle seules d’avoir une approche
guantitative de ce comportement, c’est pour celama recours a d’autres tests tels que : la
coulabilité, la densité apparente, la compresgihilia résistance a vert et le retrait. Mais
avant cela, il faut d’abord s’assurer que I'écHbomtiprélevé est représentatif de la poudre a
caractériser.

|.4.1.Caractérisation par tamisage

Généralement la poudre est placée au dessus dduieede tamis, dont la taille des
ouvertures diminue du haut en bas. Une vibrationami&ue ou sonique permet la séparation
de la poudre en un certain nombre de fraction @epetfus de la taille en une seule
opération, de telle sorte que les particufas petites que les ouvertures du tamis

passent a travers, des tamis de calibre inféri@atte technique permet une mesure
gualitative, et une séparation en taille rudimegtai

La taille des particules ainsi mesurées est détinrame étant celle de I'ouverture de tamis
qui retient les particules en questions, si celssat trés rapprochées [10].

1.4.2. Caractérisation par sédimentation

Cette méthode permet de déterminer la taille deScpkes d’apres leur vitesse de
précipitation au sein d'un fluide. En pratique,rédation entre la taille des particules et la
vitesse de précipitation est une relation empirique

Si toutes les particules sont de forme sphériqee aes surfaces lisses et de densité
uniforme, alors la loi de Stokes décrit la dynamigles fluides qui stipule qu'aux faibles
vitesses, la force de frottement sur un corps $piérse déplagcant a travers un fluide a
vitesse constante est proportionnelle au produitadetesse, la viscosité du fluide et le
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rayon de la sphére. La sédimentation dass liuides permet de déterminer des tailles
de particules allons jusqu’a 0,1um. La loi de Ssoést donnée par I'équation suivante [10] :
- g(p_pf ) X2

187

\"

ou

v : Vitesse de précipitation (de sédimentatiory particules dans le fluide (m)s;
p : Densité des particules (gr.éjn

p, : Densité du fluide utilisé (gr.cf) ;

g : Accélération de la pesanteur (#).s
n: Viscosité du fluide [poiseuille]. 1poiseuille 710N.m?2.s1;
x . Diamétre de la particule recherché (m).

I.4.3Autres techniques de caractérisation
a) Caractérisation par microscopie

L'utilisation des microscopes optique et électroieich balayage couplés a l'analyse
dimages permet de déterminer la distribution efiesasur un échantillon de poudre
représentatif. Cette technique peut étre généedpax phénomenes: le phénoméne de
coincidence (superposition) et le phénoméne d'agglation. Le paramétre de mesure peut
étre la surface projetée, le diamétre équivalarigigueur maximale...etc

b) La technique de conductivité électrique

Ici, la poudre est suspendue dans un fluldguel est traversé par un courant
électrique. La conductivité électrique des pargsulle métal est liee directement a la surface
spécifique de cette poudre. Sachant les courafestaée et a la sortign peut déterminer a
I'aide d’'une formule empirique la taille moyennesgmrticules de cette poudre.

c) La technique d’adsorption

Ici, un gaz est adsorbé par la poudre en mouvensenmtement en surface.
Sachant la différence de pression entre I'entrée sdrtie a travers une colonne de poudre .

d) La technique optique
Dans ce cas la, on utilise un faisceau de lwem@ui traverse un nuage de
poudres. La quantité de lumiere a la sortie espgtmnnelle a la surface projetée des

particules [12].

e) La technique de diffraction des rayons—x

Cette technique est basée sur la mesure de laufadgepic de diffraction a la mi-
hauteur du spectre caractéristique. Plus la tadkeparticules est grande plus la largeur du pic

10
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est grande. Il est important de noter que la coapan entre les différentes distributions
obtenues par ces différentes techniques n'estlealale lorsque le paramétre de mesure est le
méme. Parfois, I'étendue de la mesure de ces twpobmine permet pas de couvrir toute
I'étendue des tailles des particules de la powdreui nous raméne a I'utilisation de plusieurs
techniques a la fois [11].

f) Caractérisation de la forme des particules

La forme des particules est une caractérisationoitapte qui doit étre tenue en
compte pour une utilisation optimale des matériamx poudre. Le comportement des
poudres meétalliques tels que la vitesse d’écoulértmulabilité), la densité apparente, la
compressibilité sont tous influencés par la formdaetaille des particules, celle-ci est en
fonction du procédé de fabrication, selon la figuBe
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Figure 1.6. Les différentes variétés de forme des particulgsadelre et leur
méthode d’obtention [10]
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II. Effet de broyage sur la dureté et la microstru¢ure des matériaux

[1.1. Introduction

Les éléments de broyage dans un broyeur a bodeaté@acent a différentes vitesses.
Par conséquent, les forces de collision, la dioacet I'énergie cinétique entre deux ou
plusieurs éléments varient considérablement &tieur de la charge broyante. L'usure par
friction ou les forces de frottement agissent &g particules de méme que I'énergie de
collision. Ces forces sont dérivées des mouvemetdsoires des boulets et le mouvement
des patrticules a l'intérieur du broyeur ainsi gge 2ones de contact des boulets en collision.
Les forces de friction exercent une action d'usemnére particules en contact l'une sur
l'autre, produisant des deébris d’'usure. Les foid'eéapact dans les applications du broyage
réduisent effectivement la taille des particulesa@nant la fraction des particules grossieres
des matériaux durs et fragiles.

II.2.Effet de broyage sur la micro-dureté

Le critere le plus utile pour évaluer processus de Broyage et qui refléte les
changements structuraux se produisant dans le metdnsible aux différents parametres
de traitement, est la mesure de la micro duretéddé&sentes particules individuelles qui
doivent étre assez grandes pour contenir 'emmei@ette dureté fournit une mesure
appropriée de l'effet du broyage sur les poudrdslhggies, parce que la dureté est une
mesure de travaill a froid et des défautdermes produits par le broyage
meécaniqgue. Comme montré dans figure.ll.1, la mesdee dureté est la plus
significative jusqu'aux temps de broyage ou se pismht I'état maximal du travail a
froid.

P
(=1
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AT 0]

Dureté de charge de 100 g, Hv
= =
-]

S
=
|

=
=

I
|
10 20 30 40 a0 L7ie] 0
Temps de broyage (h)
Figure II.1. Effet du temps de broyage sur la micro dureté d’'woedre
de Nickel 123 [13].

(=

Sous broyage, le taux de défonatplastique augmente énormément ce qui
entraine, d'une part, une augmentation considérdblda dureté du matériau avec le
temps de broyage (Figure I1.2) et, d'autre partstonkage important d'énergie (de l'ordre
de 1 a quelques dizaines de kJ/mol), qui ne padirealibérée que lors de recuits post-
broyage [15]. Lorsque la taille limite de graind ateinte, le taux de déformations

12



II. Effet de broyage sur la dureté et la microstructure des matériaux

diminue légérement du fait des recombinaisales dislocations lors de la phase de
désorientation des sousgrains les uns par ra@orautres, puis se stabilise [16].
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Figurell.2 - Evolution, en fonction du temps de broyage r{gen ks), de la dureté
Vickersdu fepur broyé dans un broyeur planétaire a température iantb dans des
conditionsnon précisées [16].

[1.3. Effet de broyage sur la taille de poudre etdur structure

Aprés un broyage pour une certaine durée, la poegtrdite suffisamment broyée
quand il se réalise un équilibre entre le taux aledage a froid, qui tend a augmenter la
dimension des particules moyennes, et le taux pkeiney, qui tend a diminuer la dimension
moyenne des particules. De plus, les petites p@tigpeuvent résister a la déformation
sans rompre et tendent a étre soudées en de pamsgmorceaux, avec une
tendance globale de conduire les particuteés fines et trés grosses vers une taille
intermédiaire [13]. A ce stade chaque particuleieahpresque tous les éléments de départ
dans les proportions ou ils ont été mélangés erlserab les particules atteignent la
saturation en dureté grace a I'accumulation derlya de déformation. La distribution des
tailles des particules est a ce stade étroite. fit kes particules plus grandes que la
moyenne sont réduites en taille & la méme vitegse laquelle grossissent les plus petits
fragments supérieurs a la taille moyenne qui seldgpent par I'agglomération des plus
petites particules. La figure 1.3 ci-dessous aypdi le phénomene [14].
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Figure.ll.3. Distribution de la taille des particules et leur®mhologies[17].

La poudre subit donc, au cours du broyage, de sgw#&formations plastiques
qui engendrent la formation de nombreux défautcimbs (lacunes, interstitiels...),
ainsi que des bandes de cisaillement constituéegsiaux de dislocations. Les
dislocations se réorganisent en parois par antidnlaet recombinaison afin de
former des sous-joints, et donc des sous grairjs (v parle alors de polygonisation
des grains. Comme le monteeFigurell.4, la taille des sous grains diminue au cours
du temps de broyagéa taille des sous grains atteint alors une valéuite, comprise
usuellement entré et 30 nm Eigure 11.4).
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Figure I.4. Evolution, en fonction du temps de broyagdadeille moyenne des grainsde
poudre [18]
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Cette valeur limite dépend de la nature duénmeu broyé [17] en particulier, pour
un métal pur, on observe qu'elle est une fonctmonotone de la température de
fusion (Figure 11.5Y18]. Au cours du broyage, quand la taille lenitle sous grains
est atteinte, deouvelles interfaces sous joints ne peuvent pkisfosmer. Pour les
temps plus longs, le broyage entraine alors unerig@sation des sous grains les uns par
rapport aux autres par flux diffusionnel d'atometohg des interfaces cristallines
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Figurell.5. Variation, avec la température de fusiéntaillelimite moyenne des grainsde
poudre d'éléments purs broyés [18]

le développement de la morphologie de ipdes de Cu-2.5wt.%Al avec

laugmentation du temps de broyage Fig.ll.6 proywe 3h de temps de broyage ameéne la
particule a s’épaisse , tandis que 10 et 20h dyalge suivi avec la formation des particules
équiaxes. Aprés 3h de broyage les particulgsodédre sont plutdt aplaties en raison de la
déformation en plastique forte qui se produisard. dimension particulaire moyenne
augmente jusqu'a ce que le procédé de soudure dataims le processus de broyage, et a
'opposeé elle diminue aprés que le processus dermigevienne dominant. Dans le cas de
I'équilibre des processus de rupture et de soudeseparticules sont plutét uniformes et
equiaxes [19].
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Figure I1.6. Morphologie des particules de (Cu+3wt%RQI3 ) a) avant broyage et
apreés différent temps de broyage b) 3h,c) 5h0t)et e) 20h [19]
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[11. Bronze et leur traitement thermique

[11.1. Introduction

Le bronze est un alliage de cuivre avec additiétadi, bien que cette dénomination
soit improprement utilisée pour désigner parfosiles alliages cuivreux tels que les cupro-
aluminiums, les cupro-bérylliums ou les laitonsr@anganese.

