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Introduction générale

Introduction générale

Depuis plusieurs décennies, la dynamique d’innovation se nourrit de I’introduction de
nouveaux matériaux. La diversité de leurs propriétés tient essentiellement a 1’évolution de
leurs techniques d’élaboration ainsi qu’a leurs constituants. Ainsi, les progres récents de
synthése des alliages, telle que la métallurgie des poudres, illustrent la remarquable variété

de ces matériaux et les applications qu’ils permettent de développer.

Sur le plan industriel, les alliages a base de fer sont d’utilisation courante puisqu’on les
retrouve, sous une forme ou sous une autre, dans pratiquement tous les domaines. Les
alliages a base de fer constituent environ 90 % de la production mondiale des matériaux
métalliques [1]. L importance technologique de ces alliages repose sur leurs types et leurs
caractéristiques. On distingue les alliages miscibles et les non miscibles. Ces derniers
offrent une grande variété de propriétés et d’applications qui a largement accru 1’intérét
pour ces matériaux. Parmi les différents alliages possibles, le composé métastable Fe-Cu
fait ’objet d’une vive attention du fait de son faible cout, comparativement aux autres
alliages. Des études menées montrent que 1’addition du cuivre en petites proportions
améliore généralement la résistance de 1’acier a 1’oxydation par 1’air [2]. Cependant, cet
ajout peut conduire a la formation d’une solution solide hors équilibre entre éléments
immiscibles par déformation. La maitrise des phénomeénes qui en découlent nécessite un

équipement assez lourd et un savoir-faire lequel est quasiment inexistant en Algérie.

Dans le présent travail, nous avons examiné la solubilité¢ du cuivre dans le fer et relevé
I’effet de la porosité sur la dureté de 1’alliage Fe-Cu métastable. Nous avons élaboré celui-
ci avec des teneurs qui varient en pourcentage massique entre 0,25 % et 1 %. Ce choix est
basé sur le fait que cet alliage n’est pas suffisamment traité en littérature. Les phénomeénes
derriere les caractéristiques de la zone métastable du diagramme de phases ne sont pas bien

expliqués.

L’alliage se présente sous forme de poudres fines, son €élaboration en matériau massif
passe par un frittage [3, 4]. Le frittage représente la principale difficulté dans le processus
d’élaboration du matériau massif a partir de 1’alliage Fe-Cu. Néanmoins, cette technique
présente 1’avantage d’étre économique en énergie, d’avoir un faible retrait au
refroidissement. Elle permet, également, d’allier une forte cadence de production a un

minimum de reprise d’usinage.
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Nous avons choisi cette technique pour élaborer 1’alliage bimétallique Fe - Cu. L’alliage
obtenu a été caractérisé au MEB et a ’EDX (Microscopie Electronique a Balayage
associée a la micro analyse par Energie Dispersive de rayons X).

Les résultats montrent que la teneur en cuivre influence la caractéristique de dureté. Les
précipités de cuivre qui se forment dans la matrice de fer contribuent au durcissement
structural. Les échantillons produits aprés frittage présentent un rétrécissement de 1’ordre 23

% pour lequel la teneur en cuivre ne joue pas un rdle significatif.

Le manuscrit de these est structuré en quatre parties :

e Le premier chapitre comporte quelques travaux reliés au systéeme bimétallique Fe-Cu
ainsi que les caractéristiques des ¢léments de base constituants celui-ci en s’appuyant
sur des illustrations issues de la littérature

e Le second chapitre rappelle, d’une manicre générale, la métallurgie des poudres et les
conditions expérimentales d’¢élaboration de 1’alliage.

e Le troisitme chapitre détaille le protocole expérimental suivi pour la synthése

d’alliages binaires Fe gy~ Cuy, ainsi que les caractéristiques des échantillons produits.

e Le quatrieme chapitre regroupe les résultats expérimentaux obtenus pour les systémes

Fe-Cu. Une discussion des résultats est présentée dans ce chapitre.
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Chapitre 1 Recherche bibliographique

I. 1 Introduction

La science des matériaux repose sur la relation qui existe entre leur morphologie
structurale et leurs propriétés générales. La structure d’un matériau correspond a la fagon
dont s’agencent ses ¢léments constitutifs. Les matériaux évoluent constamment pour
répondre aux exigences de nombreuses applications industrielles [5 - 8]. Cette évolution a
pour conséquence 1’apparition de nouveaux phénomenes a 1’échelle microscopique reliée
aux nouvelles propriétés recherchées. Cependant, la maitrise de ces phénomenes tels que
I’arrangement atomique, la diffusion, la recristallisation et I’apparition de nouvelles
phases ainsi que la compréhension des mécanismes qui en sont & l’origine sont
dépendantes les procédés de mise en ceuvre, de la composition chimique du matériau et
des techniques de caractérisations.

Actuellement, la syntheése d’alliage métallique se fait principalement soit par
coulée ou par métallurgie des poudres. Cette derni¢re offre la possibilité de mieux
controler la microstructure, de réduire le cout de production et de produire des picces de
dimensions précises avec des propriétés spécifiques.

Parmi les systémes binaires a base de fer obtenus par la technique de la
métallurgie des poudres, les alliages binaires fer-cuivre ont été énormément étudiés au
cours des 50 dernicres années car le cuivre est un excellent candidat pour le durcissement
structural de nombreux alliages industriels [9 - 12].

Les chercheurs se sont intéressés au systéme fer-cuivre pour deux raisons
principales :

e Premicrement, le cuivre ne se mélange pas a la ferrite, et les précipités qu’il forme
pourraient avoir un effet de durcissement structural et une résistance accrue a la
recristallisation des matériaux.

e Deuxiemement, on a constaté que le cuivre influe sur la structure et les propriétés
mécaniques notamment la fragilité de certains matériaux comme ceux destinés a la
production de cuves des réacteurs nucléaires [13, 14].

Ce chapitre est consacré a une synthése bibliographique ciblée des travaux les plus

significatifs concernant le systéme fer-cuivre.

I. 2 Apercu sur quelques travaux
Plusieurs chercheurs se sont attelés a étudier le systéme binaire Fe-Cu du point de

vue caractéristiques physiques. IIs montrent que le cuivre est immiscible dans le fer [15 -
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Chapitre 1 Recherche bibliographique

19]. Ces travaux concernant la miscibilité du cuivre dans la ferrite montrent une faible
miscibilité a basse température lors de traitements de revenus. En effet, ceci est di a la
présence de précipités qui peuvent avoir un effet de durcissement structural et augmenter
la résistance a la recristallisation du matériau; propriété trés recherchée, par exemple,
dans I’industrie automobile [20].

Les alliages Fe-Cu ont été généreusement traités en littérature, les diagrammes de
phases correspondants sont étudiés par panoplie de travaux [21 - 26]. Cependant, les
alliages Fe-Cu a faible teneur de cuivre qui représentent 1’état métastable dans le
diagramme de phase restent inexplorés.

I1 a été démontré que les alliages Fe-Cu, riche en fer présentent une faible miscibilité
du cuivre dans la matrice de fer. La solubilité est au-dessus de 690 °C et elle diminue
nettement pour les basses températures. Au-dessous de la température de Curie (790 °C),
I’état ferromagnétique de la ferrite affecte clairement la solubilit¢ dans le domaine
paramagnétique [27]. Les techniques d’élaboration classiques de cet alliage confirment
que les précipites obtenus ont un effet sur le durcissement structural et sur la résistance au
phénomene de recristallisation souvent observé lors des traitements thermiques.

