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Abstract :

The objective of our research is to evaluate the effect of a powder mixture of
spherical and irregular shape of tool steel T15 on the kinetic of sintering. For this
purpose, powder compacts with different proportions of spherical powder have been
produced. The proportions used are: 5%, 10%, 15% and 20%. The mixing samples are
then cold-pressed at a pressure of 100 MPa. The compacts obtained are then sintered by
atmospheric pressure at a temperature of 1200 ° C. The results obtained show that the
percentage of the particles of spherical shape greatly affects the compressibility of the
mixture. Thus, a 30% mixture of spherical particles did not give good results in terms of
green density because the compacts crumbles immediately after ejection for lack of
inter-particle locking. Sintered density increases with decreasing percentage of spherical
particles. While grain size decreases with increasing percentage of spherical particles.
The hardness decreases proportionally with the increase in the percentage of spherical
particles due to the increase in the porosity rate caused by the poor compressibility of
the mixture.

Keywords :Powder Metallurgy, High Speed Tool Steel T15, Porosity, Compressibility,
powder mixture.



Résumeé :

L’objectif de notre travail de recherche consiste a évaluer 1’effet d’'un mélange de
poudre de forme sphérique et irréguliére d’acier a outils T15 sur la cinétique de frittage.
Pour cela, des comprimés de poudre avec différentes proportions de poudre de forme
sphérique ont été réaliser . Les proportion utilisées sont : 5 %, 10 %, 15 % et 20 %.
les échantillons de mélange sont ensuite comprimés a froid a une pression de 100 MPa.

Les comprimés ainsi obtenus sont alors frittés par pression atmosphérique a une
température de 1200 °C . Les résultats obtenus montrent que le pourcentage des
particules de forme sphérique influe beaucoup sur la compressibilité du mélange. c’est
ainsi qu’un mélange a 30 % de particules sphériques n’a pas donné de bons résultats en
terme de densité a vert car le comprimé s’effrite immédiatement apres €jection pour
manque de verrouillage inter particules. Les densité frittés augmentent avec la
diminution du pourcentage des particules sphériques. Tandis que la taille des grains
diminue avec 1’augmentation du pourcentage des particules de forme sphérique. La
dureté diminue proportionnellement avec 1’augmentation du pourcentage en particules
sphérique a cause de I’augmentation du taux de porosité provoqué par la mauvaise
compressibilit¢ du mélange
Mots clés : Métallurgie des poudres , Acier a outils T15, Porosité, compressibilité,
mélange de poudre.
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Introduction générale

La métallurgie des poudres (MDP) est I’'une des procédés de production des
pieces la plus favorable car elle a apportées des solution concurrentielles et innovantes
pour des divers secteurs industriels. Généralement la production des pieces par MDP
commence par l’¢laboration de la poudre et sa caractérisation, ensuite son mise en
forme en des comprimés et enfin ces derniers sont frittés a une température et pendant
un temps précises.

La morphologie des particules de la poudre posséde une influence sur le choix des
techniques de mise en forme et de frittage. Notamment la compressibilité de la poudre
de particules de forme sphérique est faible, contrairement a sa bonne frittabilité. Ces
propriétés et autres exigent l’utilisation des méthodes de frittage sans compactage
préalable pour la production des pieces comme le procédé de consolidation par pression
atmosphérique (CAP). Alors que les propriétés de compressibilité et de frittabilité sont
inversées pour la poudre de particules de forme irréguliere ce qui exige cette fois le
compactage préalable des pieces a produire pour avoir une meilleur densité.

La poudre des aciers a outils rapides peut étre de forme sphérique comme elle
peut étre de forme irréguliere selon la méthode d’¢élaboration par atomisation a gaz ou a
I’eau respectivement.
Dans ce travail de recherche nous allons essayer de combiner les caractéristiques de ces
deux types de poudre pour voire I’influence sur la cinétique de frittage et sur les
propriétés mécaniques.

Le présent travail est composé des chapitres suivants :

Chapitre 1 : Les aciers a outils : production, propriétés et domaines d’application.
Chapitre 2 : Procédures expérimentales.
Chapitre 3 : Résultats et discussion

A la fin de ce mémoire nous présenterons les différents résultats obtenus lors de
ce travail de recherche, suivi d’une conclusion générale illustrant les points importants
acquis.



Chapitrel: Les aciers a outils: production, propriétés mécaniques
et applications

1.1 Introduction

Les aciers a outils sont les aciers utilisés dans 1'usinage des pieces métalliques.
Pour cela, ils sont caractérisés par leurs dureté et résistance mécanique ¢levées. Les
aciers a outils different selon leurs compositions en éléments d'alliages, et selon leur
utilisation principale, ils sont classés en plusieurs gammes.Les deux chemins principaux
de production des aciers a outils sont : la coulée en lingots et la métallurgie des poudres
(MDP). Le choix entre les deux revient a celle qui donne une microstructure fine et une
distribution homogéne des carbures dans les piéces produites. Le processus dans la
MDP commence par la production de la poudre dont le procédé le plus utilisé dans ce
cas est l'atomisation a l'eau ou a gaz. Dans ce chapitre, nous traiterons uniquement les
techniques et les méthodes qui ont des relations directes avec le sujet de ce travail de
recherche.