L'appellation bronze est par extension utiliséer pié@signer les alliages ternaires cuivre-
étain-zinc. L'élaboration des bronzes se fait gdagrent par fusion en milieu réducteur ce
qui conduit a la désoxydation du métal avant coulistte désoxydation étant effectuée le plus
souvent au moyen de phosphure de cuivre, la pldearbronzes renferment donc une certaine
teneur résiduelle en phosphore de l'ordre de OB %o [20].

[11.2. Les différents types de bronze
a. Les Bronzes au Zinc

Il s'agit de cupro-étain avec addition de 4 a 1@&ithc. Dans le métal liquide, le
zinc agit comme un désoxydant et facilite le dégazdu bain. L'addition de zinc a pour
effet de diminuer la proportion de phasg €e qui améliore la malléabilité de I'alliage mai
diminue les qualité de frottement.

La substitution partielle de zinc a I'étain perntéaméliorer la conductivité
électrigue et de réduire le prix de l'alliage tar conservant de bonnes propriétés
mécaniques. Dans cette catégorie de bronzes, dex@si les plus courantes sont le Cu-Sn3-
Zn9 et le Cu-Sn5-Zn4, connues sous le nom de bsortmgsocales [20].

b. Les bronzes au plomb

Le plomb est insoluble dans les bronzes'isole sous forme de globules dont la
finesse et 'homogénéité de répartition constituenimportant facteur de qualité de ces
alliages. Pour les usages ne nécessitant pas aeda@stiques mécaniques particulieres, le
plomb est ajouté aux bronzes a des teneurs inféged 7%, afin d'améliorer I'aptitude a
l'usinage et I'étanchéité des pieces moulées.

Les bronzes renfermant de 6 a 30% de plomb, avedeeurs en étain adaptées
aux conditions de service, permettent de udhso la majorité des problémes de
frottement doux dans un large domaine de charges etesses.

Pour les teneurs élevées en plomb, la disséminatimecte de cet élément dans le
bronze est réalisée soit par I'addition de 1% ddkehj soit par I'emploi de techniques
spéciales de coulée, telles que la coulée conghlee coulée centrifuge, dans lesquelles la
solidification rapide évite la ségrégation du plorhbs deux nuances normalisées sont le
Cu-Sn10-Pb10 et le Cu-Sn5-Pb20 qui peut chacurenontisqu'a 2% de zinc et de nickel.

Ces alliages sont caractérisés par d'excellentgsiptés anti-friction et sont utilisés
pour la fabrication de coussinets. A noter qu'isexdes alliages binaires cupro-plomb qui
possedent des propriétés de frottement analog0gs [2
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c. Les bronzes au zinc et au plomb

Dans ces alliages, le zinc agit comme désoxyadanaméliore la coulabilité
ainsi que les caractéristiques mécaniques, tandé lg plomb assure I'étanchéité et
améliore l'usinabilité. Ces bronzes sont utilisésrebinetterie d'eau sous pression, en
robinetterie de vapeur ainsi que pour les piecedgwent étre étanches au pétrole ou a
I'essence.
Les deux nuances normalisées sont le Cu-Sn5-Pb®eZbCu-Sn7-Pb6-Zn4.
lls sont particulierement adaptés a la productepiéces étanches [20].

[11.3. Propriétés physiques des bronzes

Les bronzes sont de couleur rose lorsque la teerewdtain n'‘excéde pas 5%. lls
prennent une teinte dorée de plus en plus foncsspuf 15 % d'étain. Cette teinte palit
lorsque le taux d'étain croit au-dela de 15%. ldetau suivant (tableau 11l.1) montre les
propriétés physiques des principaux bronzes.

Tableau Ill.1. Propriétés physiques des bronzes de fond2€g

CuSn5 | CuSnl10 | CuSn5 | CuSn7

CuSnl2 | pp2o | Pb10 | Pb5Zn5| Pb6Zn4
Température du liquidus
(°C) 1000 930 940 1010 980
Température du solidus
(°C) 820 760 850 855 850
Intervalle de solidification
(°C) 180 170 90 155 130
Masse volumique a 20 °C
(Ka/dm3) 8,7 9,3 9,3 8,8 8,8
Conductivité thermique a
20 °C (W/(m.K)) 46 46 50 71 59
Conductivité électrique a
20°C (% IACS) 10 10 11 15 12
Résistivité électrique a 20°C
(108 O.m) 17,2 17,2 15,7 11,5 14,4

[1l.4. Caractéristiques mécaniques des bronzes

Les bronzes monophasés peuvent acquedar pcrouissage (laminage,
tréfilage, étirage a froid) des caractéristiquescanéues relativement élevées. A I'état
de recuit, les caractéristiques mécaniques somtitonde la taille de grain obtenue. Dans
les bronzes a deux phases (pieces de fondée)caractéristiques mécaniques sont trop
fortement influencées par la teneur en compésédonc par les conditions de
refroidissement, pour qu'il soit possible d'indiqdes valeurs précises en fonction de la
seule composition. Cependant, les progrés réaliagésdans les techniques d'élaboration
et de fusion des alliages, que dans leshadés de moulage, permettent d'obtenir
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couramment des piéces de haute qualité et de éasdicfues désirées.

II1. Bronze et leur traitement thermique

Les caractéristiques mécaniques des principauxzbsomoulés sont données
dans le tableau IIl.2 suivant :

Tableau I11.2. Caractéristiques mécaniques des bronzes de foniéje

Charge de Limite
Mode rupture elastiqgue a 0,2 |Allongement
d'obtentior  |(MPa& % (MPa (A%)
Y20 250 130 16
CuSn¢ Y30 220 130 2
CuSn12 Y20 240 130 5
Y20 240 130 13
CuSni12pP Y30 240 150 13
Y70-8C 27C 15C 15
Y20 150 60 5
CuSn5Pb2 Y70-80 180 30 7
Y20 180 30 7
CuSni10Pbl Y70-80 220 140 6
Y20 200 90 12
CuSn5Pb5zZn  [Y30 250 100 12
Y20 220 100 12
CuSn7Pb6zZn Y30 260 120 12

Ou:

Y20: moulé au sable, sans traitement thermique.

Y30: moulé en coquille, sans traitement thermique.
Y70: moulé en coulée continue, sans traitemeniiiugre.
Y80: moulé par centrifugation, sans traitementrttigue.

I11.5. Evolution de la recristallisation et de I'adoucissement en fonction
des conditions de recuit

Lorsque la température est suffisantendeveaux grains apparaissent dans le métal
écroui, a partir de germes situe dans des zonggederbation importante, par exemple :
* Des anciens joints de grains (figure 111.1)
* Des bandes de déformation (figure I11.2)
* Des précipites.
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II1. Bronze et leur traitement thermique

Figurelll.1. Recristallisationse Figure 111.2 . Recristallisation a partir de
propageant a partir des anciens joints de bandes de cisaillement dans un bronze
grains dans un laiton Cuzn30 [21]. CuSn7P recuit 1 h a 300 °C apres forte
réduction[21].

Ces nouveaux grains ont des orientatidfiférentes de celle des grains déformes.

La température a laquelle ils apparaissent est dite température de début de

recristallisation » ou simplement « températigeeatristallisation ».

Dans un premier temps, les grains se développsequija ce qu'ils se rejoignent. C'est la

recristallisation primaire, laquelle correspond ra wadoucissement rapide (chute de la
résistance a la traction Rm , de la limite détie et de la dureté Vickers HV, et

remontée de I'allongement a la rupture A %).

Si I'on poursuit le traitement (par exgle, en augmentant la température pour un
temps donne), on obtient alors une croissance hengogles grains correspondant a un
adoucissement encore plus important, quoiqgue m@pgle. Le métal retrouve alors les
caractéristiques qu'il possédait avant la tramsédion a froid. Tel est le cas des recuits
intermédiaires.

Si I'on continue encore a augmenter lap@rmature, on provoque alors la croissance
géante de certains grains qui s’accompagne d'umérideation de I'allongement a la
rupture. Cela doit donc absolument étre évite.

La température qui procede ce stade de détériardid’allongement est la température de
fin de recristallisation [21].

Les courbes de la figure I11.3 traduiseawdlution de Rm, Rp 0.2, A % en fonction de
la température pour du laiton CuzZn33 recuit 15 raprés une réduction de 95 %. On
observe sur ces courbes la recristallisation gurenqui correspond a la chute rapide de
Rm et ala montée rapide de A %. On observe égaiela chute plus lente de Rm lors de
la croissance homogéne du grain apres la raltisstion primaire.

Il est d'usage de définir a l'aide de cesourbes une température appelée «
température d’adoucissement » ou de « 1/2 adsmmisnt » correspondant a la
température ou Rm est égale a la valeur médiame eslle de I'état écroui et celle de I'état
reculit.

Cette température est évidemment située entresailedébut et de fin de recristallisation.
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II1. Bronze et leur traitement thermique
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Figure I11.3 .Evolution de Rm, Rp 0.2 et A% en fonction de |p&ature de recuit [21].

Limite d'élasticité et résistance a la traction (MPa)

Il faut souligner encore qu’a I'état recudtneplet les caractéristiques mécaniques sont
étroitement liées au diameétre du grain moyenrahtsi bien que pour un alliage donne, la
taille du grain suffit pour définir 'ensemblesicaractéristiques mécaniques.

Les courbes de la figure IlI.7 décrivent les iatons des caractéristiques mécanigues en
fonction de la taille moyenne des grains pouraiton CuZn33 recristallise [21].
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Figure 111.4 . Evolution des propriétés mécaniques en fonctiodidmetre moyen des
grains d’un laiton recristallisé CuzZn33 [21]
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II1. Bronze et leur traitement thermique

I11.6. Influence des différents facteurs sur la recstallisation et
'adoucissement.

[11.6.1.Facteurs liés au recuit
a. Température de recuit

Elle joue le rble primordial, vis-a-vis da germination et de la croissance du grain.
Plus la température est élevée, plus le grainrest @t plus I'adoucissement est important
(figure 111.5).

d (pm)

80-
60 I
404 =

204

600 650 700 750
Température de recuit (°C)
Grossissement 160

Figure 111.5. Exemple d’évolution de la taille des grains realbses
en fonction de la température de recuit [21].

b. Durée du recuit

Elle a une influence sur la température de redlisation et sur celle
d’adoucissement. Plus le recuit est long, et ples températures sont basgégure

111.6).
250

Dureté Brinell

2001~

150 \

U TN

s
100 \ =
\\___ L 650 °C
5044 ]
0 1 10 100 1000 10000

Durée des recuits (min)
Ces courbes montrent que le début de la recristallisation est at-
teint -
— au bout de 10 min & 350 °C,
— dés 0,5 min 4 650 °C,

Figure lll.6 . Influence de la durée de recuit a 350 et 65&0€la dureté Brinell
d’'un laiton CuzZn22AI2 préalaiment écroui (réduction 48 %21].
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II1. Bronze et leur traitement thermique

La durée du recuit a également une influeswe le diametre du grain obtenu.

Mais cette influence est bien moindre que celldaleempérature (figure 11.7).

La durée n’est donc pas un facteur trés critiquér pes opérations de recuit statique. Par
contre, pour les opérations de recuit au pasdagdacteur vitesse de passage (donc
temps) devient fondamental parce que c’est lasétele passage qui définit indirectement
la température atteinte par le produit [21].