La précipitation du cuivre dans la ferrite est responsable de la formation des phases
cubiques centrées (CC) cohérentes avec la structure du fer (a). Une fois enrichi en cuivre,
ce dernier s’accumule sous forme de sphéroides pendant 1’étape de pré-précipitation [28].
Par ailleurs, le cuivre présent dans les aciers utilisés pour les cuves des réacteurs
nucléaires joue un rdle prépondérant dans les mécanismes de fragilisation sous
irradiation. Fonctionnant a des températures proches de 300 °C, les cuves sont exposées a
de faibles flux de neutrons qui créent des défauts ponctuels au sein des matériaux. Ces
défauts participent au transport d’espéces comme le cuivre favorisant ainsi les
phénoménes de ségrégation et de précipitation ; ce qui fragilise progressivement ces
matériaux et change leurs structures [29, 30]. Perrard F. a étudié, pour sa part, 1’effet de
la précipitation du cuivre dans les aciers a basse teneur de carbone, il montre la faible
miscibilité du cuivre, dont la solubilité maximale est de 2,1 % pds ou 1,8 % at., au palier
eutectoide (857 °C) [31]. On peut produire des alliages binaires sous des différentes
formes allotropiques grace a la diversité des traitements thermiques et des éléments
d’addition qui influent sur les caractéristiques mécaniques notamment la limite élastique

et plastique.
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Le diagramme de phase fer-cuivre du coté riche en fer (fig. I. 1) montre que le cuivre est
faiblement miscible, avec une tolérabilit¢ maximale de 2,1 % en poids a une température

de 857 °C au palier eutectoide.

1050 -
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» Lhis wark
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Figure I. 1 : La partie riche en fer du diagramme de phase binaire Fe-Cu représentant les

mesures de solubilité [27]

Plusieurs mesures expérimentales regroupées par Salje et Feller-Knebemeh
montrent que la solubilité est faible pour une température inférieure a 690 ° C. 1’état
ferromagnétique de la ferrite affecte clairement la solubilité sous la température de Curie
(T = 759 °C) dans le domaine paramagnétique. En dessous du point de Curie, les
propriétés magnétiques de la ferrite ralentissent la diffusion du cuivre dans la ferrite [27].
La précipitation du cuivre dans la ferrite est responsable de la formation des phases
cubiques centrées cohérentes avec la structure du fero, laquelle est riche en cuivre et
s’accumule sous une forme sphérique pendant I’étape de pré-précipitation. Cette
précipitation est responsable du durcissement structural du matériau [28].

La cinétique de précipitation du cuivre conduit a une transition qui s’effectue grace au
passage par une phase intermédiaire appelée 9R. La structure de cette phase est voisine
de la structure (CFC) obtenue en fin de la transformation [30].

La cinétique de précipitation demande une énergie d’interface cuivre/ferrite
nécessaire a la germination et a la précipitation du cuivre. Cette énergie est de I’ordre de
270 mJ.m™ [30]. Mathon et Perrard utilisent des énergies d’interface relativement plus

élevées, respectivement 380 mJ.m™ et 400 mJ.m™ pour examiner la précipitation du
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cuivre dans la ferrite [29, 31]. IIs étudient par comparaison entre la dynamique d’amas et
la cinétique de Monté Carlo I’influence de 1’énergie libre dans les systémes binaires fer-
cuivre, aluminium-zirconium et aluminium-scandium. Ils trouvent que 1’énergie libre est
quasi constante pour les systémes étudiés.

Ludovic montre que le systéme fer-cuivre forme, lors de revenus a basse température, des
précipités qui peuvent avoir un effet de durcissement structural et augmenter la résistance
a la recristallisation du matériau [20].

A D’état métastable, le peu de travaux disponibles dans la littérature montrent que, pour
des alliages Fe-Cu, dont la teneur en cuivre varie de 0,7 % a 1,5 %, recuits a des
températures de 500 °C ou 550 °C, les précipités formés sont des amas dilués en cuivre.
Ces amas évoluent ensuite vers des précipités quasiment pur en cuivre [32].

Par ailleurs, 1’addition du cuivre dans le fer tend a stabiliser la structure CFC et a abaisser
la température de fusion, limitant la gamme de stabilit¢ du fer 6. En dessous de la
température eutectoide (850 °C), le fer forme de grands précipités cohérents avec la
matrice CFC du cuivre [33].

Dans I’alliage Fe-Cu, la précipitation du cuivre passe par une série de phases métastables
qui précedent la phase d’équilibre Cu (CFC). Cependant, des mesures d’écrouissage
montrent que les précipités restent cisaillables tout au long du traitement de précipitation
[34].

Les alliages Fe-Cu ont été examinés sous un autre aspect, celui du vieillissement. Il a été
montré que pour l’alliage Fe- 0,8 % Cu a 500 °C, quelques propriétés mécaniques de
I’alliage varient en fonction du temps de vieillissement [35].

Des recherches sur les propriétés de frittage concernant l'alliage Fe-Cu, préparé a partir
de la métallurgie des poudres, ont ét¢ menées pour étudier I'effet de la teneur en cuivre
sur la microstructure de fer compact fritté [36, 37]. Aussi, le comportement des matériaux
Fe-Cu frittés aux températures supérieures au point de fusion du cuivre lors du frittage a
¢été étudié récemment [38 - 40]. Il a ét¢ montré que le cuivre liquide pénetre dans les
limites inter-particulaires du fer si ce dernier est 1’¢lément dominant [39].

De nombreuses procédures de frittage montrent qu’en utilisant la technique de l'induction
a moyenne fréquence et en rajoutant une faible quantité de poudre de cuivre au systeme
binaire Fe-Cu, les propriétés mécaniques changent. Ceci est attribué a la facilité relative

de dissolution et de diffusion dans la matrice de fer lors du frittage [41- 43].
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Comme le fer et le cuivre sont non miscibles, il parait que la technique la plus adaptée
pour leur élaboration serait la métallurgie des poudres. Barthem et al. affirment que les
alliages Fe-Cu riches en Fe cristallisent dans la phase CC pour le fer et la phase CFC

pour le cuivre [44].

Dans notre cas, nous avons utilis¢ la technique des poudres pour ¢élaborer par frittage
I’alliage binaire Fe-Cu. Le rapport de retrait, la dureté et la densité des échantillons sont
déterminés. Aussi, ceux-ci sont analysés par observation microscopique (microscope
optique et MEB) dans 1’objectif de regarder 1'effet combiné de la quantité de cuivre, de la
porosité, de la taille des particules et du traitement thermique sur les caractéristiques du

systeme Fe-Cu.

I. 2. 1 Diagramme de phase et solubilité

Le diagramme de phases Fe-Cu présenté sur la figure I. 1 mets en évidence le
caractére gammagéne' du cuivre, et aussi le fait qu’il n’existe pas de liaison
intermétallique entre le fer et le cuivre. A 850 °C, on observe la décomposition de
I’austénite en ferrite et en une phase € riche en cuivre de structure cubique a faces
centrées [31].

Le diagramme de phases permet de prédire, pour un mélange donné, la
constitution des phases en présence, en équilibre les unes avec les autres. Deux facteurs
physiques ont une influence sur la nature et la composition des phases présentes : la
température qui joue un role particulieérement important lors de 1’élaboration et dans les
modifications des propriétés mécaniques de ces alliages et la teneur en éléments
d’addition.

La solubilit¢ maximale du cuivre dans la ferrite est de 2.1 % pds et elle se situe
entre 690 °C et le palier eutectoide. Salje et al. mesurent la solubilité dans la zone
métastable riche en fer, ils trouvent que cette solubilit¢ du cuivre dépend de 1’état

magnétique de la ferrite [27].

1 : Certains éléments augmentent la partie de stabilité de l'austénite (manganese, nickel, azote,

cuivre, zinc .....).
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Figure I. 2 : Diagramme de phase binaire Fe-Cu [45].

L. 2. 2 Les formes allotropiques du fer

Il existe plusieurs formes allotropiques du fer pur, stables dans les domaines de

température suivants [44] :
e T<770°C : Ferrite a ferromagnétique’ (structure cubique centrée),
e 770 <T <912 °C : Ferrite o paramagnétique’ (structure cubique centrée),
e 912 <T<1394 °C : Austénite (y-Fe) de structure cubique a face centrée,

e 1394 <T <1538 °C : Ferrite delta (6-Fe) de structure cubique centrée.