1.2 Elaboration de la poudre d’aciers a outils

Les méthodes principales d’élaboration de la poudre d’acier a outils sont :
I’atomisation a I’eau et a gaz.

1.2.1 Atomisation a l’eau

Aujourd’hui la principale technique d’atomisation pour les poudres métalliques
est ’atomisation a 1’eau- essentiellement les métaux ferreux. La production mondiale de
poudre de fer est de 60-70 % par atomisation a 1’eau. Cette technique est aussi utilisée
pour la production de poudres de cuivre, de nickel et leurs alliages, des aciers
inoxydables, des aciers a outils et des poudres magnétiques douces pour compactage et
frittage [1]. Généralement [’atomisation a I’eau donne des poudres irrégulicres et
légérement oxydées. Par conséquent, elle exige un recuit ultérieur dans une atmosphere
réductrice. Le traitement de recuit sert également pour les poudres des métaux ferreux
destinées au compactage et frittage a adoucir les particules et de les rendre plus
compressibles [2] . La technique est habituellement moins coliteuse que les autres
techniques d'atomisation en raison du faible colt du fluide, la faible énergie utilisée
pour la pressurisation par rapport aux gaz et la trés forte productivité qui peut étre
obtenue (jusqu'a 30 tonnes/heure). Ces principales limitations se situent au niveau de la
pureté de la poudre et de la forme des particules, en particulier pour les métaux et
alliages les plus réactifs [1].

10



1.2.2 Atomisation a gaz

L’atomisation a gaz est la deuxiéme technique la plus importante dans les
procédés d’atomisation. Dans cette technique, le jet de gaz remplace celui de 1’eau dont
I’effet trempant est nettement supérieur a celui du gaz [2]. De ce fait, la forme des
particules est sphérique ou proche de sphérique [3]. La technique approprié pour
consolider telle forme de particule est le compactage isostatique a chaud (HIP) [2]. Le
gaz utilis¢ dans I’atomisation peut étre 1’air, 1’azote, 1’argon, ou I’hélium. Le choix est
fait selon les exigences déterminées par le métal a atomiser, par exemple, 1'atomisation
a l'air est utilisée dans la production d'aluminium et ses alliages, de cuivre et ses
alliages, des métaux précieux, d'étain et de poudres de plomb, alors que l'atomisation
par un gaz inerte s'applique surtout pour les produits fortement alliés tels que l'acier
inoxydable, les aciers a outils, les superalliage a base de nickel ou de cobalt..etc[3]. La
figure 1.1 montre le principe de I’atomisation a gaz.

Fusion

Source gazeuse
et pompe

Poudre fine

Chambre de
collecte

Figure 1.1 :Le principe de I’atomisation a gaz [4].

1.3 Mise en forme de la poudre d’acier a outils

Dans le cas ou la poudre est irréguliere, il est recommandé de la compacter en
utilisant des techniques de mise en forme comme le compactage uni-axial a simple ou a
double action.

1.3.1 Le compactage uni-axial a double actions

C'est la technique la plus utilisée dans la production a cause des raisons
¢conomiques. L'opération commence par le remplissage de la matrice par la poudre
suivi par le pressage ensuite 1'éjection comme il est montré¢ dans la figure 1.2. Son
principe consiste a presser la poudre dans une matrice rigide par un poingon (simple
action) ou deux (double action) a l'aide d'une presse mécanique ou hydraulique. Quand
la pression est appliquée par un seul poingon, la densité du comprimé varie le long de
I’axe de compression. L'utilisation des deux poingons améliore I'uniformité de la densité
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verte mais elle reste faible au milieu du comprimé. Ceci limite le rapport diamétre /
longueur des comprimés a un maximum d'environ trois [5].

1 z 3 &
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Figure 1.2 : Les étapes du compactage uni-axial : (1) Remplissage du cavité.,(2) Pressage,(3)
Ejection, (4) préparation d'une autre cycle [6].

Les poudres utilisées doivent étres irrégulieres pour assurer le verrouillage
mécanique des particules adjacentes lors du compactage ou elles peuvent contenir des
liants organiques en grands pourcentages. Les poudres sans liant ont besoin d'une
certaine quantité de lubrifiant sous forme de micro-flocons en cire, de savons, d'amide
ou de mélanges de ceux-ci. Généralement la quantité totale des lubrifiants ne dépasse
pas 1% [6]. Les comprimés produits ont une densit¢ comprise entre 85 et 90% de
densité théorique [7].

1.4 Frittage et consolidation de la poudre d’acier a outils

1.4.1 Compactage isostatique a chaud (HIP)

Le compactage isostatique a chaud est une technique de mise en forme et de
consolidation des poudres, dont le but est d’atteindre une densit¢ de 100 % a celle
théorique des comprimés en poudres métalliques. Cette technique repose sur
l'application simultanée de la pression hydrostatique et de la température a une préforme
en poudre. La presse utilisée dans le HIP est constitu¢ d'un récipient sous pression a
paroi épaisse qui contient un four de chauffage électrique a l'intérieur d'une chambre
dans laquelle est placée la préforme de poudre. Pendant le pressage, la chambre est
pressurisée avec un gaz inerte, le plus souvent de l'argon. Apres le temps requis a la
température et la pression maximales, la température est abaissée a celle de I’ambiante
et la pression restante est déchargée [5].