[
d (um)

80+

60+

600 650 700 750
Température de recuit (°C)

Figure 1.7 . Exemple d’évolution du diamétre du grain en fanttie la température pour
divers temps de recuit [21]

111.6.2.Ecrouissage préalable

Pour un métal donne, la température de redrssthbn et la température
d’adoucissement sont d’autant plus faibles quedi@ssage préalable est plus fort.
Cela est lie au fait que les germes de recrisstifis sont d’autant plus efficaces que la
perturbation apportée par I'écrouissage est impeet(figure 111.8).
Si  I'écrouissage préalable est trop faible, il n'ya dailleurs plus du tout de
recristallisation, d’ou la notion d’écrouissaggigue [21].

A R, (MPa)
5001  Reduction :
90 %
4001
300- o~
LY N
s, \i-
= e
200 T T T —
0 100 200 300 400

Température de recuit (°C)
Figure 111.8. Influence du taux de réduction (écrouissage) suefmapérature
d’adoucissement du cuivre [21].
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II1. Bronze et leur traitement thermique

L’écrouissage préalable a également une influengeoitante sur la taille du
grain obtenu en fin de recristallisationnmaire (figure 111.9).
Cela est logique, car plus la déformation a fr@adgmente, plus les défauts du réseau
cristallin sont importants, et plus le nombregkrmes de recristallisation sera grand.
Dans ce cas, les nombreux germes ont peu d'egoacecroitre avant de rencontrer leurs
voisins et la fin de la recristallisation peire sera caractérisée par de petits grains
eéquiaxes.

En pratique, pour obtenir des grains tres firedativement homogénes, il faut

d’abord effectuer une réduction élevéee, de prét@enr une ébauche déja a grains fias (
20 a 25 um) [21].

— recuit—

écrouissage important — grains fins

- 1 —e recuit —e

#

(b) écrouissage moyen — grains de taille moyen

§"\\Q’ Ty ——e Fecuit —e

¥

() écrouissage faible — grains grossiers

7
Faan Ty — recuit —

t

Figure 111.9. Schéma illustrant I'influence de I'écrouissage padde sur la recristallisation
primaire [21].
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1V. Compactage et Frittage

IV. Compactage et frittage.

IV.1. Compactage
IV.1. 1. Définition

L’agglomération qui précede le frittage s’effectgeit sans compression soit
dans la majorité des applications avec compressiovant des techniques diverses. |l
s’agit de mettre en contact les particules pouofiger leur frittage ultérieur et d’obtenir un
comprimé dont la forme et les dimensions sont psate celles de la piece finie.

Pour des propriétés mécaniques élevées, on robehelés cette opération une
forte masse volumique, autrement dit une poroéséluelle assez faibl€ependant avant
le compactage, certaines opérations de préparale lapoudre sont nécessaire .

Souvent la poudre présente des héteéigs granulométriques a cause du
phénomeéne de ségrégation qui peut se produire dlgamansport ou les opérations de
transvasement.

Le mélange et la lubrification sons lepérations les plus importantes avant le
compactage des poudres. Le mélange est nécessairagsurer une répartition uniforme et
une meilleure lubrification des particules de peudt s’effectue en géneéral dans des
mélangeurs a double cone. Le frottement est dimipaé la lubrification, qui facilite
I'éjection du comprimé et améliore la densificatibes lubrifiants sont solides ou liquides,
les plus utilisés sont I'acide stérique, les stiearanétalliques ou les résines synthétiduees.
compactage sont I'étape durant laquelle la majparée de densification l&eu.

Le comprimé doit avoir une résistance telle quilgse étre éjecté et manipulé sans
risque de cassure. Cette résistance dépend dedsiqm appliquée et du type de poudre.
Le compactage est le plus souvent uni axial mamnnee cela conduit a certaines
limitations de forme, d’autres moyens sont parferaployés tels que le compactage
isostatique. Il existe d’ailleurs de nombreusesho@ts dont le développement industriel
est souvent faible mais qui montrent bien la flétédu procédé.

IV.1.2. Distribution des contraintes et de la dengé

Il faut remarquer qu'il existe une grande difféeatre la transmission de la pression
dans un liquide et dans une colonne de particidepadidres. Si le liquide est sujet a une
pression hydrostatique dans une enceinte ferméprelssion est transmis relativement a
toutes les surfaces quelque soit la forme du réaipiPar contre, lorsqu'on applique une
pression sur une colonne de poudre emprisonnée daesenceinte, celle-ci évolue
principalement dans la direction de la compression.

Dans le cas des poudres métalliquesistaitiition de la contrainte et de la densité
dépend de la forme de comprimé et du mode de cdagmc Plusieurs approches
théoriques ont éteé faites pour trouver la relatrathématique entre la pression appliquée et
la densité Pour de basses pressions; Balshin aggda relation suivante [22]:
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1V. Compactage et Frittage

InP =A.V +B

P est la pression appliquée (MPa).
V est le volume relatif (%)
A et B sont des constantes avedépend du module d'élasticité.

La relation la plus utilisée est proposée par He@teprésente la forme suivante:

P :i.[BHni}
K 1-d

ou
d est la densité du comprimeé
p est la pression appliquée

K etB sont des constantes, détermines graphiquemenmtiadeala courbe:

1
In—=f(P
—q_ (P

AvecA comme pente @& ordonnée a l'origine.

Des expériences pratiques menées surdliti€s ont montrées que cette relation
est linéaire, sauf aux basses pressions (< 100MPa).

IV.1.3.Techniqgues De Compactage

IV.1.3.1. Compactage axial a simple et double actio

Pour réaliser cette opération, on utilise des sudimples tels que : la presse, la
matrice et les poinconfendant le compactage aux matrices rigidese pression
verticale ouhorizontale est appliquée a la poudre a travemsnsemble de poingons qui a
leurs tours mobilisent une pression latérale peatigeiaire a 'axe de la matrice. Si I'un
des poingons est fixe, l'autre est mobile, ce catgge est appelé : compactage a
simple action. Si tous les poingcons sont mobilesc@ampactage est appelé : compactage a
double ou multi- action, figure (IV.1).
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1V. Compactage et Frittage

e \‘/%\
4= Y
s
§ \%_ nférioor

(a) (b)
Figure IV.1 a) compactage a simple action, b) compactage aldadiion [22].

Généralement les comprimés produits ont une deasité 85% a 90%. Le plus grand
avantage du compactage en matrice rigide est que pitces de géométrie assez
compliquée peuvent étre produites a des toléramssez précises avec des rythmes de
production assez grands.

IV.1.3.2. Compactage isostatique

Dans cette méthode, la pression appliquée a |l& gstuniforme sur I'ensemble de
la surface. Pour realiser le compactage, la poesiracellée dans une enveloppe flexible en
caoutchouc immergée dans un fluide sous pressiaquéemontré sur la figure (IV.2). Les
surfaces externes de la poudre sont soumises gresson isotropique.

\ [/

Figure VI.2 Exemples de dispositifs de compactage isostati2Rie [
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1V. Compactage et Frittage

Cette méthode présente I'avantage de donner urkeaneiuniformité de la densité
et la possibilité de réaliser des pieces de foromapliquées. Toutefois, on enregistre
guelques inconvénients tels que la difficulté datder les dimensions et les rythmes de
production bas.

IV.1.3.3.Compression isostatique a chaud (ou CIC)

Contrairement aux procédés mentionnesssuls, Ce procédé met en jeu une source
de chaleur et il nécessite pas l'étape de fritthgepression est appliquée par un gaz
généralement l'argon. L'installation comprend dane enceinte haute pression contenant
un four a résistance. Les caractéristigues classigies installations sont une pression
maximale de 200 MPa et une température maxima@086°C avec un four en graphite et
1600°C avec un four en molybdéne. La figure IV.Bésnatise les différentes étapes du
processus menant de la poudre a la piéce de forme.

i
Remplissage Dégazage Elimination
d con{éinf:r / température du container
u
temps

Compression ::
et frittage

Figure 5.1. Schéma du procédé de compactage isostatique & chaud

g Compactage isostatique a chaud I

Figure IV.3. Schéma du procéde de compactage isostatique a B4l

IV.1.3.4. Compression — laminage

Le laminage des poudres est utilise paufabrication de certaine forme dans la
longueur est beaucoup plus grande que les autrendions.

Ce procédé est analogue au laminage pandre est comprimée entre deux rouleaux
en rotation pour fermer une plaque relativemers {figure 1V.4)

systéme
d’alimentation

Plaque comprimcée

Figure 1V.4. Principe de fonctionnement du procédé de compradaminage [24].

28



1V. Compactage et Frittage

IV.2.Frittage

Le frittage est I'opération de traitement thern@geffectué sous atmosphere de
protection qui permet une liaison intime physicirulque entre les grains de poudre
agglomérés au préalable ou libres dans un moules $influence combinée de la
température et du temps le produit seulenaggioméré devient un matériau cohérent
plus ou moins compact. La température de frittagfeirdérieure au point de fusion de
la phase la moins fusible de telle sorte que ledyitoau cours du frittage ou bien
reste totalement solide, ou bien reste partiellénsetide. Cette évolution entraine une
diminution importante de la porosité initiale detgyne, et une modification de certaines de
ces propriétés dans le sens d’une réduction derbmlibre globale de ce systéme.

Durant le frittage divers phénomenes se produisergouvent simultanément dans
I'ordre général suivant, figure (IV.5) [23] :

* Liaison entre les particules, a partir desingg de contact des grains
agglomérés par compression ; la forme desingreet la pression de
compactage favorisent les points de contacts peutrdnsfert des atomes par
diffusion ;

. Développement des plages de contact entre grains ;

« Diminution des vides entre grains jusqu'a la feumetde ces pores et dans
métal pur ou dans une phase unique, retrait diraensl en résultant ;

. Arrondissement des pores et élimination des paeplus fins Grossissement
des pores restant les plus importants. elt, de faitpratiquement
impossible d’éliminer totalement tous les poresnd le frittage ersolide
uniquement ; pour obtenir une compacité totaletingcessaire de faire appeline
phase liquide d'infiltration dans les pores.

5 B |

(b) (© (d)
Figure IV.5: Stades successifs du frittage de poudre sphériglidaison entre grains ;
b) développement des surfaces de contact ; c) fareet isolement des pores ; d)

arrondissement et élimination des pores [23].