Fera Fery Fero

Figure I. 3 : Transformation allotropique du Fer

2 : qui possede la propriété de s'aimanter sous l'action d'un champ magnétique.
3 : désigne un corps placé dans un champ magnétique, qui s'aimante faiblement.
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I. 2. 3 Les caractéristiques du fera
La forme allotropique de la ferrite a est représentée sur la figure 1. 2. Elle est

de structure cubique centrée.

Hiir

Figure 1. 4 : Structure cristallographique cubique simple de la ferrite.

Le tableau ci-dessous résume les caractéristiques générales du fer :

Caractéristique Valeur
numéro atomique (Z) 26
masse atomique (A) 55,84
parametre de maille(a) 2,886 A°
rayon atomique (R) 1,28 A°
Densité (p) a 20°C 7,87
résistivité (p) 10°Q.m 101
La température de fusion (Ty) | 1535 °C

Tableau L. 1 : Caractéristiques du fer [46].

Figure 1. 5 : Image MEB du Fer en poudre [47].
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La température de fusion du fer est de 1535 °C mais il atteint 1’ébullition aux environs de
3000 °C. Ce matériau est tres malléable hautement déformable ; il peut étre étiré en fil
mince sans risque de rupture. Cet avantage fait du fer un bon matériau pour la conception
des structures et des machines de construction. On le retrouve dans le quotidien sous
forme d’alliages différents. Les propriétés de ces alliages dépendent des éléments qui les
composent. Hormis le degré de pureté du fer, ces propriétés sont, €également, sensibles
aux traitements thermomécaniques que subissent ces alliages. Par ailleurs, le fer présente

I’inconvénient d’étre corrosif.

I. 2. 4 Les caractéristiques du cuivre

Le cuivre est caractérisé¢ essentiellement par la conductivité thermique et électrique
d’une part, et sa résistance a la corrosion d’autre part. Cependant le cuivre a une faible
résistance mécanique et une aptitude médiocre a la mise en ceuvre. Son utilisation est

plutot sous forme d’alliage afin d’améliorer les deux derniéres propriétés.

» La ductilité

Le cuivre est connu pour €tre un métal trés malléable, c’est-a-dire qu’il peut étre
facilement faconné et usiné. Qu’il soit travaillé a chaud ou a froid, le cuivre peut se
déformer a volonté. Le cuivre et ses alliages s’adaptent parfaitement a plusieurs types de
soudure comme le soudage autogene, la soudure €lectrique de brassage ou de soudage a

I’étain.

» La conductivité

Le métal rouge est un excellent conducteur, que cela soit de nature électrique ou
thermique. Et selon I'TACS « International Annealed Copper Standard », la conductivité
¢lectrique du cuivre est égale a 100 %.
De nombreux domaines d’application relatifs a la fabrication de matériels €lectriques et
¢lectroniques font appel a ce métal en raison de sa haute performance. Et pour ce qui est
de sa conductivité thermique, le cuivre n’est pas en reste.
Effectivement, plusieurs secteurs d’activités utilisent ce métal afin de chauffer ou
refroidir un liquide ou un gaz. On peut constater que la plupart des appareils installés

dans les foyers sont constitués essentiellement ou partiellement de cuivre.

Page 18



Chapitre 1 Recherche bibliographique

> Larésistivité face a la corrosion

Selon des expériences menées afin de déterminer les performances du cuivre, des
chercheurs ont mis en évidence la résistance du cuivre a I’usure et a la corrosion [47, 48].
En effet, le cuivre ainsi que ses alliages sont invulnérables sous 1’action de I’eau et des
produits chimiques. En raison de cette résistance a la corrosion, de nombreuses industries
emploient le cuivre dans la fabrication de tuyaux, de récipients et de conteneurs. Ce métal

est aussi utilisé dans la toiture et la robinetterie a cause de sa bonne durabilité.

» La durabilité

Le cuivre est un métal qui peut étre recyclé a 1’infini sans que ses performances en
soient altérées. En effet, le cuivre est recyclable a 100 %, le pourcentage de récupération
du cuivre a partir des produits en fin de vie est estimé a 70 % du total potentiellement
disponible.

Ainsi, il est possible d’affirmer que le cuivre recyclé posséde les mémes propriétés
physiques et chimiques que le cuivre primaire. Selon le Bureau of International
Recycling, le recyclage du cuivre permet d’économiser 85 % de I’énergie nécessaire a la
production de métal primaire. C’est donc une ressource renouvelable qui présente
plusieurs avantages, tant sur le plan économique que sur le plan énergétique. Toutes ces
caractéristiques lui ont valu la place de I’un des métaux les plus prisés et les plus cotés en
bourse de nos jours.

Le cuivre est un métal rouge a cassure rose qui appartient au premier groupe de la
classification de Mendeleiev. Il a un réseau cristallin cubique a faces centrées a

équidistance (Fig. L. 3)

a = 3.607°A
L ]

o~
@

®

Figure 1. 6 : Représentation schématique de la maille élémentaire de Cuivre.
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Le tableau ci-dessous résume les caractéristiques générales de Cu :

Caractéristique Valeur
Numéro atomique (Z) 29
Masse atomique (A) 63,54
Parameétre de maille(a) 3,6074 A°
Rayon atomique (R) 1,28 A°
Densité (p) 8,94
Résistivité (pe) 10°Q.m 16,8
Température de fusion (Ty) | 1083 °C

Tableau 1. 2 : Caractéristiques du cuivre [46].

Les différentes nuances du cuivre en fonction de sa pureté sont :

Nuance du Cuivre | Pureté (% Cu)
MOO 99,99
MO 99,95
M1 99,96
M2 99,7
M3 99,5
M4 99,0

Tableau 1. 3 : Nuances du cuivre en fonction de sa pureté [48].

La figure I. 5 montre une image MEB de la poudre de cuivre. La plupart des particules
sont quasiment sphériques mais quelques unes sont allongées. Les particules de cuivre

sont poly cristallines [47].

e
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Figure I. 7 : Image MEB de Cuivre en poudre [47].
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Chapitre 11 Meétallurgie des poudres

II. 1 Introduction

La métallurgie des poudres (MP) se réfere a un ensemble de procédés de
fabrication et de mise en forme qui sont utilisés pour produire différentes formes de
pieces mécaniques a partir du mélange de poudres de métaux purs ou d’alliages. Cette
technique permet la réalisation de pi¢ces de dimensions précises difficiles a obtenir par
d’autres procédés communs et ce avec une diminution considérable de la quantité de
matiere perdue. Les principaux processus de la MP pour la production de pieces sont la
compression et le frittage.

La compression se fait a I’aide d’une pression externe qui conduit a la forme de la piéce
désirée. Le frittage consiste a chauffer la piéce obtenue pour qu’elle acquiere une bonne
tenue mécanique. Une schématisation des différents processus de cette technique de
fabrication est illustrée sur la figure II.1. Chaque processus est versatile, efficace,
rentable et respectueux de I’environnement. Pour de nombreuses pieces issues de la MP,
les opérations secondaires sont ¢liminées complétement ou réduites de facon
significative par rapport aux procédés de fabrication conventionnels.

La MP offre de nombreux avantages par rapport aux autres technologies de mise en
forme des matériaux métalliques, parmi lesquels on peut citer :
» la capacité intrinséque a produire une large gamme d’alliages avec des propriétés
uniques ;
» le contrdle de la taille, la forme et I’emplacement de la porosité dans la piéce ;
» 1’adaptation des microstructures pour proposer une gamme de propriétés
physiques et mécaniques ;

» la production des pi¢ces de volume modéré a volume élevé ;

v

la fabrication d’'une gamme étendue de formes ;

» la capacité d’optimiser le processus complet, allant de la sélection des matériaux
en passant par la fabrication jusqu’aux propriétés du produit fini.

» le rapport colit/ efficacité compétitif vis-a-vis des procédés tels que le moulage,

le forgeage et ’'usinage.

Par ailleurs, la modélisation du comportement mécanique de la poudre au cours de
la densification constitue un point crucial pour la simulation numérique laquelle est un
outil d’aide précieux pour I’industrie. Les moyens expérimentaux mis en ceuvre pour

analyser les caractéristiques des poudres montrent la grande évolution de celles-ci au
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cours de leurs densifications. La préparation des poudres nécessite la prise en compte,
lors de la compression, de variables pertinentes telles que la densité relative courante,

les déformations et les contraintes.