Le processus est illustré dans la figure 1.3.Pour décrire le phénoméne de
consolidation des poudres métalliques et donc I'élimination des pores, on admit
généralement que le processus HIP est similaire au frittage ou trois mécanismes
physiques sont présents, ces mécanismes sont [8] :
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* La consolidation de la poudre ;
* La croissance du cou ;
* La densification finale.
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Figure 1.3: Le compactage isostatique a chaud :(1) remplissage du canon ; (2) fermeture du canon
par soudage ; (3) Compactage isostatique a froid facultatif pour une meilleur transfert de chaleur ;
(4) échauffement et évacuation ; (5) consolidation isostatique a chaud ; (6) travail a chaud [6].

Le choix des paramétres du compactage isostatique a chaud est généralement basé
sur des considérations métallurgiques et économiques. Le bon déroulement de la
technique nécessite le contrdle de certains parameétres tels que : les caractéristiques de la
poudre, la pression, la température, le temps de pressage, I’encapsulation, I’atmosphére
réactionnelle...etc. En tant qu’un matériau de départ, les poudres atomisées a gaz sont
préférées en raison de leur forte densité tassée (environ 65% de la densité théorique) et
généralement, elles sont gardées dans I’azote sec et pur ou sous vide pendant toute la
séquence de processus pour éviter la contamination par 1'oxygeéne ou par vapeur d'eau

[6].

La température et la pression dans la technique HIP sont généralement choisies
pour atteindre une densité totale dans un temps de traitement de l'ordre d’une a quelques
heures [3]. Les presses de HIP commerciales sont capables a des températures jusqu’a
2000°C et des pressions jusqu’a 280MPa [5]. La pression est assurée par un fluide,et
par comparaison avec le milieu de pression liquide utilisé dans la pression isostatique a
froid, les gazes sont beaucoup plus compressibles et ont donc une énergie beaucoup plus
¢levée sous pression[3]. Alors que la température est assurée par un four é€lectrique
comme indiqué précédemment.

L’encapsulation des poudres est une étape indispensable dans le HIP, son outillage
doit étre congu pour étre plastiquement déformable a la température de pressage sans
réagir avec le compact ou pénétrer dans les pores. L'acier a faible teneur en carbone,
l'acier inoxydable austénitique et le titane sont des matériaux typiques d’encapsulation
pour les poudres métalliques. Alors que le verre est le matériau d’encapsulation
principal pour la consolidation a chaud des céramiques et des composés réfractaires, ou

13



les températures de traitement élevées ne permettent pas l'utilisation des capsules en
matériaux métalliques [3]. Des exemples de parametres de compactage isostatique a
chaud sont regroupés dans le tableau 1.1.

Le compactage isostatique a chaud est la méthode de consolidation des aciers a
outils car il améliore la microstructure par la conservation de la taille fine des grains et
par la distribution des carbures présents dans la poudre atomisée durant le processus de
consolidation[8].

Tableau 1.1 : Températures et pressions typiques de HIP pour des métaux et des céramiques [3].

Mateériau Température(°C) Pression (MPa) Processus
Alliages d’Al 450-530 100 Avec encapsulation
Alliages de Ti 850-950 100 Avec encapsulation
y 2::8; Z;yl;t;lb . 1000-1100 100-150 Avec encapsulation
Alliage de Ni 1100-1200 100-150 Avec encapsulation
Mo, Nb, W 1250-1650 100-150 Avec encapsulation
ALO; 1300-1500 100 Avec encapsulation
SizNy 1750 100-200 Avec encapsulation
WcC-COo 1350 6-10 Sans encapsulation
Siz N, 1750-2000 10-150 Sans encapsulation

1.4.2 Frittage par procédé CAP

La poudre atomisée a gaz est mélangée avec une quantité prédéterminée d'acide
borique H3BOs qui est dissous dans I’alcool. Aprés mélange, 1'alcool est évaporé par la
chaleur et la pression réduite, laissant derriere lui un film uniforme et mince d'acide
borique sur chaque particule de poudre. La quantit¢ de H;BO; dépend de la teneur en
oxygene dans la poudre : Idéalement, les oxydes sur les surfaces des particules de la
poudre devraient se transformer totalement en méta-borates a des températures élevées
lors d'un traitement ultérieur [6].