Ces changements sont gouvernés par un nombre denisrdes de transport de
matiére en surface et en volume.
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1V. Compactage et Frittage

IV.2.1.Les mécanismes de transport de matiére

Alors que les forces motrices du frittage provoquenécoulement de masse lors du
frittage, soit depuis le joint de grain, soit depla surface des grains, mais pour une méme
source de matiere, difféerents chemins de diffuspmurront étre empruntés (figure.
IV.6)[28]:

* a partir de la surface des grains, la matiére pdfitser par la voie gazeuse ; on
parle alors de processus d'évaporation-condensationde diffusion gazeuse
(chemin 1), suivant I'étape militante. La matieegfpégalement passer par la couche
superficielle du matériau, on parle alors de ditfuassuperficielle (chemin3). Enfin
la matiere peut passer par l'intérieur des grattass ce cas, on parle de diffusion en
volume (chemin 2).

e a partir du centre du joint de grain, la matieratgeasser par le joint de grain, cela
correspond a une diffusion aux joints de graingifuin 5), ou diffusion de type
Coble [29].La matiére peut passer par l'intérieurgdain, ce qui correspond a une
diffusion en volume ou diffusion de type Nabarrortitey (chemin 6) [25];

» enfin il est possible, notamment pour les matérimstalliques, que la matiére
diffuse depuis les dislocations contenues danglams vers la surface du pont,
mettant en jeu des déformations plastiques du matéhemin 4).

(1) Processus d'évaporation-condensation ou de diffugaeuse
(2) Diffusion en volume

(3) Diffusion superficielle

(4) Déformations plastiques du matériau

(5) Diffusion aux joints de grains

(6) Diffusion de type Nabarro-Herring

Figure. IV.6: Gradients de potentiel chimique et chemin de ddfuentre la surface des
grains et le pont de raccordement au cours duafgiet de deux
sphéres [25].
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1V. Compactage et Frittage

IV.2.2. Stade de frittage

L'opération de frittage consiste a chauldéematériau au-dessous de sa température de
fusion ou de décomposition, afin de faire croige liaisons entre les particules, ce qui se
traduit par une consolidation et souvent une ditdmudu volume de I'échantillon.

L'analyse dilatométrique permet d'enregistrer, @ntiou, la variation relative de longueur
d'un comprimé de poudre que I'on monte progresswmenen température, et que l'on
maintient a un palier isotherme. Elle fait appaedits phénoménes suivants :

* Une augmentation de volume de I'’échantillon sceféet de la dilatation des grains
soumis a une température croissante, dans un prdorn@ine de température.

» Un retrait important de I'’échantillon, correspontdarson frittage, dans un deuxiéme
domaine de température.

* Enfin une légere tendance a la dilatation du prtodensifié termine la courbe. La
courbe de retour a la température ambiante pernestirder le coefficient de
dilatation du matériau dense.

Ces trois phénomeénes sont exprimés par la figut@. |

For m;tlm deos jointa

7
it athon dea gralna 4= Fliminatlon da la porosité

l."'-|a

Température

Figure. IV.7. Courbe dilatométrique d'un comprimé de poudre awsalu cycle de
frittage [25].
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V. Procédure expérimentale

V. Procédure expérimentale

Ce travail a pour but d'effectuer unitnent thermique d’adoucissement d’'une
poudre de bronze élaborée par broyage mécanigagtiade copeaux. Les copeaux sont
produits par usinage au tour a partir d'un linggindrique ; ils sont caractérisés par
tamisage, puis introduits dans le broyeur pour &aasformée en poudre, sous l'action
d’'une combinaison de quelques paramétres de brdyiegedéfinis. Au cours du broyage,
la micro-dureté de la poudre est relevée afin dersue durcissement qu’elle subit. La
poudre obtenue en fin de broyage est caractérésémn tour, par tamisage pour en
déterminer la taille moyenne des particules. Ceibeidre subit alors un traitement
thermique d’'adoucissement a température fixe oantion du temps au terme duquel on
mesure a nouveau la micro-dureté. La poudre esh eoihsolidée puis frittée a haute
température.

L’organigramme de la figure V.1 qui suit retrace,ggos, notre procedure expérimentale.

Mandrin

Copeaux

Composition
chimiaue

¢ abekoig I

Poudres aprés 8h
de broyage

-
_|

.

Poudre dé , Décapage Poudre aprés 10mn
oudre decapee deT.T

— FPreoedwo)d —

[ Pastille }\
comprimée .
Frittage
]

Figure V.1 Organigramme de travail.
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V. Procédure expérimentale

V.1 Composition chimique du matériau étudié.

La caractérisation chimique d'un échantillon prélesur le lingot en bronze,
réalisée par spectromeétre optique d’émission, @eawi de la base central logistique (BCL),
a donné les résultats regroupés dans le tableau &4l .valeurs, des compositions des
différents éléments, reportées, sont la moyennioie essais en trois points différents de
I'échantillon.

Tableau V.1.Les résultats de la caractérisation chimique, ppectrométrie, des
éléments de la poudre de bronze étudiée.

Eléments| Cu Sn Zn Pb Fe Al Mg Si P

Teneurs%| go 3 | 3.4z | 9.2¢ | 5.82 | 0.5c | <0.001|<0.000:<0.000| 0.009:

Elements| 5, ca | Ti Mn | Ni Sk S Cr C

Teneurs%l oo1¢ | 0.257 | 0.001¢|<0.000:| 0.247 | 0.26¢ | 0,04 | 0.000: | 0.005¢

Au vu de cette composition, on constate kplliage contient environ 3.5% d’étain
et 5.82% de plomb alors que les laitons n’en caongat que moins de 2% d’étain et
un maximum de 3% de plomb. Donc on peut affirmerssasque de se tromper que
l'alliage étudié est un bronze industriel qui a @xeellente résistance a la corrosion ainsi
gu’'une tres bonne propriété de frottement, lui patamt d’avoir une bonne résistance a
'usure [20].

Cette composition chimique, en plus de nous permdtidentification de la
matiére a étudier, elle nous permet par ailleuesdéterminer avec plus de rigueur la
température de recuit d’adoucissement a laquells soumettrons, ultérieurement, notre
matériau une fois réduit en poudre. Pour cela nausns recours au diagramme
d’équilibre des bronzes Cu-Zn (figure V.2), qui saenseigne sur les différentes phases
présentes, ainsi que sur la température qui ndésesse qui est a moins de 40% de la
température de fusion.
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Diagramme d'équilibre des bronzes binaires
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Figure V.2 Diagramme d'équilibre des bronzes binaires [20]

Notre échantillon étant un alliage de Cu a 3,43%udg il estmonophaseé ¢). Sa
température de fusion est d’environ 990°C, au vdidgramme binaire, et sa température
de recuit est entr@95 et 415°Ccomme precise sur la figure V.2

V.2. Production des copeaux et de la poudre

La composition du matériau diment établie, noasspns a la production de la
poudre qui se fait par broyage mécanique de copeslisés par nos soins.

V.2.1. Fabrication des copeaux
On fabrique 80grs de copeaux a partir d'ugalircylindrique de bronze, par usinage
a l'aide d'un tour. Le choix de fabriquer les @pe par nous-mémes au lieu de les
récupérer dans un atelier d’'usinage, nous donpedaibilité de controler leur taille et leur

forme initiale, en fixant les parametres d’usinagemme suit :

» La forme de I'outil utilisé : outil a charioter
* La vitesse de rotation du mandrib5 tr/min
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* La pénétration de I'outil : 1mm
 La vitesse d'avancée de l'outil fixée.

V.2.2. Broyage des copeaux.

Pour la fabrication de la poudre, on utiliselwoyeur a boulets a vibration (Figure3)/.
Le broyeur est composé de deux chambres, de foongué, a méme de recevoir les
boulets, élément broyant, et les copeaux, éléménbyer. Chacune des deux chambres est
liée, au moyen d’un arbre de transmission et daducteur de vitesse a roue et vis sans fin,
a un moteur électrique. Ce dernier assure uneigntatvitesse constante de la chambre qui
lui est liée.

Figure V.@hoto d’'une chambre du broyeur a boulets utilisé

Le broyage de notre poudre a été assuré sousrdgioas suivantes :
* Vitesse de rotation : 50 trs/min.
» Charge broyante : 1800grs.
» Charge broyée : 80grs.

Lesquelles conditions, pour certaines, on été opéies par des études antérieures [26],
amenant a la meilleure répartition granulométrigeida poudre obtenue.

Tout au long du broyage, qui a duré en tout 8h,a @nocédé a des prélévements d’environ
3 gr sur la masse a broyer, a des durées détesnd@éroyage, 3 mn, 1h, 2h, 4h, et 8h
Dégageant ainsi les cinq (05) échantillons E2,BB,E5 et E6, en plus d’'un échantillon de

copeaux, E1, afin de suivre la micro-dureté degsiquaes de la poudre, ainsi que leur

microstructure en fonction du temps de broyage.

En fin de broyage, aprés 8h, nous sommes en passeles65grs de poudre.
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V.2.3. Caractérisation des copeaux et de la poudre

Les copeaux et la poudre qui en découkia de broyage, sont caractérisés par tamisage.
Pour ce faire, des tamis sont superposés dams toniksant de leurs ouvertures, de bas en lzesirie
repose sur un bas fond également appelé assetpeahtité de copeaux, ou de poudre, est versedan
tamis supérieur, a plus grosse ouverture, qunssite fermeé par un couvercle (figureV.4).
La série de tamis ainsi que l'assiette, qui seetenir les particules fines, et le couvercle
refermant le dernier tamis, sont coincés entreal@seaux supérieur et inférieur de la
tamiseuse. L'ensemble ainsi scellé par un systeendixétion recoit les vibrations de
hautes fréquences données par un moteur électrigala conduit a un mouvement
aléatoire des particules, donc a leur séparatiatteCopération dure en moyenne 12
minutes.

Les tamis utilisés pour la caractérisation des aaopeet de la poudre sont
d’ouvertures différentes, pour certains :

* Ouvertures des tamis utilisés pour la caracténmseis copeaux : 1600pm, 1250pum, 850um,
600um, 425um, 212um.

» Ouvertures des tamis utilisés pour la caracténisdés copeaux : 600pm, 425um, 315um,
212pum, 160um, 53pm.

Masse initiale de
copeaux (80g) ou
poudre (65grs)

Tamis

Grosses | 6202620694
Particules
K ’___..-4 I "
c T
w3
S G .0
P —_— E 3 =
S 2o
Particules
fines —— — v

Figure V.4/ue schématique de I'opération de tamisage
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Les copeaux et les poudres retenus par chaguedblassiette sont ensuite pesés grace a unedbala
électronique, dont la précision de I'ordre de fr.1

Enfin, la dimension moyenne des copeaux, de méamecglui des grains de la poudre,
est calculé par la formule suivante :

O, +0O
Dm :Ol)(l +Ol—;-oz)(2 +%X3 +__+w X

n+l

Dm: la taille moyenne des particules gm.
01 O,....0,: ouvertures des tamis @m
X1, X2, ..., Xaa - les fractions des refus retenus par les tamis.

V.3. Traitement thermique de la poudre

Apres 8 heures de broyage la poudre estsanffinent broyée et écrouie, et
donc dans un état de dureté qui va a I'encontrecalnpactage qu’elle aura a subir
ultérieurement. On lui fait donc subir un recuiadibucissement, dans le but de diminuer la
dureté de ses grains, et les rendre plus malléabfeéme de se déformer et se comprimer
plus aisément.

En effet, lorsque les modifications de propriétéesda I'écrouissage sont incompatibles
avec les emplois envisagés, un traitement thermidiggieur peut permettre d'y porter

reméde et d conférer au métal des propriétés sigtsites.