: r . | s 1
Matiére I'| Poudres métalliques Additifs l
premiére : (élémentaires ou alliages) (graphite, lubrifiant) | /

————— -~ ]
Malaxage : Mélange :
S e ——— P ——
I’ (Compaction a chaud : ) ( Compaction 2 froid : !
i isostatique, isostatique, :
: torgeage, en matrice, I
Formage I extrusion, extrusion, :
: frittage sans pression, laminage, !
| \__ pulvérisation.  J | injection en moule. |
______________________ I
: Consolidation : :
Frittage I four |
: atmosphére sous vide :
f—==-=-=-== e e 1
T Poedy "

Produits finis: Produits finis
Figure I1. 1 : Les différents processus de la métallurgie des poudres.

I1. 2 Métallurgie des poudres

Le frittage est une opération de traitement thermique consistant & consolider les
poudres en utilisant 1'énergie thermique [49 - 53]. Cette technique n’utilise pas de
températures trés élevées, et les picces frittées présentent un retrait trés faible au
refroidissement. Il y a plus de 20 ans, la métallurgie des poudres est devenue un moyen

d’¢élaboration qui a pris de la place face aux techniques de production classique des

alliages [54].

IL. 2.1 Elaboration des poudres

Les caractéristiques de la poudre jouent un réle important dans le processus de
fabrication des pi¢ces solides par MP et déterminent en partie leurs propriétés finales.
La forme, la taille, la coulabilité, la densité apparente, la surface spécifique, etc., sont
des propriétés de la poudre a I’issue de son ¢laboration.
Il y a de nombreuses méthodes de fabrication des poudres qui peuvent étre regroupées

en 3 principales techniques : mécanique, physique et chimique.
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Chacune de ces méthodes a une influence sur la taille des grains solides, leur répartition,
leur forme, leur microstructure, leur composition chimique et leur cotit La mécano-
synthése est I’une des techniques mécaniques couramment utilisée dans 1’élaboration
des poudres. Les méthodes physiques se réfeérent essentiellement aux techniques
d’atomisations dont le principe est de faire couler le métal en fusion et de le soumettre
aux jets d’un fluide (eau, gaz, huile) dont le but d’isoler les gouttelettes qui le
constituent (fig. II. 2). Il existe d’autres techniques physiques telles que 1’ultrason,
I’orifice vibrant . . . etc. Parmi les techniques chimiques, on distingue une diversité de
méthodes de préparation des poudres qui consistent a faire intervenir un réactant et un

réactif [55, 56].
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Figure II. 2 : Principe de 1’atomisation par jet d’eau (a gauche) et par jet de gaz (a droite) [S5]

La matieére premicre, livrée sous forme pulvérulente, peut-étre de différentes natures :
métallique, céramique ou organique. Les poudres de nature organique sont utilisées
dans I’industrie pharmaceutique. Les deux autres types de poudre sont retrouvées dans
divers secteurs industriels tels que I’automobile, 1’aérospatial, les outils de coupes,
I’énergie, les conducteurs ¢électriques, les supports magnétiques et 1’électronique.

Pour décrire ces maticres premicres, il est d’usage de préciser :

» la composition chimique : les matiéres premicres sont distinguées par des
noms commerciaux. La composition chimique inclue, également, la nature des

adjuvants.
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» les adjuvants : ce sont des matériaux ou substances ajoutés a la poudre brute et
qui assurent la fonction soit de liant, soit de lubrifiant. Le liant autorise
I’agglomération des grains de poudre et le lubrifiant réduit les frottements aux
interfaces poudres-outils et grain-grain.

La nature granulaire d’un matériau pulvérulent est caractérisée par un certain
nombre de parametres physiques : la masse totale, le volume total de la poudre, le
volume de la partie solide, le volume des vides, la masse volumique de la matieére dense,
la densité relative rapportée a la masse volumique du matériau dense, etc. Ces
parametres qualifient essentiellement 1’état du matériau au regard de la porosité au cours
des phases caractéristiques des procédés de mises en forme.

D’autres paramétres doivent étre également considérés pour distinguer avec précision
les nuances variées des poudres industrielles. En effet, les mesures de la dureté
permettent de définir deux grandes classes de matériaux pour les poudres :

» Les matériaux ductiles qui sont des matériaux "mou" et qui peuvent étre allongés,

étendus, étirés sans se rompre (fer, cuivre, plomb . . .)

» Les matériaux fragiles qui sont des matériaux durs et qui peuvent se briser sans

déformation plastique appréciable. On distingue dans cette classe les carbures et

les céramiques.

I1. 2. 2 Analyse du mélange

La caractérisation des poudres repose aussi sur 1’analyse de la morphologie des grains:
» Lataille des grains est mesurée soit par tamisage ou par micrographie
» La forme des grains conditionne en partie le comportement de la poudre pour

certaines phases du procédé de mise en forme.

Les images MEB permettent d’apprécier la variété des morphologies rencontrées pour
quelques poudres métalliques (fig. II. 3).

Pendant le mélange, des éléments d’alliages, tels que le graphite, le nickel ou le cuivre,
ainsi qu’un lubrifiant sont ajoutés a la poudre de base (poudre de fer par exemple).

La factorisation d’un bon malaxage du mélange donne une certaine homogénéisation de

la poudre conduisant a une répartition plus uniforme de celle-ci.
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Figure I1. 3 : Des exemples de diverses formes et tailles de grains de poudre métallique.
a) alliage de fer atomisé avec de I’argon, sphérique avec de fines particules agglomérées
b) alliage de fer atomisé par centrifugeuse; ¢)acier inoxydable atomisé par eau, arrondi et

irrégulier; d) verre métallique a base de fer, ruban écrasé, plats angulaires [S6]

I1. 3 Morphologie de particules

La forme des particules est normalement observée par microscopie. Selon la
taille des particules (micronique, submicronique, nanométrique, etc.) on utilise un
microscope plus ou moins puissant ; les plus utilisés sont le microscope électronique a
balayage (MEB) et le microscope électronique a transmission (MET). Actuellement,
avec la micro tomographie aux rayons X, il est possible de déterminer la morphologie
d’une particule (de quelques microns) plus précisément et avec une information

tridimensionnelle.

I1. 3. 1 Taille des particules

La taille de la particule est une caractéristique trés importante qui dictera le
comportement au frittage et les propriétés finales de la piéce. En effet, les particules de
petites tailles, de grandes surfaces spécifiques, produisent une force motrice de frittage
plus élevée. Le temps et les températures de frittage nécessaires pour arriver a une
densification compléte sont, alors, plus faibles. La taille des particules est mesurée par
différentes méthodes, la plus utilisée étant le tamisage, réservée cependant aux tailles
supérieures a 40 um. Il existe d’autres méthodes, plus sophistiquées, basées par exemple

sur la sédimentation ou la diffraction laser. La microscopie est aussi utilisée pour
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déterminer la taille des particules mais le probléme de cette technique est la

représentativité de 1'échantillon analysé.

I1. 3. 2 Densité

Cette propriété renseigne sur la porosité interne de la poudre. La densité de la
poudre est calculée par un pycnometre, en utilisant un liquide ou un gaz inerte. La
méthode de Beckman consiste a faire passer du gaz a travers une masse de poudre pesée
et versée dans un pycnométre de volume connu. On mesure le volume du gaz nécessaire
pour remplir le pycnometre et la différence de volume (volume du pycnométre, des

poudres et du gaz) donne la densité avec une trés bonne précision (environ 0,01).

I1. 3. 3 Surface spécifique

La surface spécifique de la poudre (aire de la surface des particules par unité de
masse de poudre) est une propriété trés importante. Cette caractéristique a une grande
influence sur 1’énergie de surface d’un compact, qui détermine en grande partie son
comportement durant le frittage. La surface spécifique est souvent mesurée par la

méthode d’adsorption de gaz sur la surface de la poudre dite la méthode de BET.