La poudre séchée pré-traitée est remplie dans des moules en verre borosilicate de
la géométrie requise et dégazée sous vide a des températures d'environ 450°C. Le moule
en verre est fermé sous vide, placé dans des creusets en mélange argile-graphite et
incorporé dans du graphite granulaire ou du sable dont il évolue librement a haute
température. Les creusets sont recouverts et chargés dans un four a air standard ou ils
sont maintenus jusqu'a 16h a des températures comprises entre 1150 et 1200°C pour le
fer et le nickel [6].
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A la température de travail, le verre ramollit et transmet la pression atmosphérique
vers la poudre dans le moule évacué. Cette pression externe relativement faible est
suffisante pour consolider le matériau a une densité d'environ 95 a 99% qui dépasse la
valeur limite de la porosité interconnectée d'environ 93%. En refroidissant, le verre
s'écoule dans la plage de température de 300°C [6]. La figure ci-dessous illustre les
¢tapes de cette technique :

oO00OoCO0o00
Co0O0CQO0

Figure 1.4 : Consolidation par pression atmosphérique :
(1) Mélange avec le H;BO; dessous dans 1’alcool, et séchage.

(2) Remplissage du moule en verre.
(3) chauffage et dégazage.
(4) Travail a chaud [6].

1.5 Les propriétés mécaniques des aciers a outils rapides

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

* Plus grande résistance,

* Plus grande résistance a I’usure,
* Plus grande dureté,

 Plus grande dureté a chaud.

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

Les aciers rapides offrent la résistance a la flexion la plus élevée de tous les
matériaux de coupe. Une grande résistance a la flexion permet :
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* Une meilleure résistance a 1’écaillage des arétes de coupe,

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

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

Hesistance a la flexion
KMN/mMm* Aciers rapides

6 frittés (HSS-PM)
5
£
3 Aciers rapides
o | conventionnels Carbures
1 (HSS) Ceramigues
- CEN Diamant
100 1000 10000
Duraete HY

Figure 1.5 : Comparaison entre les aciers rapides frittés et d’autres matériaux[9].

1.5.1 Les propriétés mécaniques des gammes M et T

Les aciers a coupe rapides sont un groupe d'alliages a base de fer contenant
principalement 20 a 30 % d’¢léments carburigénes comme le tungsténe, le molybdéne,
le vanadium, et le chrome [10]. Les aciers a coupe rapides contient un pourcentage de
carbone varie de 0.7% dans des nuances comme T1 a 1.6% dans des nuances comme
T15 [11]. Les propriétés les plus remarquables de ce type d'acier sont la dureté a chaud
et la résistance a l'usure a haute température. La dureté a chaud typique des aciers a
coupe rapide est de = 52 HRC a 540 °C et de = 48 HRC a 595 °C [12].

Les aciers a coupe rapides ont une microstructure typique formée d'une matrice
martensitique et des carbures alliés (principalement McC et MC) [13]. Les deux
gammes principales dans ce groupe d'alliages sont : la gamme M et la gamme T.

La premiere contient principalement du molybdene, alors que la deuxieme
contient principalement du tungsténe. Les deux gammes sont essentiellement
équivalentes en termes de performance [14]. Cela peut étre expliqué par la similarité des
carbures formés par les deux éléments, car ils ont le méme rayon atomique. Par exemple
le remplacement de 1,6 a 2,0% en poids de W avec seulement 1% en poids de Mo a
permis de produire une microstructure et des propriétés nettement similaires dans les
aciers a coupe rapides [15]. Le tableau 1.2 présente les gammes principales et ses
propriétés.
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Tableau 1.2 : Les principales gammes d' aciers a outils [16].

Teneur totale

Principaux i .
Gamme L, . en éléments | Microstructure
. . . éléments d’alliage % uC . .
d’aciers a outils (% w) d’alliage typique
o (% w)
w Non alliés CretV 0.7-1.5 <1 Martensite
) ) Mn ,Cr,V, Ni et )
L | Faiblement alliés Mo 0.45-1.1 1.8-5 Martensite
Résistant a Mn ,Si,Cr ,Mo, )
Ky o 04-0.65| 15-7.5 | Martensite
chocs WetV

Pour travail a )
Mn ,Si,Cr ,Mo et

o froid , trempé a 0.85-1.55 1-55 Martensite
) A\
I’huile
Pour travail a Martensite
Mn, Si, Cr ,Ni
A | froid, trempéa | > 0T 1045-2.85 35-15 | MC, MG,
) Mo ,WetV
I’air Ma; Cs
Pour travail a Martensite
D | froid,ahautCr | Cr Mo,VetCo | 1.4-25 11-18.7 MC , M;C;,
et Haut C M3 Co
Pour travaila | Si,Cr ,Mo ,W, V Martensite
H T 25-0. .6-27.
chaud et Co 0.25-0.7| 66-2738 MC , M,C
Aciers a coupe | Cr,Mo ,W,V et Martensite
T, M : o 0.75-14 5.8-43
rapide Co MC, MsC

P Pour moules |[Mn ,Cr NietMo| 0.1-0.65| 1.2-17.6 Martensite

1.5.2 Les propriétés mécaniques de ’acier a outils rapide T15

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

* Une grande dureté

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

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

C’est-a-dire une bonne résistance a la rupture brutale. Il s’agit en effet pour 1’outil
de tolérer une certaine déformation plastique avant I’apparition de fissures ou de
ruptures fragiles.

* Une bonne résistance aux chocs
C’est-a-dire la conservation de la ténacit¢é pour des vitesses de sollicitation
¢levées, éventuellement en présence de zones ou se concentrent les contraintes.