Dix (10) échantillons destinés au recuit, notésaRéc i = 1, ...10, de 3gr
environ, chacun, sont prélevés sur la dite pougtrehacun subit un recuit d’adoucissement,
a température et durée déterminée.

Les échantillons sont placés, chacun son tour, dartgbe de verre soudé en un des
deux bouts, que I'on introduit dans un four tutnddiorizontal (Figure V.5). On s’arrange
de maniére a faire subir au tube a un mouvememtdéon, manuellement, afin d’'aider a
une meilleure diffusion de la chaleur dans la peudt d’éviter que les grains de poudre ne
coalescent les uns aux autres.

Le four est de type (carbolite furnaces) est équipé4 éeléments chauffants en
carbures de silicium. Ces derniers sont placészbwialement dans une chambre
cylindrique horizontale également. Leur chauffage effet Joule permet d’atteindre des
températures allant jusqu'a 1500 = 4°C. Cette temipee est contrblée par un
thermocouple disposé en toute sécurité entre lee tdb travail et les éléments
chauffants.

Nos conditions de traitement ont étés fixées corsuite
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* Température du traitement : 400+ 4°C
* Temps de traitement : 1 mn pour I'échantillon R pour R2, etc ., par pas de
1 mn, jusqu’a 10 mn pour I'échantillon R10.

L ¥
E;u
IR
XX

O o
RS

HENEOMNNCRRRORORIONON |

U

RS

A

R

UK

R

Figure V.5. Vue réelle du four tubulaire utilisé.

V.4. Décapage chimique de la poudre

Une certaine quantité de poudre broyée me@oament, pendant 8h, est traitée
thermiquement, pendant 10mn a 400°C, et est domairmement chargée d’oxydes, qui va
constitué une véritable barriere a la diffusion egtiamenée a avoir lieu au cours du frittage,
étape ultime de notre travail.

Aussi, procédons-nous a un décapageighanau HCI puis au 30O, de cette
poudre, afin de la nettoyer de ses divers oxydes.

Quant au choix des solutions de décapage, leursentmations et le temps de la
réaction, nous nous sommes référés a des étudéseargs [24, 25] realisées justement
dans le but d’optimiser les meilleures conditioaslécapage pour une poudre de bronze.

¢ Pour la solution d'acide chlorhydrique (HCI) 2d8iluée dans I'eau distillée, on
fait le dosage de 82 ml de I'eau distillée aveanl@'acide chlorhydrique. La poudre y est
immergée pendant 30 mn
Cet acide va essentiellement débarrasser la paleiges oxydes de fer, qui ont eu a se
déposer sur les particules de la poudre, au caubsayage dans I'enceinte en fonte.

¢ Pour la préparatiode la solution d'acide sulfurique {600;) a 5% dilué dans I'alcool
ethylique (GHgO), obtenue a partir du mélange de 23.75 ml deobdlet de 1.25 ml de
solution acide sulfurique. La poudre y est immengéedant 32 mn.
L’acide sulfurique, pour sa part, va décaper lgglex inhérents au bronze lui-méme.

Une fois décapée la poudre est bien rincée puibésédans une étuveuse sous une
température de 200 °C pendant 5 mn.
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V.5. Consolidation de la poudre.

Aprés I'étape décapage, nous passons a l'étapeolatatton de la poudre, en
I'occurrence le compactage suivi du frittage a baempérature.

V.5.1. Compactage de la poudre.

Le compactage est une opération qui consiste asqrasme poudre placée a
I'intérieur d’une matrice rigide afin d’obtenir wwomprimé, ou toute autre forme, destinée a
étre frittée ultérieurement.

Nous avons prélevé 3 échantillons, de 2.5 grs chasur la poudre traitée
thermiqguement & 400°C pendant 10mn, puis décapéeotiement.
Nous avons réalisé le compactage, de ces 3 écbastilllans une matrice (figure V.6)
traversée de part en part par un canal destinéceévoi la poudre. En utilisant deux
poincons pouvant glisser sans trop de frictionssdancanal de la matrice, nous avons
procédé, pour cela, selon les étapes suivantes :

« Obstruction de I'ouverture inférieure de la matigpee un poingon.

» Introduction des é chantillons en poudre, chacun tsom, dans la matrice
orientée I'ouverture vers le haut, munie d’'un entzin

* Obstruction de I'ouverture supérieure de la mafp@eun autre poingon.

Poingon superieur

La matrice

La poudre de bronze

Poingon inférieur

(a) (b)

(e)
Figure V.6. Matrice et compactagé€a) Vue en 3 dimensions de la matrice ; (b)

Vu schématique de la matrice et des poingconsFEd¢cne des échantillons apres
compactage, 10x10x4 mim
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L’ensemble, matrice - poingons, ainsi monté estékntre les mords d’'un étau, I'un
mobile et l'autre fixe, que nous serrons progressient par l'intermédiaire du bras de
I'étau, jusqu’a ce qu'il soit impossible de serdavantage. L'ensemble est alors enlevé et
replacé dans l'autre sens afin d’assurer une caajme aussi uniforme que possible sur
'ensemble de la poudre, d’'un coté comme de l'autes pincons compriment, a leur tour,
au fur et a mesure la poudre, qui se densifie ppewaet prend la forme d’'un comprime.

L’échantillon ainsi comprimé et alors extrait dematrice toujours a I'aide de I'étau.
Dans l'une des ouvertures de la matrice, on inftodn pingcon, de diamétre inférieur a
celui de ceux utilisés pour le compactage, aloesa@pntre I'autre ouverture nous plagons un
cylindre creux, de diametre supérieur a celui devéerture en question. L’ensemble est
placé entre les mords de 'étau, que nous rapprecheu a peu par serrage, jusqu’a ce que
le comprimé glisse dans le cylindre.

Il'y a lieu de remarquer, cependant, que les difftsr échantillons, de dimensions
10x10x4 mm, ont présenté des conditions différentes de comgacen effet le serrage
étant manuel il ne se fait pas a tous les coupa d€me maniere.

V.5.2. Frittage de la poudre.
Compactée, la poudre, alors sous forme de compriraés frittée a haute
température.

Le frittage est l'opération de traitement thigue, effectuée idéalement sous atmosphere
contr6lée, afin de minimiser au mieux I'oxydatioasdpieces frittées. Il permet une liaison
physico-chimique intime entre les particules de dseupréalablement agglomérées ou a
I'état libre. Sous l'influence combinée de la terapdre et du temps, le produit aggloméré a
froid, devient un matériau cohérent plus ou moieissg selon les conditions de frittage.

Dans cette étude, les comprimés réalisés par caagma froid, sont frittés sous
vide primaire. Pour cela, on utilise un tube a pépaisse en acier faiblement allié, dont le
bout frontal est soudé. Pour empécher la containmat le soudage du comprimé avec la
paroi du tube, on utilise un sable siliceux commeirennement dont lequel est enterré
I'échantillon. Ainsi, une poignée de sable est diabinjectée au fond du tube soudé, on
procede par la suite a l'introduction du comprine gbudre, d’'une facon verticale pour
s’assurer que I'échantillon tombe au milieu du sdbin de la paroi du tube. Une deuxieme
poignée de sable est ensuite ajoutée au dessusnturimé, pour s’assurer que ce dernier
est bien entouré par du sable de tous les cot@sfdisicette opération terminée, I'autre bout
ouvert du tube est relié a une pompe a vide pramgiar I'intermédiaire d’'un tuyau flexible.
Une fois que les joints sont étanches grace a sterse de collier, la pompe est mise sous
tension pendant 5 minutes environ, pour évacuemdgorité de I'oxygene de l'air est
s’assurer un vide primaire minimum, et la procaa&fionne pendant le recuit.

A lissue de cette opération, le tube est introdigins un four tubulaire, avec
'extrémité contenant I'échantillon placée au miliéu four, au voisinage du thermocouple,
comme le montre la figure V.7. Le four étant d&glé a la température de frittage. La
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température de frittage d’'un matériau dépend derspérature de fusion. En générale elle
reste proche de la température de fusion du matéria

Aussi dans le cas de notre matériau, elle est demmntre 800 et 900°C, sa
température de fusion étant environ 990 °C, et mmiisns, dans le cadre de ce travail pour
850°C.

Les trois échantillons compactés et frittés sonés &1, F2, F3.

Conditions de frittage :

* Température de frittage 850 + 5°C
* F1 fritté pendant lheure.

* F2 fritté pendant 2heures.

» F3 fritté pendant 3heures.

e gléments chauffants

systéme

d'évactiation
[pompe

prémaite)

sable + l'échantillon & fritter termecouple

le four tubulaire

Figure V.7. Montage schématique montrant la procédure du fydtdans le
four tubulaire.

A la fin de I'opération de frittage, nous sommegessession de 3 echantillons, F1, F2, F3,

qui vont nous permettre d'étudier I'effet du tenalesfrittage sur la microstructure et la
micro-dureté des comprimés.

41



V. Procédure expérimentale

V.6 Caractérisations métallographiques.

Les différents échantillons, copeaux, poudre etgromés, ont subi chacun son tour une
préparation métallographique en vu d’'une obsermaio microscope, et de la micro dureté.

V.6.1 Préparation métallographique des échantillons

Une préparation métallographique nécessiisiqurs étapes. Le polissage mécanique
réalisé manuellement vise a rendre les surfacderomgs. Il consiste a abraser la surface,
sous une charge constante, a l'aide de papiersitsbde grade progressif, montés sur des
tourets de polissage dont la vitesse est de 360ntrLa diminution de la taille des grains
abrasifs d’'un papier a l'autre permet d’affiner gnessivement I'état de polissage et de
diminuer la rugosité moyenne de la surface a olkse@ompte tenu de la différence de
dureté existant entre le carbure abrasif et laiogtnétallique, la surface a polir se couvre
de rayures de plus en plus fines, caractéristigassillons laissés par les grains du papier.

Copeaux et poudre, convenablement disposeés, aiasles comprimés sont enrobés dans de
la résine a froid, puis polis comme il se doit, @n des opérations ultérieures. Les
comprimés ayant, au préalable, subi une coupevieesele.

Le polissage a la main des échantillons se faitnskel séquence suivante :
120=> 400 => 600 => 800 => 1000 => 1200 => solutibwxyde d’aluminium a um et
enfin solution d’oxyde d’aluminium a Oi@n (ou pate diamantée).