I1. 3. 4 Coulabilité

Pour arriver a mieux connaitre une poudre, il n’est pas suffisant de connaitre les
caractéristiques des particules comme celles décrites plus haut, on doit aussi avoir des
informations sur le comportement collectif des particules. En production industrielle, il
faut remplir la matrice le plus rapidement possible, ce qui nécessite une poudre qui
s’écoule facilement. On parle de « coulabilité ». Cette propriété est mesurée par le
temps d’écoulement d’une quantité de poudre donnée dans un entonnoir standard. La

coulabilité est réduite quand la taille des particules diminue.

I1. 4 Compression des poudres

La phase de compression vise, d’une part, la densification par rapprochement et
la déformation des grains solides a 1’aide d’une pression externe, et d’autre part,
I’obtention de comprimés ayant la forme et les dimensions désirées. Au cours de la
compression, le lubrifiant sec mélangé initialement avec la poudre est pressé jusqu’a la

paroi de la matrice afin de faciliter I’éjection de la piéce et préserver ’outillage. La
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méthode de compression la plus utilisée est la méthode dite uni-axe a froid. Le cycle de

compaction est décrit par les étapes ci-dessous :

I- Une quantité controlée de la poudre est mise en place par gravité dans la matrice en
utilisant un sabot d’alimentation.

2- Les poingons supérieur et inférieur se déplacent I’uns vers I’autre en appliquant une
pression prédéterminée sur la poudre, générant ainsi un comprimé conforme a la
forme et a la taille de la matrice et des poingons.

3- Le poingon supérieur est retiré de la matrice et le poingon inférieur se déplace vers
le haut afin d’¢éjecter la piece de la matrice.

4- Le poingon inférieur revient a sa position initiale et le sabot passe a travers la cavité
de la matrice poussant ainsi le comprimé obtenu et remplissant de nouveau la

matrice pour une nouvelle étape de compression.

Les pressions utilisées pour comprimer les poudres sont choisies en fonction de la
densité et la taille de la piece désirée. La majorité des pieces obtenues par I’industrie de

la MP sont consolidées selon la méthode illustrée par la figure 11.4.

1- Début du cycle 4- Fin de la compression
2- Chargement de la matrice de la poudre 5- Ejection de la piece
3- Début de la compression 6- Rechargement de la matrice

Figure I1. 4 : Schéma du cycle de compaction pour une seule pi¢ce [S6]

Pour un comprimé, tout comme pour les milieux granulaires de maniere générale, 1’état
de compacité des matériaux est quantifié par la densité relative qui est égale a la densité

obtenue par le comprimé rapportée a la densité théorique du matériau dense, ¢’est-a-dire
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la densité du matériau en absence de porosité. Pour avoir une bonne densité via le

procédé de compression, il faut: [55]

» Diminuer le nombre de contacts entre grains, cela revient a avoir des tailles plus
importantes des grains,

» Améliorer le réarrangement par moyen mécanique (vibration),

» Abaisser la valeur des coefficients de frottement grains-outils et grains-grains par
ajout d’un lubrifiant,

» Favoriser un bon temps de mélange poudre/lubrifiant,

» Bien définir la cinématique de compression,

» Favoriser des contraintes de compression élevées.

Les comprimés ainsi obtenus par I’étape de compression, désignés par "pieces a vert",
possedent la forme désirée mais leurs propriétés mécaniques sont médiocres.

L’amélioration de ces propriétés mécaniques nécessite I’opération de frittage.

II. 5 Frittage

Le but du frittage est la consolidation des piéces a vert suite a une €élévation de la
température, ce qui a pour effet de densifier le matériau et de rehausser ses propriétés
mécaniques.
Dans une étape de frittage typique, la picce a vert est placée sur un tapis a mailles et se
déplace lentement a travers un four a atmosphére controlée. La température dans le four,
comme indiquée sur la Figure II. 5, augmente graduellement depuis une zone de
préchauffage jusqu’a une zone chaude ou elle est maintenue constante a la température
de frittage désirée. La température commence ensuite a diminuer dans une zone de
refroidissement ou la baisse de température est controlée. La température de frittage est
maintenue au-dessous du point de fusion du métal de base. Dans certains cas, des
alliages additifs a la poudre de base peuvent fondre, on parlera alors de frittage a phase
liquide. Généralement, le four comporte une atmosphére protectrice afin d’empécher
I’oxydation des piéces dans la zone chaude et pour aider a réduire les oxydes encore
présents.

Le cycle de température imposé aux pieces lors de leur présence dans le four implique

des changements de la microstructure du matériau constitutif ainsi que sa composition.
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Figure II. 5 : Illustration des opérations séquentielles dans un four de frittage [S6]

En général, la microstructure développée au cours du frittage détermine les propriétés

physiques et mécaniques du matériau.
I1. 6 Mise en forme en métallurgie des poudres

Le principe général de la mise en forme des poudres consiste en 1’¢laboration
d’un matériau compact, de bonne tenue mécanique et de forme définie, a partir d’un
matériau granulaire. L’énergie nécessaire a la densification est fournie sous forme
thermique et/ou mécanique. Il est a noter que 1’énergie thermique est toujours requise
pour aboutir & une bonne tenue mécanique par "soudure" des grains.

De maniére simplifiée, la densification d’un matériau granulaire peut étre la
conséquence des effets thermiques, le résultat d’un procédé combinant simultanément
des effets thermiques et mécaniques, ou encore un procédé¢ comprenant d’abord une
phase purement mécanique (mise en forme) suivie d’une phase thermique (frittage).
Citons ci-aprés quelques procédés de mise en forme rencontrés en métallurgie des

poudres.

I1. 6. 1 Moulage par injection de métaux (Metal Injection Moulding « MIM »)
II. 6. 1. 1 Principe du procédé

Le procédé de moulage par injection de poudre métallique(MIM) a été développé
depuis le début les années 1970. L’intérét du MIM est de produire des objets de formes
tres complexe, de tailles réduits et présentant des densités relatives élevées (95 % - 100

% de la densité théorique du matériau) [57].

Page 30



Chapitre 11 Meétallurgie des poudres

ot

poudre meétallique ‘

Moulage par injection

k3 >

LT Y ]
L LR

k3

Déliantage Frittage

Figure II. 6 : Principe du moulage par injection (MIM).

Ce procédé combine deux technologie de mise en forme distinctes : 1’injection
des thermoplastique et la métallurgie des poudre .cette combinaison permet de réaliser
des pieces mécaniques de forme 3D complexe, possédant de bonne résistances
mécanique et des propriétés physique contrélées ces deux technologie ont un role précis
dans le processus de fabrication de moulage par injection, la métallurgie des poudre sert
a procurer la résistance mécanique aux composants. Le procédé MIM combine quatre
étapes successives :

1. la préparation du mélange poudre /liant.

2. L”’injection.
3. le déliantage.
4

. la densification [58].

I1. 6. 1. 2 Domaine d’application

Les domaines d'application que couvre le MIM sont nombreux : l'armement,
'automobile, le médical, le petit outillage, 1'horlogerie et la lunetterie, les équipements
industriels, les équipements informatiques et de connectique l'industrie automobile
utilise un nombre important de piéces MIM pour la motorisation, la transmission, la
climatisation... Les exemples présentés sur la figure II. 6 montrent la complexité de la

géométrie des pieces MIM fabriquées [59] :
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Figure I1. 6 : La fabrication de piéces MIM
I1. 6. 2 Compression — laminage
Ce procéde est utilisé dans le cas de production en petite s€rie, pour des picces de

grandes dimensions ou pour des matériaux durs tels que le tungstéene. Ce mode de mise

en forme est peu onéreux. La densification a froid peut également étre réalisée par

laminage tel que l'illustre par exemple la figure II. 7.

Poudre

Roulean

Figure II. 7 : Principe de la compression par laminage.