* Une bonne résistance a l’usure
Sous toutes ses formes qui conduisent a I’enlévement de matiere et a I’émission de

débris (abrasion, adhésion, délamination).

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

Tableau 1.3. Classification et composition nominale de I’acier a outils T15 d’aprés ASTM [17].

Pourcentage en éléments chimiques (%)

C Mn Si Cr Vv w Mo Co p S
Tis | T12015 | 1.5 | 0.15 | 0.15 | 4 5 12 1 5 0.03 | 0.03

Type | UNS No

1.6 Les applications des aciers a outils rapides

Les aciers rapides frittés ont beaucoup d’avantages dans les applications hautes
performances comme les outils de taillage d’engrenages, 1’ébauche en fraisage, le
brochage, et aussi dans les cas de taraudage difficiles, et pour les opérations de percage
et d’alésage. Les aciers rapides frittés sont utilisés aussi en sciage, pour les couteaux
industriels, les outils de travail a froid, les cylindres de laminoir....etc [11].

1.7 Conclusion

Ce chapitre a introduit I'ensemble spécial des alliages connus sous le nom d'aciers
a outils et la production de ce type d’aciers par la métallurgie des poudre, on se limite
dans nos expérience a étudier la cinétique de frittage de la gamme d’aciers rapides T, en
particulier la nuance T15.
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Chapitre2: Procédures expérimentales

Notre projet consiste a étudier la cinétique de frittage d'une mélange de poudre
(sphérique et irréguliére) d'aciers a outils T15 compacté par la technique de compactage
a double action et fritt¢ par la méthode de consolidation par pression atmosphérique
(CAP). Les techniques expérimentales utilisées pour réaliser ce projet sont détaillée
dans ce chapitre.

2.1 Matériaux utilisés

L’acier a outils TI15 fait partie de I’ensemble des aciers rapides destinés

généralement pour la fabrication des outils de coupe.
Tableau 2.1 : Des informations sur le matériau utilisé.

. .. . Méthode
Matériau Désignation(ASTM) Forme )y .
d’élaboration
Poudre d’acier a . N
. TI5 sphérique Atomisation a gaz
outil
Poudre d’acier a
il T15 irréguliere Atomisation a ’eau
outi

2.2 Caractérisation de la poudre
2.2.1 Caractérisation de la taille

La taille moyenne et la distribution en taille de la poudre de I’acier T15 sont
déterminées par la technique de tamisage, a I’aide de la tamiseuse représenté sur la
figure 3.1, (Au niveau de laboratoire LSGM) .cette dernicre opération est effectuée au
moyen d’une série des tamis qui sont disposés dans 1’ordre croissant de la taille des
mailles de bas en haut. Une masse de 200gr de la poudre sphérique (99.8515¢g de la
poudre irréguliére) est placée au-dessus de tamis supérieur, puis les autres tamis
choisis, dont les tailles des ouvertures sont respectivement (200pum, 140pum, 112pm,
75um, 56pm, 40pm), et I’assiette, qui sert a retenir les particules trés fines. Une fois que
tout est mis en place, I’opération de tamisage est lancée en sélectionnant la fréquence du
vibration et sa durée fixée a 20min. Lorsque le temps s’écoule et la masse de la poudre
se sépare en plusieurs fractions appelées refus, on arréte la machine et on procede a la
pesée du refus retenu de chaque tamis a I’aide d’une balance électronique de haute
précision.

Les résultats obtenus sont utilisés pour la détermination de la taille moyenne des
particules de la poudre et la distribution de la taille dans la masse de la poudre en basant

sur 1’équation suivante :

0,+0, 0,+0, 0,+0, 0,+0,,,
0,=0, X +——— Xt ——— Xy+— .X4+T.Xn+l....(2.1)
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Figure 2.1 : Tamiseuse utilisée pour la caractérisation.

2.2.2 Caractérisation de la morphologie de la poudre

Apres la caractérisation de la taille moyenne et la distribution en taille de la
poudre utilisée, nous avons caractéris¢ la morphologie de la poudre par le microscope
¢lectronique a balayage (MEB) et par microscope optique.

Plusieurs images ont été prise pour montrer la distribution en taille de la poudre
ainsi pour montrer le film d’oxyde qui se trouve sur la surface des particules de la
poudre.

2.3 Décapage de la poudre

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

Les équations possibles de désoxydation sont les suivantes :
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FeO+4 HNO;= Fe(NO,),+ NO,+2 H,O0.......(2.2)
Fe,0,+6 HNO,= 2Fe(NO,),+3H,0.......(2.3)

Fe,0,+10 HNO,;= 3 Fe(NO,);+NO,+5H,O.......(2.4)

2.4 La mise en forme des comprimés

le compactage est effectué¢ en utilisant un systeme matrice-poingon. Les deux
composantes du systéme sont fabriquées en acier a outil pour supporter la charge
appliquée et bien résister au frottement issu du contact matrice-poingcon. De plus, un
lubrifiant est utilisé¢ pour réduire les forces de frottement et assurer la transmission de
toute la charge vers la poudre a compacter. Le type de compactage qui nous avons
utilisé est dit compactage uni-axial & double action dont la charge est transmis a travers
deux poingons, supérieure et inférieure, dans le but est d’avoir une distribution uniforme
de la densité. Nous avons utilis¢é une presse hydraulique « JONNESWAY » d’une
capacité de pressage maximale de 30 tonnes pour appliquer une charge égale a 100 bar
(10 Mpa) ( figure 2.2). La pression utilisée est suffisante pour avoir des comprimés a
bonne densité verte.