Apres avoir transformé la surface a observer emminoir, on procede a une attaque
chimiqgue comme suit :

20% d’acide nitrique (HNg) et 80% de kD, la surface de chaque échantillon est immergée
pendant une durée de 6 minute, puis rincée a Beaachée a I'aide d’un séchoir

V.6.2. Observations microscopiques

Quant aux observations microscopiqudlss ese font a l'aide d’un microscope
optique de type OLYMPUS (figure V.8) avec un agtiaseément qui varie de 50 a 1000. Ce
microscope s’accompagne d'une caméra, d’'un miadirateur avec utilisation d'un
logiciel d’amélioration d’image. L'avantage de lacnoscopie optique, outre sa grande
facilité d'utilisation, est de permettre I'obseneat de grandes surfaces et de collecter ainsi
une information globale sur I'aspect de la surfalsservée.
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Figure V.8.Microscope optique OLYMPUS

V.6.3. Mesure de la micro-dureté

Cette mesure s’est faite par le biais d’umicro-durométre HV de marque
SHIMATZU HMV-M3 (figure V.9).
L’empreinte est réalisée a I'aide du pénétratguampidale en diamant, sous une certaine
charge et pendant un court temps. Nous mesursréelex diagonales de 'empreinte, et en
déduisons la moyenne, d, qui nous permet deilieetément la valeur HV sur les tableaux,
donnant HV = f(d), livrés avec le micro- duromeétiteaquelle, HV, estalculée a la base de
la formule suivante :

HV=1854410°.
d

Ou:
d (um) : est la moyenne des diagonales.
F : est la force appliquée en Kilo Newton

Nos conditions de travail sont :

» Charge utilisée : 200gr
 Temps d’'appui : 10s
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Figure .V.9. Micro-durométre SHIMATZU HMV-M3
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VI .Résultats et interprétations

Sur la poudre de bronze obtenue paydge mécanique a partir de copeaux, nous
avons effectué trois opérations, outre la caraa@adn par tamisage :

1. Nous avons relevé sa micro-dureté en différents éimbroyage de la poudre.

2. Nous avons effectué un traitement thermique d’adsement sur la poudre finale
(apres 8 heures de broyage), température fixe réedie recuit croissant, au terme
duquel la micro-dureté a été mesuree.

3. Décapée chimiguement, la poudre est compactéefrités a haute température a
différents temps, nous avons par la suite étudiécdractéristiques des comprimés
obtenus.

VI.1. Caractérisation par tamisage des copeaux eteda poudre

Les copeaux de bronze fabriqués par usinage au dawne masse de 80grs,
sont caractérisés par tamisage et donnent kadtats regroupés dans le tableau VI.1.

Tableau VI.1. Résultats de caractérisation des copeaux.
(Dm =1025.73 pm)

Diamétre du tamis (um) Refus (Q) Fractié) (

1600 2.0 2.63

1250 171 21.48

850 37.1 46.60

600 17.4 21.85

425 3.5 4.4

212 15 1.88
Assiette 1 1.25

Lesquels résultats nous permettent d’évaluer l&d#on moyenne des copeaux et d’établir
la courbe de répartition moyenne de leur taillguife VI.1)
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Refus(grs)

0] 500 1000 1500 2000

Ouverture des tamis (um)

Figure VI.1. Distribution de la taille des copeaux.

Les 80 grs de copeaux sont ensuite broyés pendardurée totale de 8 heures, sur
lesquels nous prélevions des petites quantitéss aainps donnés, pour suivre I'évolution de
la micro-dureté de la poudre au cours du broyage.

Le tamisage des 65 grs de poudre, apres 8 heareoyage, présente les résultats
regroupés dans le tableau VI.2, qui nous permet&woir la dimension moyenne des
grains et la courbe de distribution de la taille de la poudre (figure V1.2

Tableau VI.2. Résultats de la caractérisation de la poudre a@é&ures de broyage.
(Dm = 415.54 pm)

Diametre du tamis (um) Refus (g) Fraction (%)
600 12.5 20.88
425 13 21.45
315 21.2 34.86
212 8.5 13.98
160 4.0 6.57
53 1.3 2.13
Assiette 0.1 0.16
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25
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Figure VI1.2. Distribution de la taille de poudre apres 8heurestatoyage.

Le but de toute opération de broyage est dendeen la taille des particules a un
degré minimal mais contrélable. Cependant, il &awoir que durant le broyage il se produit
des phénoménes indésirables et inverses au buercbéhpar I'action de broyage. Ces
phénomenes sont principalement la fracture et laaggration des particules.

Il faut d’abord noter que les deux courbes montrardistribution de taille ont la méme
allure : c'est-a-dire celle d'une cloche. Ces bearen forme parabolique ou de cloche sont
caractéristiques pour tous les matériaux sous fatenpoudre. En effet dans un amas de
poudre on trouve toujours une certaine fractiornpdedre extrémement fine et une autre
relativement grossiére. Ces deux fractions sonvestude méme valeur, mais la majorité
des particules ont une taille moyenne compriseeecEs deux extrémes. Ainsi, la
distribution de taille pour un tel mélange ne péuie que sous forme d’une cloche. Les
courbes, des figures V1.1 et V1cdmmencent par un point correspondant a la fradimnen
des grains retenue dans l'assiette, puis elles aogmt vers un maximum pour des
dimensions moyennes, pour redescendre vers lesrsgltus élevées. On notera que pour la
poudre, figure VI.2, on assiste a une |égere dédtion de la cloche vers les tamis a grandes
ouvertures, le dernier point étant faussés probadi¢ a cause d'un tamis a ouverture
intermédiaire, entre 425 et 600 um, non inclus dasgrie qui a servi au tamisage.

Les copeaux ont une dimension moyenne Dm = 102&17,3alors que les grains de
la poudre ont une dimension moyenne Dm = 415.54 um.
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IV.2. Forme des particules de la poudre finale.

La poudre, au terme du broyage de 8 heptéddifférentes formes comme on le
voit sur la figure VI.3. Les particules y sont darhes irréguliere ou nodulaire. Elle a
I'aspect classique de toute poudre produite paydge mécanique.

Irrégulier

Nodulaire

Figure. IV.3. Photomicrographie de la poudre libre de bronze obteau terme de 8h de
broyage.

Notons, par ailleurs, la bonne couche d’oxyde [@4i]recouvre la surface de ces
particules lesquelles particules présentent quagmierun éclat métallique par endroits, pas

trés bien ressorti par la photo. Ceci est du aofdamination par I'enceinte de broyage en
fonte d’'une part et, & l'oxydation qui a lieu aucs de ce méme broyage, d’autre part.

V1.3. Effet du temps de broyage sur la poudre derbnze

Cet effet est mis en exergue sur la microstruattitea micro-dureté de la poudre au cours du
broyage.

VI1.3.1. Microstructure

Hormis la premiére, qui représente les copeausiige, les micrographies suivantes,
montrent I'effet du temps de broyage sur la réductie la taille des particules, pendant 30
minutes, 1 heure, 2 heures, 4 heures et 8 heures.
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Particule

~ Fissure
-

Figure V1.4. Influence du temps de broyage sur la taille dedadre fabriquée
(@) E1:0mn, (b) E2 :30mn, (c)E3 :1h, (d) 24, (e) E5: 4h, ()E6: 8h
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Le premier mécanisme de broyage qui opére dansrdgelr utilisé est la
fragmentation, ce qui explique la diminution trepide de la taille pour des temps de
broyage compris entre 0 et 1 heure (figure Vli.4)a, Au début du broyage, les copeaux
sont fortement fragmentés entre les boulets epadesis du broyeur, et ce, a cause de leur
grande taille qui augmente leur probabilité dersiabcompression entre les boulets, le choc
contre les parois et leur choc mutuel les uns eoméls autres, ce qui augmente
nécessairement I'efficacité du broyage.

Dans les conditions de temps prolongés, les copsaunxoient jusqu'a atteindre une
certaine taille minimale qui s’affine lentement dda temps ceci peut étre expliqué par le
fait que le mécanisme de fragmentation n’est plomidant. Ici d'autres mécanismes de
broyage plus dominants prennent le relais, dodéfarmation plastique.

Pour qu'une particule se fragmente, elle doit suivie contrainte suffisante pour
gu’une fissure s’amorce et se propage. On voi bieitiation des fissures dans la figure
VIi.4. b

VI.3.2. Mesure de la micro-dureté

La micro-dureté en fonction du temps de broyaeresurée a travers l'intervalle
de temps allant de 30 mn a 8 heures, sur 6 édoastidlont celui des copeaux, I'échantillon
El. Les résultats sont regroupés dans le table, & :
Echantillons : E1 ; E2 ; E3; E4 ; E5 et E6 somys pendant O mn (copeaux) ; 30mn ; 60

mn ; 120 mn ; 240 mn, et 480 mn respectivementuigst mesurée leur micro-dureté a
travers 10 essais ciblant différents grains.
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Tableau IV.3micro- dureté en fonction du temps de broyage

Micro- dureté (HV)

Essai n® El E2 E3 E4 E5 E6
1 226.1 196 243.8 231.8 256.8 243.8
2 141.5 196.9 215.3 237.7 231.8 270.9
3 179.1 213.3 294.3 299.3 270.9 283.0
4 183.2 205.3 247.6 275.4 250.2 247.6
5 187.3 226.1 205.3 278.4 289.4 243.8
6 157.7 231.8 231.8 263.7 237.7 311.6
7 134.6 215.3 270.9 250.2 283.0 308.0
8 191.6 196.0 237.7 263.7 302.0 276.9
9 110.3 205.3 294.3 263.7 250.2 281.5
10 173.8 196 256.8 243.8 268.0 283.0
11 187.3 231 254.2 292.6 254.2 306.2
12 194.2 198.7 237.7 243.8 260.9 299.3
13 164.4 183.2 278.4 275.4 243.0 255.5
14 181.5 200.6 250.2 243.8 308.0 260.9
15 210.2 210.2 256.6 250.2 278.4 250.2
16 1715 231.8 226.1 243.8 263.7 270.9
17 157.7 220.6 231.8 231.8 241.4 317.1
18 142.6 198.7 2034 263.7 256.8 259.6
19 187.7 210.2 221.0 237.7 247.6 268.0
20 187.7 198.7 215.3 231.8 275.4 291
Moyenne 173.5 208.31 243.88 256.11 263.49 276.44
AHV 62.4 24.45 45.45 33.75 38.1 33.9

La mesure de la micro-dureté des poudrestrést utile pour comprendre les
processus de broyage, car elle reflete les diftérehangements structuraux qui prennent
place dans le métal broyé. La caractérisation parontlureté de la poudre du bronze
fabriqué durant différents temps de broyage a pbjectif I'étude de I'effet de ce broyage

sur les propriétés d’écrouissage de la poudre hugtel
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Le résultat de I'évolution de la micro-dureté des oudres avec le temps de
broyage est illustré sur la figure VI.5, ou la dweirest tracée a la base des résultats du
tableau VI.3. Chaque point, de cette courbe, remtésla moyenne de 10 essais réalisés en
différents points de I'échantillon, et la barre,i qui est attachée, représenteHV=
(HVmax- HVmin)/2

350
300 I I I
> 250 l I
=
W
£ 200
T 150
2
= 100
50
0
-100 0 100 200 300 400 500 600
Temps de broyage (min)

Figure.VI.5. Evolution de la micro-dureté en fonction du temesbyage.

La micro-dureté est le résultat du trawaftoid et du cumul des défauts internes
produits par le broyage. Comme le montre la figut®, le changement dans les micro-
duretés est significatif surtout durant la premi@eure de broyage. On remarque une
franche augmentation de la micro-dureté au courdadpremiére heure, suivie d’'une
augmentation moins marquée a mesure que le tengpueate. En effet, de 173.5 HV,
correspondant a celle des copeaux d’'usinage, @fjmente assez rapidement pour atteindre
apres 1h de broyage les 243,88HV puis continueoluévassez lentement jusqu’a atteindre
les 276,44HV apres 8h de broyage.