Dans ce cas, la poudre est posée sur un tapis et amenée entre les rouleaux. La réduction
de 1'épaisseur en sortie de laminoir définit le taux de compression. Ce procédé permet
une production en continu dans des domaines tels que celui des composants €lectriques

et électroniques [57].
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II. 6. 3 Frittage pour le prototypage rapide

Il s’agit d’un procédé de production rapide de piéces, ou de séries de pieces, sans
outillages a partir de données 3D. Le principe repose sur la soudure des grains de
poudre couche par couche. Chaque couche étant exposée a un faisceau laser qui trace sa
forme et solidifie la poudre. Les grains non chauffés ne sont pas affectés et servent de
support pour la couche suivante. Une nouvelle couche est étalée par un rouleau

mécanique et le cycle recommence comme illustrée sur la Figure II. 7 [60].

Figure I1. 8 : Réalisation rapide de prototypes.

I1. 6. 4 Compression Isostatique a Chaud (CIC)

Ce procédé combine des sollicitations mécaniques et thermiques. Son principe
consiste a placer de la poudre dans un conteneur sur lequel est appliquée une pression
isotrope. Celle-ci est portée a une température proche de la température de fusion du
matériau (Fig. II. 8). La méthode est utilisée pour la consolidation de matériaux tels que
les outils en acier, les superalliages a base de nickel, titane, et composites a matrice en
aluminium. Les piéces obtenues par ce procédé ont des propriétés physiques et
mécaniques isotropes avec une porosité minime, en particulier pour les piéces massives.

Efrvage a vide Cyele™y
Chargement l

"D ompritne

Deémoulage

Pression isostatique a chaud

Figure I1. 9 : Principe de la Compression Isostatique a Chaud (CIC) [61]
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II. 6. 5 Compression Isostatique a Froid (CIF)

Le principe de ce procédé, dont les sollicitations sont purement mécaniques,
consiste a immerger un conteneur souple remplie de poudre dans un liquide,
habituellement de I’eau, qui est comprimé a une haute pression. La poudre est alors
rendue compacte a travers une pression approximativement identique dans toutes les
directions. Ceci conduit & une bonne uniformité de la densité. Ce procédé se distingue

par sa capacité a produire des pieces tres élancées telles que des barres [60].

Figure I1. 10 : Composants réalisés par compactage a froid et frittage

I1. 6. 6 Pressage isostatique dans un moule en élastomére (Rubber Isostatic
Pressing « RIP »)

Ce procédé reprend le principe du CIF, a la différence que la pression est créée
par I’intermédiaire du mouvement unidirectionnel d’un piston. La poudre est versée
dans un moule en ¢élastomere (matériau presque incompressible). L’énergie appliquée
par le piston est transmise a 1’élastomere pour parvenir a des conditions similaires a
celles de la compression isostatique (Fig. II. 9). La piéce extraite du moule est ensuite

frittée [60].

Direction de compression

Poincon

oudre
% @8 Elastomeére
% Matrice
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Yk %
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\
\
\

Figure II. 11 : Principe du procédé RIP.
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I1. 6. 7 Compression a froid

Il existe plusieurs procédés de mise en forme par compression a froid, parmi lesquels

on peut citer :

» la compression en matrice (section II. 4. 4, Fig. II. 4).

» la compression-laminage est un procédé analogue au laminage sauf qu’une
poudre est comprimée entre deux rouleaux en mouvement de rotation pour
former une plaque relativement fine.

» la compression rotative consiste a comprimer une poudre dans une matrice, mais
contrairement au procédé classique ou toute la surface du poingon exerce une
pression, 1’effort est seulement transmis sur une partie de la surface d’un outil
animé d’un mouvement de rotation désaxée.

» la compression dynamique qui regroupe la compression par choc hydraulique,

la compression explosive et la compression par impact de projectile.

Ces procédés consistent a comprimer une poudre en appliquant une pression tres
importante (100 GPa) pendant un trés court instant (micro-seconde).

Ils permettent d’atteindre, pour certains matériaux, des densités relatives proches de
I’unité [S5, 56, 61].

Des pieces, de formes diverses et variées, fabriquées par de tel processus de MP sont

indiquées sur la Figure II. 10.

Figure II. 12 : Différentes pieces issues de I’industrie de la MP [61].

I1. 7 Caractérisation mécaniques des poudres
Il existe toute une variété de moyens d’essais permettant de caractériser les
propriétés physiques et mécaniques de la poudre et des comprimés. Dans 1’industrie, les

essais de caractérisation sont souvent normalisés. On y distingue les essais de
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coulabilité et de densité tassée a la réception de la matiere, les essais de compressibilité,
de tenue a cru (essais de flexion) et d’efforts d’¢jection sur des comprimés.

Dans les unités de recherches, les moyens d’essais sont sophistiqués et plus lourds
d’exploitation. Ils permettent cependant d’effectuer des essais mécaniques identifiant le
type de comportement manifesté par la poudre et donnent acces aux valeurs des

parametres de matériaux a intégrer dans les expressions des lois de comportement [62].
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Chapitre 111 Elaboration et caractérisation de ’alliage Fe-Cu

III. 1 Introduction

Dans ce chapitre, nous abordons d’abord les techniques de 1’obtention et de la

préparation des poudres de fer et du cuivre qui constituent le systéme binaire Fe-Cu.

Apres avoir présenté les caractéristiques mécaniques de ces composés nous exposerons

leurs processus de formation par frittage en phase liquide.

Pour la caractérisation de I’alliage, la technique de I’EDX est utilisée afin

d’identifier la composition chimique des échantillons élaborés. Le MEB est considéré

pour examiner la structure morphologique de I’alliage.

I11. 2 Métallurgie du systéme Fe-Cu

I1I. 2. 1 Diagramme d’équilibre binaire fer-cuivre

‘c

TEMPERATURE

Le systeme est considéré dans la zone indiqué sur la Figure III. 1 (Fe, +Cu).

1600

] T T T T T T I ¥
(3=Fe) # 1L
1500 L -
1400 -
La zone d’étude
1300
(y=-Fe) + L
1200
- . 1084.% *C
1100 1094 °C
40
(Cu)
1000 o
{y-Fe) + (Cu)
900 -
=850 ¢
800 (a=Fe) + (Cu)
Tm i 1 1 L 1 1 1 i :
Fe 20 20 40 50 &0 T0 BO 90 Cu

WT. % Cu

Figure III. 1 : Diagramme d’équilibre Fe-Cu [63]
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L’ ¢étude est basée sur deux variables ; la teneur en cuivre dans I’alliage et la
pression de compactage.
Dans une premiére €tape, nous avons ¢laboré des échantillons dont la teneur en cuivre x
varie de 0.25 % a 1 % en masse, tel que x=0.25;0.40 ; 0.55;0.77 ; 0.85 et 1 %. Dans
une seconde étape, nous avons considéré un échantillon dont la teneur est de 2,1 % en
masse de cuivre, c'est-a-dire un alliage appartenant a la fonction triple sur le diagramme
des phases et nous avons varié la pression de compactage de 3.5 a 23.5 MPa, tel que

P=35;5;10;14.5; ¢t 23.5 MPa.
I1I. 2. 2 Obtention des poudres par procédés chimiques

L’obtention des poudres par la technique chimique nécessite la présence d’un
réactant et d’un réactif. L’une des techniques faisant intervenir ce processus est la
réduction des oxydes. Cette méthode consiste a broyer mécaniquement les oxydes
métalliques et a les réduire en présence d’agents réducteurs, par chauffage a une
température inférieure a la température de fusion du métal.

Les matieres premicres utilisées dans cette étude ont été fournis par la société chinoise
(NORINCO) sous formes d’oxydes. La réduction de ces oxydes est réalisée dans un
four a hydrogene (figure III. 8) afin d’obtenir des poudres avec une pureté de 99 %.

Le systéme est réglé dans 1’objectif de récolter des particules de forme sphérique dont la
taille moyenne est comprise entre 38 et 50 um.

Les caractéristiques des composantes de la poudre sont reportées sur le tableau II1. 1.