Figure 2.2: presse hydraulique.

2.5 Elaboration des échantillons

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

L'opération commence par le remplissage d'une capsule se trouvant a une des
extrémités d'un tube en verre (figure 2.3) par le comprimé obtenu par compactage
Ensuite, le tube est coudé et attaché a un dispositif (figure 2.4) pour faire le dégazage
dont le but est de chasser l'air, les produits volatiles, et 'humidité retenu dans le
comprimé. Le dispositif utilisé est composé d'un manométre, une source de N, et une
pompe a vide. Le réle de nitrogéne est d'aider a 1'élimination des molécules d'oxygene.
Apres faire rentrer et sortir le nitrogéne 5 fois, une bec-benzéne est placée sous la
capsule pendant une 20 min pour assurer I’absence de tout sort d'humidité. La capsule
est enfin soudée par chalumeau au niveau du cou qui elle la relie avec le tube.

Le manomeétre

Injection de
I’Azote

Figure 2.4 : Le dispositif de I’encapsulation.
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Les capsules obtenues sont présentées dans la figure ci-dessous

Figure 2.5 : le comprimé de poudre encapsulé a I’intérieur d’un tube en verre .

2.6 Frittage sous pression atmosphérique

Les capsules ainsi produites sont introduites dans des creusets en brique
réfractaire et entourées de tous les cotés par du sable siliceux dont il est utilisé pour les
raisons suivantes : maintenir la forme de I'échantillon par la prévention de I'écoulement
du verre pendant le frittage , un milieu de transport du pression atmosphérique vers
'échantillon. Le creuset est ensuite mis dans un four a moufle(figure 2.6) a 1200 °C
pendant des différentes durées selon la taille des particules. Les creusets doivent avoir
certaines propriétés telles que la résistance au choc thermique et la température de
fusion ¢élevée. Apres le creuset est échappé du four, il est laissé se refroidir a 1’air libre,
ensuite I’échantillon fritté est débarrassé du sable et il devient prét a utiliser.

Figure 2.6 : Four a moufle.
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2.7 Préparation métallographique des échantillons

Le but de ’examen métallographique des métaux et alliages est de définir leur
microstructure avec précision, c’est a dire de déterminer qualitativement la nature, la
forme, la répartition de leurs constituants. Les échantillons obtenus subissent une chaine
d’opération qui sont :

* Tronconnage
Le trongconnage métallographique sert a prélever un échantillon représentatif. Le
meule de trongonnage est présenté dans la figure ci-dessous.

Figure 2.7 : Meule de trongonnage.

* Enrobage
L’enrobage permet d’éviter I’endommagement et 1’altération des caractéristiques
des échantillons lors du polissage. Nous avons utilisé 1'enrobage a froid car les résines
d’enrobage a froid constituent une solution économique, rapide et simple a mettre en
ceuvre.

*  Pré-polissage
Le pré-polissage se fait sur un plateau tournant garni de disques de papier abrasif
de granulométrie de plus en plus fine sous arrosage d’eau (figure 2.8) :
80 ;120 ; 180 ;240 ; 320 ; 400 ; 600 ; 800 ; 1200.

Figure 2.8 : Papiers abrasifs de pré-polissage.
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Les parameétres de pré-polissage sont résumés dans le tableau suivant :

Tableau 2.2 : Les parametres de pré-polissage.

Papier SiC
Support #80,#120,#180,#240,#320,#400,
#600,#800,#1200
Lubrifiant Eau
Tour/min 375

* Polissage (finition)
La finition s’effectue avec un disque de feutre ( drap) (figure 2.9), lequel est
soumis a une rotation de 550 a 1200 tr/min. Le feutre est ensuite garni de OP-S on la

dépose par petits tas sur le feutre, ou ’OP-S est une suspension colloidale de silice

(figure 2.10).

I' OP-S Suspension

ol s sispersin 1
sl Sotabe for o
chmcaeagers ol
st it

Store abovefrezing ot
Contens 11

B o 03401
L

=

Figure 2.10 : OP-S. Figure 2.9 Feutre (drap) de finition.
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Les parametres de finition sont résumés dans le tableau suivant :

Tableau 2.2 : Les parametres de polissage (finition).

Support Feutre
Lubrifiant /1)
Suspension OP-S Suspension

Alumine + Eau

Tour/min 550

Temps (min) 7.3

* Nettoyage et séchage

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

laisserait des auréoles sur la surface.