Ceci peut étre expliqué par le fait que, au depde par leur dimension
relativement élevée, les particules de copeaux &dotis les coups touchés par les boulets
et éjectés vers les parois de I'enceinte amenamh &crouissage et une fragmentation
importants, ce qui fait augmenter rapidement laroadureté. L’ensemble s’affinant de plus
en plus, au cours du temps, on aboutit alors gondre qui voit sa micro dureté augmenter
plus lentement, a cause de la dimension moyenngrd@ss qui vont lentement vers leurs
limites d’écrouissage et de fragmentation, du mdsnss nos conditions de travail.

En effet, le taux d’écrouissage que subissentpksicules sous l'effet de la
déformation plastique est saturable c’est a ditéaprés un certain seuil, la densité de
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dislocations dans les particules déformées ne pleastaugmenter, car devenues tres dures,
les particules ne peuvent plus étre déformées dtaga.

Cela nous confirme ce qui a été rapporté danshépitre Il selon lequel « la
déformation plastique inculquée aux particules dedpe provoque une variété de défauts
cristallins tels que : Les dislocations, les lagynes défauts d’empilement ainsi qu’'une
augmentation importante du nombre de joints dengréous ces défauts font que cette
structure est dure et énergiquement trés instabduse d’'une grande énergie emmagasinée
» [17]. Laquelle énergie, peut étre mise a proéihgant le traitement d’adoucissement ou
bien le frittage, car elle constitue une force meetimportante lors de la consolidation.

En conclusion, plus on augmente le temps de beoydgs la taille des grains
diminue jusqu'a atteindre une certaine taille malan alors que la micro-dureté, au
contraire, elle augmente avec le temps, ce quoata fait rationnel.

VI.4. Effet du temps de traitement d’adoucissemergur la poudre

Nous étudions l'effet du temps d’adoucissemerQ@°C, sur la microstructure et
la micro-dureté de la poudre aprés 8 h de broyagmanique. Le temps d’adoucissement va
de 1mn jusqu’a 10 mn, par pas de 1mn, soit 10 édbas passés en revue. Par soucis de
clarté, nous ne présentons que les 5 microstrictaseplus remarquables, des échantillons
ou I'évolution se fait nettement sentir, alors quaur la mesure de la micro-dureté nous
présentons les résultats de tous les échantillons.

VI.4.1 Microstructure
Les micrographies suivantes, figure V1.6, montiéftet du traitement thermique

d’adoucissement a 400°C sur la poudre de bronzdao¢n2 mn, 4 mn ,6 mn, 8 mn et 10
mn.
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Coalescence

400°C la peu@) R2 :2mn,

a

(c) R6 : 6mn, (d) R8 : 8mn

Figure VI.6. Effet du traitement d’adoucissement

(e) R10n&0

(b) R4:4mn
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Ces photomicrographies présentent I'évolutionadnicrostructure, en fonction du
temps du traitement d’adoucissement, de la ditelgode bronze. Pour les premiers temps
du traitement il y a le réarrangement des atomesgdains déformeés et la formation des
nouveaux germes, qui vont croitre au détrimentedegrains déformés. Cette croissance se
fait lorsque les germes de départ ont atteint ilée taritique a partir de laquelle chaque
germe peut croitre sous l'action de I'énergie dimméation stockée. La taille des germes
augmente avec le temps, jusqu'a la consommatiale tdti matériau écroui.

En allant de la photo (a) jusqu’a la photo (e€ lalfigure VI.6, on voit nettement
'apparition de tous petits germes, qui croissemheésure que la température augmente,
s’étalent et finissent par se toucher. S’en suwitsalla disparition des grains de faible taille
par coalescence des grains les plus gros.

VI.4.2 Mesure de la micro-dureté

La micro-dureté en fonction du tempstdetement thermique est mesurée a
travers l'intervalle de temps allant de 1mn a 10mes résultats sont regroupés dans le
tableau VI.4.

Tous les échantillons sont pris a 8 heures de bhmyaais subissent des temps de recuits
différents, tels que :

Echantillons: R1; R2; R3; R4 ; R5; R6; R78 RR9 et R10 sont recuits respectivement
al;2; 3;4;5;6;7; 8;9et10 minutes

Ainsi, I'échantillon Ri,i=1, 2, .... 10, c’est ypeu un échantillon de mémes conditions que
E6 + i mn d’adoucissement a 400 °C.

Le résultat de I'évolution de la micro-dureté des @oudres avec le temps de
traitement de recuit est illustré sur la figure A/lou la courbe est tracée a la base des
résultats du tableau VI.4 qui suivra.

Chague point, de cette courbe, représente la meyda 10 essais dispatchés sur
différents points de I'échantillon, et la barre,i dui est attachée, leAHV= (HVmax-
HVmin)/2
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Figure.VI.7. Evolution de la micro-dureté en fonction du temesetuit d’adoucissement a
400°C

La figure VI.7 illustre I'influence du temps deaitement thermique sur la micro-
dureté moyenne de la poudre, on remarque alors lgumicro-dureté décroit plus
rapidement durant la premiére minute de chauff&gxi s’explique par I'apparition et
augmentation des germes de nouveau grains a r@seaua pas subi de distorsion, la
formation de nouveaux grains équiaxiaux qui remgiidda structure fibreuse du métal
déformé s’appellent recristallisation primaire. €atcristallisation supprime pratiquement
la distorsion du réseau et ameéene a une diminutiaegoie de la densité des dislocations.
L’augmentation de la durée du recuit fait accrolaedimension du grain et implique la
diminution de la micro-dureté du poudre, la mictoeaté se stabilisé avec I'augmentation de
la duré de recuit a cause de la disparition presoia de la dislocation et diminution des
joints de grains par croissance des nouveaux graiasgmentation de la durée de recuit
fait accroitre la dimension des grains comme molatfegure VI.7 ce qui diminue les joints
de grains et donc diminue de la micro-dureté.
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Tableau IV.4 Micro- dureté en fonction de temps de traitemeatducissement a 400°C

Micro- dureté (HV)

Essai n® R1 R2 R3 R4 R5 R6 R7 R8 R9 R10
1 193.0 | 142.6 | 100.3 | 128.6 | 111.4 | 99.67 | 61.75| 87.78 | 58,68 | 69,22
2 193.0 | 142.6| 114.2 116.2 99.0p 67.13 67[36 914 77.1804,8
3 2153 | 1454 | 148.4 | 104.8 | 1195 | 110.2 | 98.06 | 52.19 | 91,98 | 99,67
4 200.6 | 147.2| 1484 113.4 102.3 114{2 71.9 101.3 269,201,3
5 198.7 | 110.2 | 122.6 | 122.6 | 127.2 | 57.23 | 90.55 | 77.23 | 87,24 | 62,39
6 134.6 | 104.8| 1454 93.44 1114 69.60 58|68 104.8 248(,91,98
7 187.3 | 1454 | 147.2 | 97.42 | 99.02 | 95.86 | 101.3 | 73.57 | 62,39 | 65,06
8 121.6 | 183.2| 147.2 100.7 103.6 1084 86|45 73.57 736},67,73
9 179.1 | 157.7 | 121.3 | 97.74 | 89.15 | 73.57 | 81.4 | 57.66| 103 | 93,44
10 187.3 | 179.1| 93.44 88.6 110.2 11012 96/48 103.1 688,377,9
11 103.0 | 148.4 | 96.48 | 104.8 | 1174 | 73.37 | 58.68 | 62.39 | 118,3 | 80,21
12 110.2 | 106.5| 142.6 85.64 74.6P 1195 11P.2 57.95 1472,58,68
13 210.2 | 171.5| 120.4 | 95.65 | 136.1 | 100.7 | 66.82 | 91.98 | 72,55 | 72,55
14 151.4 | 179.1] 1394 107.4 138.8 57.23 76/68 53.19 1472,72,14
15 187.3 | 1426 | 1249 | 1183 | 7462 | 84.63 | 101.3 | 75.26 | 98,06 | 84,63
16 220.6 | 119.5| 104.1 103.¢ 7214 6145 104.8 79.04 1083,57
17 183.2 | 121.7 | 107.1 | 126.3 | 101.3 | 120.56| 102.3 | 110.2 | 80,21 | 89,15
18 220.6 | 148.4| 139.8 111.7 90.5p 76.96 108.4 74.62 5773,70.56
19 231.8 | 1296 | 74.62 | 118.3 | 110.2 | 89.15 | 58.68 | 99.67 | 84,63 | 77.9
20 1249 | 121.7| 73.57 1114 134.6 100{7 57|23 58.68 1472,72.14

Moyenne | 177.74| 142.4 | 116.81| 109.49| 106.15| 89.53 | 83.35| 79.62 | 81,77 | 79.25
AHV 33.9 58.3 37.41 21.47 31.79 31.85 2748 2850 29.2B.06
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VI.5. Caractérisation des poudres consolidées.

La caractérisation a pour but de comprendre leéngmenes métallurgiques et
meécaniques induits par les effets thermiques diadge de la poudre compactée. Pour cela,
une étude micrographique a été effectuée pour camdpe les différentes transformations
microstructurales engendrées par l'augmentationetgps de frittage. Nous avons par
ailleurs évalué le taux de porosité ainsi que haedision moyenne des particules, sur les
trois comprimés frittés, F1, F2 et F3.

Les conséquences métallurgiques du temps de &itagt enfin évaluées par la mesure de
la micro-dureté.

VI1.5.1 Evolution de la microstructure au cours du fittage.

L’évolution de la microstructure est suivie qudlitament par ['observation des
micrographies des échantillons et par I'évaluatiortaux de porosité.

VI.5.1.1. Micrographies.

Les photomicrographies de la figure VI.8 représen les microstructures
observées pour les 3 échantillons compactés ptiessfa différents temps a 850°C, F1, F2,
F3.

Ces micrographies présentent, toutes les trois Bamsemble, des particules avec
des macles et quelques ébauches de grains, desgiate I'oxyde localisé sur les jointures
entre les particules.

Les macles, assez typiques des matériaux recutées retrouve sur la majorité
des particules des échantillons. Cette forme dautiefapparait principalement dans les
meétaux a faible énergie d’empilement. Le maclaggfosme en raison des contraintes
meécaniques qu’ont subit les comprimés de bronzeliddfglaboration de la poudre par
broyage mécanique jusqu'a la compression de lacelde poudre.