Poudre Cu Fe
Pureté (%) 99,5 99.5
Structure cristalline CFC |CC
Paramétre de maille (A) | 3,6074 | 2.886
Densité théorique 8,935 | 7.874
Tiusion (°C) 1083 | 1538

Tableau III. 1 : Caractéristiques des poudres utilisées
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«» Les réactions de réduction :

T=700-850°C
F6203 + 3H2 —>2F€ + 3H2 (0]

750 - 850°C,
H;

y

Figure III. 2 : Réduction du Fer et Cuivre

I1I. 2. 3 Broyage a boulets a faible énergie

On a utilisé un broyeur a faible énergie. Environ 200 g de poudre, a laquelle sont
rajoutées des billes en acier rapide (Fig. III. 3. a), est mise dans un broyeur en acier
inoxydable (Fig. III. 3. b).

Le tambour est ensuite dépos€¢ sur un mélangeur a rouleaux (Fig. III. 3. ¢) qui
tourne a une vitesse radiale d’environ 0.6 Hz. Les collisions entre les billes et les
particules de poudre permettent de réduire la taille de ces derniéres. La durée du
broyage est de 6 heures, le but est de favoriser rapidement une formation de phase

solide/solide par diffusion. Ce but ne peut €tre atteint que si la poudre est fine.
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a- Billes en acier

b- Broyeur en inox
~

¢- Machine de broyage

Figure III. 3 : Systéme de broyage sec a bille
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I1I. 2. 4 Collage

Apres le broyage, l'utilisation d’une colle, appelée agent de formage, est
indispensable pour la cohésion des poudres apres pressage. Grace a ce procédé, on aura
une bonne répartition de la densité lors du pressage car la friction entre grains et celle
entre grains et parois est diminuée. Cependant, les agents de formage présentent
I’inconvénient d’augmenter la teneur en carbone et celui d’élever le taux d’impuretés.
Les principaux constituants de la colle utilisée sont le caoutchouc et I’essence. Les
proportions utilisées pour le collage sont 100 ml de colle par kilogramme de mélange

des poudres (Fig. II1. 4).

Caoutchouc

Essence

Figure I1I. 4 : Colle (caoutchouc + essence)

IIL. 2. 4. 1 Technique de compactage

Le compactage des poudres est schématisé sur la figure III. 5.

Remplissage Compression Ejection
Poudre Poincon - o A
/ supeticut M Matrice
«— Poincon %% %E
inférieur

Figure III. 5 : Cycle de compaction
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Nous commengons par mettre une quantité controlée de poudre dans la matrice.
Ensuite, nous appliquons une pression prédéterminée sur la poudre par I’intermédiaire
des piongons supérieures et inférieurs. Le déplacement de ces derniers génere un
comprimé conforme aux formes et aux tailles respectives de la matrice et du poingon.
L’opération se termine par le retrait du poingon supérieur de la matrice et en
conséquence, le poincon inférieur se déplace vers le haut en injectant la piece de la

matrice.

II1. 2. 4. 2 Presse de compression uniaxiale
L’utilisation de la presse hydraulique (Fig. III. 6) a haute pression a permis
d’obtenir des échantillons de forme parallélépipédique grace au dispositif de pressage

présenté sur la figure I11. 7.

Figure III. 6 : Presse hydraulique

Cette forme facilite I’homogénéité de pressage. La pression de compactage peut

atteindre 25 MPa. Le facteur dont il faut tenir compte apres le frittage est le retrait.
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Poincon de pressage
' Poudre

Figure I1L. 7 : dispositif de pressage

Notons qu’il faut tenir compte du pourcentage de 1’oxygene dans le fer, lequel est égale
3.47 % apres pressage. Les échantillons du systéme sont élaborés par un pressage de

10MPa.

% _du Fe et Cu

Echantillon e L
1 99.75 0.25
2 99.6 0.4
3 99.45 0.55
4 99.3 0.7
5 99.15 0.85
6 99.0 1

Tableau III. 2 : Composition chimique en % du systeme Fe-Cu
I11. 3 Elaboration du composé Fe-Cu par frittage en phase liquide

Le composé Fe-Cu est élaboré par frittage en phase liquide en faisant intervenir
la fusion d’au moins 1’'un des constituants initiaux. En conséquence, il se fait a une
température comprise entre le plus haut et le plus bas des points de fusion des
constituants des poudres a fritter. Les mécanismes mis en jeux font intervenir des
phénomeénes de fusion, de mise en solution, de diffusion, d’écoulement liquide par
capillarité, de réarrangement des particules solides et d’élimination de la porosité dans

un milieu géométrique tridimensionnel aléatoire.

II1. 4 Four de frittage
La température de frittage des pieces est de 1250 °C dans un four a hydrogeéne

tubulaire a filament électrique dont la température maximale est de 1600 °C (Fig. III. 8).

Page 44



Chapitre 111 Elaboration et caractérisation de ’alliage Fe-Cu

Figure III. 8 : Four a hydrogene

Ce four de frittage se compose habituellement de trois zone différentes de chauffage
avec un temps de maintien calculé selon le type de chaque alliage (la composition
chimique, le volume de 1’échantillon,.....etc.). Ensuite, ces échantillons sont refroidis
sous atmosphére contrdolée par un gaz inerte H, pour éviter 1’oxydation et la formation

des pores.

1. la zone de préchauffage est aux environs de 250 a 300 °C.

2. la zone chaude ou les pi¢ces en poudre de fer et de cuivre sont frittées a 1250 °C
(frittage en phase liquide).

3. la zone de refroidissement ou les picces frittées sont refroidies jusqu'a environ
150 - 250 °C, avant d’étre mises a I’air (le refroidissement est réalisé a I’aide

d’un tube contenant de 1’eau froide en contact avec les parois de la zone du four).

Zone chaude

H,

(gazinerte)
A—

Zone de pré-chauffage Zone de refroldissement

Entrée

Temps‘position

Figure III. 9 : Schéma de processus d’¢laboration du Fe-Cu
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III. 5 Mesure de la densité

Les dimensions des piéces préparées sont représentées sur la figure III. 10.

Figure III. 10 : Dimensions d’échantillon

La densité a été¢ mesurée par un densimétre digital de type Voyager Pro Modeéle :
VP6102 C. Les mesures de la masse (m) et du volume (V) des échantillons ont permis
de calculer, également, la densité des échantillons, selon la formule classique :

p=m/V I -1
Pour évaluer le volume des éprouvettes. Les mesures de densités des piéces crues et
celles des picces frittées ont été effectuées en 4 étapes. Les éprouvettes compactée ou
frittée sont d’abord pesées avec une balance (Fig. III. 11) dont la précision est de
0.00000. Par la suite, les dimensions des éprouvettes sont mesurées a I’aide d’un
micrometre qui permet une précision de = 0.005 mm. Ces dimensions sont utilisées pour

calculer le volume de chaque éprouvette.

Figure III. 11 : Balance ¢électrique de 0.00001

Le principe de mesure de la densité se base sur le Principe d’Archimede :
« Quand un corps est immergé dans un liquide, il subit une poussée verticale. Cette
derniére est juste égale a la force pondérale du liquide déplacé. Cette force agit

verticalement vers le hauty.
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La densité de 1’échantillon est calculée par la formule

P =="-po 1M1 -2
Ou A, B, py sont respectivement le poids de I’échantillon dans I’air, le poids de
I’échantillon dans le liquide de mesure, la densit¢ du liquide de mesure. La
détermination des deux premieres grandeurs se fait a I’aide d’un systeme de balance

KERN ALS/PLS-A01. La dépendante de la température est répertori¢e dans le fascicule
fourni avec I’appareil (Fig. I1I. 12)

Figure III. 12 : Densimétre digital type Voyager Pro Mod¢le : VP6102 C.