* Attaque chimique

Pour révéler la structure, on peut utiliser les solutions d’attaque chimique
ordinaires, employées pour les métaux et leurs alliages et qui sont recommandées dans
les ouvrages spécialisés. Nous avons utilisé le NITAL (4%) :

Pour préparé 100 ml du solution d'attaque :

4 ml Acide nitrique HNOs
96 ml Ethanol C;HeO

Le temps d’attaque est approximativement
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2.8 Traitement des micrographies

Nous avons utilisé le logiciel de traitement d’image « imageJ » dont son interface est
présenté dans la figure ci-dessous

11 {Fiji Is Just) ImageJ

ﬂe Edit Image Process Analyze Plugins Window Help
00|04 i\ |A|a|O|[ Jsjul 7|4 |a6] |»
Fiii Is Just) ImageJ 2.0 0-rc-54/1 51h / Java 1.8.0 66 (64-bit) |

Figure 2.11 : I’interface du logiciel imagel

2.8.1 Mesure du taux de porosité
Le taux de porosité est calculé en utilisant le contraste crée par la différence en

couleurs entre la matrice et les pores en utilisant les fonctions de 1’image J.

2.8.2 Mesure de la taille moyenne des grains

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

_ LX1000
" NXG V7

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

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

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

Figure 2.12 : Photo d’un microdurométre.
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Chapitre3: Résultats et interprétations

Dans ce chapitre nous présentons les résultats de notre travail de recherche
concernant 1’étude de la cinétique de frittage d’un mélange de poudre d’acier a outils
T15 compacté par le compactage uni axial a double action. Les résultats sont ensuite
interprétés et expliqués par la théorie de frittage de mélange de poudre.

3.1 La caractérisation de la poudre utilisée
3.1.1 La distribution granulométrique

Nous avons utilisé deux poudres d’acier a outils T15, I'une de forme sphérique et I’autre
de forme irrégulicre. La distribution de chaque poudre est montrée ci-dessous.

* La poudre de forme irréguliere
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Figure 3.1 : La distribution des tailles des particules de poudre d’acier a outils T15.
Le Diamétre moyenne des particules est : (pm= 62pum
* La poudre de forme sphérique
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Figure 3.2: La distribution des tailles des particules de poudre d’acier a outils T15
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Le Diamétre moyenne des particules est : (=95 pm.
On remarque une augmentation dans la distribution de la taille des particules apres
environ 110 um a cause du phénomeéne d’agglomération de la poudre.

3.1.2 Caractérisation de la morphologie

Figure 3.3: Photo de la poudre irréguliére prise par microscope optique.

» § e

SE kv WD: 31.87 mm VEGA3 TESCAN

View field: 2.21 mm Det: SE
SEM MAG: 136 x HiVac L.G.P. - Univ Laghouat

Figure 3.4:Photo de la poudre sphérique prise par MEB.

La figure 3.3 est une photo de la poudre irréguliére prise par microscope optique,
les particules de la poudre apparues dans cette figure montrent que la forme de la
particule de la poudre est irrégulicre. Alors que les particules de la poudre montrées
dans la photo prise par MEB de la figure 3.4 possédent une forme sphérique.
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3.1.3 La composition chimique

Nous avons utilis¢ deux poudres d’acier a outils rapide T15, I'une de forme
sphérique et I’ autre de forme irréguliére La composition chimique de chaque poudre est
donnée dans les tableaux suivants:

Tableau 3.1: composition chimique de poudre d’acier a outils T15 de forme irréguliére déterminé
par fluorescence [18]

w Cr Co | 4 Mo C Mn Si Ni
10.6 6.5 6.4 4.8 3.9 1.55 0.31 0.31 0.08

Tableau 3.2: composition chimique de la poudre d’acier a outils T15 de forme sphérique déterminé
par spectrométrie.

w Vv Co Cr C Mo Si Mn Ni Cu S P
13.7 | 5.66 | 5.03 5 1.23 | 0.68 | 0.37 | 0.28 | 0.23 | 0.11 | 0.04 | 0.02

3.2 Effet du temps de frittage sur le taux de porosité des comprimés en
acier a outils T15 pressés a 100 Bar

Tableau 3.3: Résultats du taux de porosité des comprimés d’acier a outils T15 fritté a 1200°C.

Temps de frittage(h) 1 2 4
Taux de porosité( %) 19.66 3.48 1.40
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Figure 3.5: Variation du taux de porosité en fonction du temps de frittage des comprimés en acier
T15 frittés a 1200°C.

On remarque que le taux de porosité posséde un comportement décroissant
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lorsque le temps de frittage augmente comme montre la courbe de la figure 3.5. Cette
diminution est une conséquence des phénomeénes de formation et croissance des cous
entre les particules de la poudre pendant les stades de frittage. Par comparaison avec les
résultats du taux de porosité des échantillons d’acier a outil T15 consolidés directement
par procédé CAP sans compactage a 1250 °C. Nous constatons que le taux de porosité
dans les échantillons compactés est moindre que celui dans les échantillons non
compactés. Cela est due a la densification supplémentaire apporté par les forces de
pression appliquées sur les échantillons compactés.

3.3 Effet du pourcentage de poudre sphérique sur la densité

Tableau 3.4: Résultats du taux de porosité des comprimés d’acier T15 fritté a 1200°C pendant 4h.