La présence des pores, inhérente aux piéces fedpar la métallurgie des
poudres, sont dans notre cas nombreux et spacetuge, a cause, probablement, du
compactage a froid que nous avons réalisé, d'uneiemea assez archaique, par
intermédiaire d’'un étau, que nous avons serréual@ment, ce qui amené a une mise en
forme insuffisante. Mais, quoi qu’il en soit, larpsité reste aussi tributaire des parametres
(t, T) du frittage. Pour notre part, la courte darde frittage (1h, 2h et 3h) peut étre en
cause, de sorte que le remplissage des pores paatiare est relativement lent, alors
gu’avec un temps plus long ils auraient pu se centils et mieux.
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Particule

Grains

Pores

Particule

()

Figure VI.8 Effet de temps de frittage sur la taille moyenne glain, (a)F1 :60mn,
(b)F2 :220mn, (c) F3 :180mn
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Enfin, les régions bleutées observées entre deticples, elles témoignent de la
présence d’hydroxyde de cuivre qui a pu se prediiapres les réactions (1) et (2) :

Cu +% 0, - CuO (1)

CuO +H,0 — Cu (OH), ()

L’oxyde de cuivre formé dans la réaction (1) astad’effet de I'air ambiant sur la
surface des particules. En effet, comme le compaatéa pas en lieu directement apres le
décapage chimique, I'état de surface des particidss I€géerement altéré. La couleur bleue
des inclusions est la conséquence directe de bhyskr des oxydes de cuivre selon la
réaction (2)

De par ces micrographies, on constate essentietiel'effet du temps de frittage
sur la porosité en particulier, I'interpénétratiabes particules en particulier, et la barriere que
peut constituer 'oxyde quant a la diffusion :

. Les particules de la poudre, mises en contact entes unes avec les autres par le
compactage, forment entre elles des pores de foatypgjues comme encerclé sur
les micrographies (a) et (b). Ces pores évoluanthesure du frittage, vers des
formes plus régulieres et arrondies, tout en dianmen taille.

. Les particules, a partir de leurs points de cdnté@mblissent des liaisons par
diffusion a I'état solide, s’interpénétrant comereadré sur les 3 micrographies. On
peut constater nettement la jonction établie deegarticules deux par deux sur les
micrographies (b) et (c), formant le col de diffusivéritable pont de transit de la
matiére de part et d’autre.

. Dans la micrographie (b), par ailleurs, on voittexetent, dans I'encadré, I'oxyde
en sandwich entre deux particules génant la ddfugt empéchant la formation de
ce fameux col de diffusion. Lequel col, s’est tbésn établi, sur la méme particule,
par d’autres endroits avec d’autres particulesbseace d’oxyde.

Méme si la recristallisation et la croissance demins au sein des particules
n'apparaissent pas tres bien, on voit sur les rgraqhies, par endroits sur les particules de
la poudre, ce qui semble étre des ébauches desgmaiergeant. Mais il est vrai que la durée
de notre frittage n’a pas été assez suffisante goen’on puisse étre certain de ce que nous
avancons. Ou alors nous n’avons pas attaqué axm@uéchantillons, ni poussé au mieux
notre grossissement d’observation pour révélepud® et observer les grains dans les
particules. Ces derniéres, fortement écrouiesgpeoiinpactage antérieur, ne peuvent qu’étre
siege d’une restauration-cristallisation-grossissanaes grains.
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La dimension moyenne des particules de la pougque,restent encore bien
apparentes dans chacun des échantillons, nous s permis de conforter les résultats
obtenus par tamisage

E1l:Dm = 488.5um E2 : Dm =3G{m E3:Dm = 409.05um

Valeurs qui ne sont pas loin des 415um donnéela pachnique de tamisage.

VI.5.1.2. Taux de porosité

Les micrographies, de la figure VI.9, présenteptant & elles, I'évolution des
pores au cours du frittage. On voit bien qu’a mesyue le temps de frittage augmente, les
pores se referment, s’arrondissent et décroissantpmbre et en taille. En particulier sur la
figure VI1.9.c, de I'échantillon F3 frittés a 3h, alg sont, par endroits, beaucoup moins
nombreux, plus fins, et plus finement dispersésefieat :

. Dans I'échantillon F1 (a), fritté pendant 1lheura, abserve un réseau de pores
interconnectés, nombreux et de formes irréguliéres.

. Dans I'échantillon F2 (b), fritté pendant 2 heures,assiste a la déconnection de
ce réseau de pores, qui se referment peu a pguemtent alors des formes plus
réguliéres et plus arrondies, et semblent mémendienien nombre.

. Enfin dans I'échantillon F3 (c), fritté pendant 8unes, ces pores s’amenuisent
encore plus, par rapport a I'état de recuit de @dw par endroits et disparaissent
franchement en d’autres endroits.

Pour une approche plus quantitative et plgeureuse, nous avons estimé le taux
de porosité des 3 échantillons cités ci-dessus.

Le tableau VI.6 regroupe les résultats obteraug e calcul du taux de porosité
de chacun des échantillons. Les valeurs présers@ets les moyennes de 10 mesures
obtenues, par balayage sur différentes plages,etacl’aide d’un logiciel (Image-j). Ces
valeurs moyennes sont ensuite présentées sous temourbe dans la figure VI.10, afin
de mettre en exergue la forme d’évolution qu’eleborent en fonction du temps.
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Figure VI.9. Photomicrographies des échantillons frittées a &0 différentes temps de
frittage : (@) F1 : 60 min, (b) F: 2 120 min, (EB : 180 min.
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Tableau IV.6 Evolution de la porosité en fonction de temps dtaffe a 850°C

Echantillon Temps de frittage (mn) Taux de poro@ite
F1 1 32.53
F2 2 22.00
F3 3 10.09
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Figure VI.10. Evolution de la porosité en fonction de temps rittafje a 850 °C.

D’aprés la courbe, on a la porosité qui diminueuauet mesure que le temps du
frittage augmente. Pour un frittage a 850°C pendhatire, le taux de porosité est d’environ
32%, et donc celui de la densification est 68%. Gdsurs, par rapport a celles de I'état a
vert des pastilles, rendent comptent de la bamperitante de I'énergie de surface, ainsi que
des surfaces libres, et correspondent au staiikd ohe frittage.

Apres 2 heures de temps de frittage, le tauxadesté diminue jusqu’a 22%, et
donc celui de la densification augmente a 88%gdatportante densification, et, en contre
partie, la diminution de la porosité, correspondent stade intermédiaire de frittage,
caractérisé par l'interconnexion des pores qui gaesst une structure cylindrique, comme
montré a la figure VI1.9.b de la page suivante. Gieegt conforme a la littérature du frittage.

La porosité et la densification deviennent respeptent de I'ordre de 10% et 90%
respectivement aprés un temps de frittage de 3eheuaette étape correspond toujours au
stade intermédiaire car les pores sont toujoure@Bs entre eux.
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En effet, nous savons que le frittage est un piméne thermiquement activé, qui
dépend en plus du temps. Le facteur temps influéasguantité de matiére transportée pour
fermer les pores. Le frittage n'est pas un phén@mphysique instantané, car les
mécanismes de transport de matiere se dérouleatieaemps.

VI1.5.2 Micro-dureté.

Les résultats des micro-duretés relevéedesuéchantillons, F1, F2 et F3 frittés sous
850°C pendant 1lheure, 2 heures et 3 heures resgraetit, sont regroupés dans le tableau
V1.7 . Nous avons effectué 10 essais par échantién veillant de le balayer au mieux.

Tableau IV.Micro-dureté en fonction du temps de frittage 8%5

Micro-dureté (HV)

Echant Essai n®

Tps Moyen
(Tps) 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 Y

AHV

F1 (1heure)| 94.95 90.5p 75.58 81.40 99|02 82.13 047P.74.62| 92.05 83.87 85.32 | 12.49

F2 (2heures)| 69.60 | 58.68 | 59.43 | 86.45 | 83.87 | 72.14 | 73.57 | 57.95| 57.95| 62.23 | 68.18 | 14.25

F3 (Bheures)| 72.14 76.78 65.93 6143 61,75 62.55.928063.37| 63.37] 65.98 67.58 | 7.67

Dans la figure VI.11, ces méme résultats sont ptésesous forme de courbe, ou la barre
rattachée a chaque point expérimental, moyenneddesssais, estAHV= (HVmax-
HVmin)/2 .
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Figure VI.11. Evolution de la micro-dureté en fonction du temedrdtage a 850°C

La figure VI.11 montre que la micro-dureté diminaeec le temps de frittage.
Cette diminution de la dureté est due a la redlisdéion des particules aprés un temps de
maintien suffisant d’'une part et de la diminutiogsdoints des grains laquelle est due a la
diminution de la densité des pores. Il faut notee ¢p présence d’'une porosité importante
constitue une barriere contre la migration destgo@te grains, cependant 'augmentation de
temps de frittage fait diminue la porosité commentantre la figure VI.9.
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Conclusion générale

CONCLUSION GENERALE

Le principal but du présent travail, est d'étudier linfluerten traitement thermique
d’adoucissement, sur les particules de poudre, obtenues par bro§eaeique, a partir de
copeaux d'usinage d'un bronze. A lissue de cette étude et desatg@soiittenus, nous
pouvons tirer les conclusions suivantes :

1.

4.

La micro-dureté des particules augmente en fonction du temg®sogage, assez
rapidement au début puis se stabilise peu a peu, alors qu’ellesttemt leur
dimensions et état d’écrouissage limites. Cela confirmat l&nergétique élevé acquis
par le matériau lors du broyage. Cette énergie liée a landgtion plastique est
emmagasinée a l'intérieur des particules de poudre, par l'actioncatdsaintes
appliguées lors des différents mécanismes de broyage

. Le traitement d’adoucissement, tel qu’effectué aux tempdeaetempérature choisis,

a un effet certain sur les particules de la poudre. En ce senqduguen augmente la
durée du traitement, la micro-dureté des particules diminue, selopame assez
prononcée au départ puis beaucoup plus douce par la suit. Ce qui eseqoaf les
diverses étapes du recuit observées : restauration, re@attatli au détriment de la
matiere écrouie, et croissances des nouveaux grains, au sein de chaque particule.

Le compactage de cette poudre, ainsi traitée, a été asdeetaen frittage autour de
850°C a divers temps, a porté une amélioration notable dans sa deosifibviis,
nous sommes restés, probablement, en deca des temps requis poau Saigtx
'émergence des nouveaux grains a la place de ceux forteroemise par le
compactage.

Cependant, la micro-dureté du produit fritté diminue dans l'interdedleemps étudié
de la valeur d’environ 85 HV, qui n’est certainement pas loin de éuwde la dureté
des particules acquise par écrouissage lors du compactage, wedeutad’environ 67
HV. Cette diminution s’explique par les phénoménes de restauration de

recristallisation qui ont pu certainement avoir lieu dans cetvalter de temps
d’étude, de 1h jusqu’a 3h.

Nous estimons que le travail, tel qu’appréhendé, nous a permis d’appaochnéeux
le phénoméne de recuit dans ses diverses étapes. Il nous a permiiepa;, de
conforter le fait qu'un recuit de la poudre produite par broyage, lagesi souvent
fortement écrouie, permet, par la suite, son meilleur compactage et aussiage fri

Un frittage plus poussé en temps, déja, et dans de meillearektions de vide

pourrait aboutir a des comprimés avec des propriétés mécanmgabsraes, ce que
nous recommandons pour une éventuelle étude ultérieure.
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