Pourcentage de poudre

5 10 15 20
sphérique( %)

Taux de porosité( %) 2.57 4.17 515 7.20

Toawx de porositd (%)

wll= Temps de frittage ={h

4 6 ] 10 12 14 16 18 20 22
Pourcentage de poudre sphérique (%)

Figure 3.6: Variation du taux de porosité en fonction du pourcentage de poudre sphérique
dans les échantillons frittés pendant 4h.

Nous observons que le taux de porosité augmente lorsque le pourcentage des
particules de forme sphérique dans les comprimés de poudre d’acier a outil T15
augmente comme le montre la figure 3.6. Cela peut étre expliquer par la croissance
préférentielle des cous entre les particules au sein de la matrice a cause de la
différence de courbure qui entraine des transferts de matiére non symétrique de part et
d’autre du pont ce qui provoque des gradients de vitesse de densification locale. Une
autre raison a considérer c’est la compressibilité faible de la poudre de particules de
forme sphérique contrairement a celle de la poudre de particules de forme irrégulicre.
Cette différence de compressibilité¢ engendre des pores avec des tailles importantes

ce qui rends la fermeture de ces pores par les mécanismes de transport de maticre
difficile et lente.
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3.4 Effet du pourcentage de poudre sphérique sur la taille moyenne
des grains

Tableau 3.5: Résultats de la taille moyenne des grains des comprimés d’acier a outils T15

Pourcentage de poudre
5 10 15 20
sphérique( %)

Taille moyenne des

] 17.58 15.96 14.34 10.12
grains(um)
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Figure 3.7: Variation de la taille moyenne des grains en fonction du pourcentage de poudre
sphérique des comprimés d’acier a outils T15 frittés a 1250°C pendant 4 h.

La courbe de la figure ci-dessus nous indique que 1’augmentation du pourcentage
des particules de forme sphérique engendre une diminution de la taille moyenne des
grains. Nous remarquons aussi que la taille moyenne des grains dans tous les
¢échantillons formés par des particules de différentes formes est petite par comparaison a
celles des échantillons formés par une seule forme de particule comme le montre les
microstructures dans la figure 3.8, 1’énergie de germination dans les échantillons
composés de mélange de poudre de particules de forme irréguliére et sphérique est
importante. La source de cette ¢énergie est 1’écrouissage du matériau résultant de la
déformation plastique des particules lors du compactage a froid, et aussi a cause de la
grande hétérogénéité causée par la différence de la facon de réaction a la compression
des poudres de forme irréguliere et sphérique. Cette différence de réaction provoque la
formation des défauts en lacunes et des dislocations au sein du matériau produisant une
grande énergie ce qui explique la taille fine des grains.
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15% sphérique 4h 20% sphérique 4h

Figure 3.8 :Comparaison entre les microstructures des échantillons de poudre sphérique et
irréguliére d’acier a outils T15fritté a 1200°C pendant 4h.
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3.5 Effet du pourcentage de poudre sphérique sur la dureté

Tableau 3.6: Résultats de la dureté Vickers des comprimés d’acier a outils T15

Pourcentage de poudre
sphérique( %)

Dureté HV 659.26 500.4 472.12 310.7
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200
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Figure 3.9: Variation de la dureté en fonction du pourcentage de poudre sphérique des comprimés
d’acier a outils T15 frittés a 1250°C pendant 4 h.

D’apres la figure ci-dessus nous constatons que la dureté diminue lorsque le
pourcentage de la poudre sphérique dans les comprimés augmente. Cette chute de
dureté est liée directement au taux de porosité donc a la densité des échantillons. Les
pores sont distribués dans toute la matrice de 1’échantillon ce qui facilite la pénétration

de la téte du micro-durométre dans ces pores. Le nombre €levé des pores est justifié
dans la paragraphe 3.3.
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Conclusion générale
On peut résumer les résultats de recherche aux quels nous avons abouti comme suit :

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

Le compactage préalable des échantillons dans le cas ou la poudre est de forme
irréguliere améliore la densité fritté du matériau.

Le pourcentage de poudre de forme sphérique influe sur la compressibilité. Plus ce
pourcentage est €levé, plus la compressibilité est faible. Ce qui explique la densité a vert
faible dans le cas ou nous avons utilisé un pourcentage de poudre de forme sphérique
égale a 30 %.

L’augmentation du pourcentage de poudre de forme sphérique entraine une
augmentation du taux de porosité donc une diminution de la densité¢ du matériau.

La taille des grains varie inversement avec le pourcentage de poudre de forme
sphérique. Lorsque le pourcentage des particules de forme sphérique augmente, la taille
des grains diminue. Nous avons obtenu une taille des grains d’environ 10 pm pour un
pourcentage de poudre de forme sphérique égale a 20 % .

La dureté de la matrice diminue lorsque le pourcentage de poudre de forme sphérique

augmente. La dureté maximale qui nous avons obtenu est d’environ 670 HV pour un
pourcentage de particules de forme sphérique de 5 % fritté pendant 4H a 1200 °C.
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