La densité ainsi que la masse des échantillons aprés pressage sont regroupées sur le

tableau IIL. 3 :

Ech- | ¢-h.e£0,1 mm | Dvert | m(gr)

1 29,5x6x5,3 3,34 3,1
29,6 x6,1 x5,5| 3,51 3,1
29,6 x6,1 x5,2 | 3,21 3,0
29,6 x6,1x5,5| 3,40 3,0
29,6 x6,1 x5,4 | 3,45 3,1
295x6,1x53 ] 3,29 3,0

N[N |B|W|N

Tableau III. 3 : Les caractéristiques des échantillons aprés pressage

I11. 6 Calcul du rétrécissement
La densité et les dimensions des échantillons frittés sont représentées sur le
tableau III .4. Les résultats du pourcentage de rétrécissement calculé sont reportés sur le

tableau III. 5.
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Ech- L.H.E £0,1 mm P (gr) Dy D, appareil
1 23,10x4,15x 4,7 2,43 5,39 6,07
2 23,15x4,3 x 4,7 2,64 5,64 6,36
3 23,15x4,2 x 4,7 2,54 5,56 5,93
4 23,5x4,3 x 4,8 2,32 4,78 5,89
5 23,0x4,1x 4,8 2,59 5,72 6,16
6 23,10x4,2x 4,7 2,55 5,59 6,07

Tableau III. 4 : Les caractéristiques des échantillons apres frittage

Ech- L/t | H/h | E/e

1 0.783 | 0.692 | 0.886

2 0.782 | 0.705 | 0.854

3 0.782 | 0.688 | 0.904

4 0.794 | 0.705 | 0.873

5 0.777 | 0.672 | 0.889

6 0.783 | 0.688 | 0.887

Valeur | 0.784 | 0.692 | 0.882
moyenne 0.786

Tableau III. 5 : Les coefficients de rétrécissement de dimensions des échantillons apres

frittage

III. 7 Traitements thermiques

Les traitements de trempe et de revenu permettent d’améliorer les propriétés
mécaniques des alliages. Pour réaliser la trempe des échantillons Fe-Cu produits, nous
les avons mis dans un four de trempe a bain de sel (BaCl, + NaCl). Les échantillons ont
¢été, par la suite, refroidis de deux manieres, a I’huile (Tisca30) et a I’eau. Afin d’assurer
une uniformité¢ de chauffage et une absence de dénaturalisation du systéme, nous avons
considéré une température de trempe de 850 °C.

Le traitement de revenu produit un durcissement structural et sert a diminuer la fragilité
de la piece et a éliminer les contraintes résiduelles. Dans cet objectif, les échantillons ont
¢été chauffés a une température de revenu de 180 °C dans un bain de nitrate pendant 45

minutes et refroidis lentement.
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I11. 8 Caractérisation microscopique
I1I. 8. 1 Préparation des échantillons

II1. 8. 1. 1 Polissage

La visualisation des différentes phases, des joints de grains ou encore de la
porosité nécessite au préalable une bonne préparation de la surface des échantillons a
observer. La premicre étape étant le polissage des échantillons, celui-ci est réalisé avec
une polisseuse manuelle (fig. III. 13).

Les pieces sont polies par abrasion et le polissage s’effectue dans des conditions
métallographiques standard et en présence d’eau, les papiers abrasifs utilisés sont :

» Pour ébauche : P300 ; P600 et P800

» Pour finition : P1200 ; P2000 et P4000.

» Supére finition : des draps tissés avec ajout de suspensions de diamant.

Nous avons également procédé a un polissage automatique dans 1’espoir de mettre en

contraste les joints de grains et les images microscopiques (fig. I11.14).

Ebauche

Figure III. 13 : Polisseuse manuel
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‘_ ]
¢ .

Figure III. 14 : Polisseuse automatique

III1. 8. 1. 2 Attaques chimiques

Les échantillons a base de fer destinés a I’observation métallographique ont été
attaqué au Nital 4 % (4 ml HNOj; par 96 ml CH;0H) pendant une durée variant de 15 a
30 secondes [64]. L’attaque chimique permet de mettre en évidence les différentes
phases constituant les matériaux ainsi que les contours granulaires et certains défauts.
Préalablement, les échantillons élaborés par frittage ont été découpés puis enrobés a
froid sous vide dans une résine époxy. Un polissage semi-automatique a été réalisé avec
des papiers SiC et des draps tissés sur lesquels, on a vaporis¢é de suspensions de
diamant. Le polissage est utilis¢ afin d’atteindre un état de surface miroir. Le réactif,
souvent utilisé pour révéler les microstructures des aciers perlitiques, n’a pas permis de
révéler correctement les anciens joints de grains austénitiques dans le cas de nos

alliages.
I1I. 8. 2 Analyse microscopique

Pour comprendre et améliorer le comportement des matériaux métalliques, il faut
¢tablir la liaison entre les phénomeénes a 1'échelle microscopique et les propriétés
macroscopiques. La structure interne des matériaux est composée de grains ou de
particules de taille microscopique, qui constituent la microstructure. Celle-ci est
observable par microscopie (optique ou électronique).

C'est grace a la modification controlée de la microstructure (notamment au cours
de la fabrication ou de la mise en forme) que I'on obtient les propriétés désirées. Par
ailleurs, toute évolution de la microstructure entraine aussi une modification des

propriétés.
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II1. 8. 2. 1 Microscope optique

Il a ét¢ utile pour identifier ’emplacement des régions composées des phases
(grains) et la porosité et d’observer les échantillons avec un grossissement x500.
Le microscope optique (olympvs- bxsam) présenté sur La Figure III. 15 est utilisé pour

identifier I’emplacement de porosité et observer les phases des différents alliages.

Figure III. 15 : Microscope optiques (olympvs- bxsam)

I1I. 8. 2. 2 Microscopie électronique a balayage (MEB)

Cette technique nous a permis d’analyser la morphologie et la composition
chimique de nos structures a ’aide de trois signaux résultants de I’interaction du
faisceau d’¢lectrons avec I’échantillon.

La figure III. 16 montre le Microscopie Electronique a Balayage (MEB-EDX
Quanta).

Les analyses dispersives en énergie (EDX) couplées au MEB sont aussi utilisées
pour vérifier la proportion massique et atomique des composants microstructuraux des

¢chantillons produits.
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Figure III. 16 : MEB-EDX Quanta 250

I1I. 8. 2. 3 Spectrométrie des rayons X en sélection d’énergie (EDX)

La spectrométrie a dispersion des énergies a été utilisée conjointement au MEB
pour identifier les éléments présents dans les principaux constituants microstructuraux.
Les électrons primaires envoyé€s sur 1’échantillon observé interagissent de plusieurs
facons avec lui. Une de ces interactions consiste a ioniser les atomes. Un rayon X peut
étre créé suite a des transitions électroniques.

La technique EDX jumelée a la technique MEB est trés utile puisqu’elle permet
d’exécuter des microanalyses chimiques de régions ciblées. Les analyses EDX ont été
conduites sous une tension d’accélération de 15keV. Des ratios d’intensité ont été

calculés a partir des spectres EDX obtenus.

I11. 9 Essais de dureté HRC

Des mesures multiples de dureté pour chaque échantillon fritté ont été prises a
I’aide d’un appareil digital (OMAGAFFRI mod¢le 250 MRS) (fig. III. 17) muni d’une
pointe en diamant de forme conique. La charge appliquée est de 150 N et ainsi les

valeurs obtenues sont a 1’échelle HRc.
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Figure III. 17 : Durometre digital (OMAGAFFRI mode¢le 250 MRS)
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Chapitre IV Résultats et discussion

IV.1 Introduction
Les résultats présentés dans ce chapitre sont obtenus suite aux investigations
expérimentales suivantes :
- Des échantillons, de dimensions (29,5 x 6 x 5,5) 0,2 mm3, ont été élaborés avec une
teneur massique en cuivre variant de 0.25 a 1 %.
- Ces échantillons ont été produits par frittage en utilisant une force de compression
variable afin d’en relever I’effet.
- La propriété mécanique ciblée dans le présent travail est la dureté, laquelle a été
examinée apres traitement thermique et refroidissement dans un bain d’huile et un

refroidissement plus rapide dans un bain d’eau.
IV. 2 Caractérisation microstructurale

Nous avons examiné la microstructure du systéme binaire Fe;y.-Cu, au microscope
optique puis au MEB. Outre la porosité remarquée occupant une zone qui apparait noire,
la Figure IV. 1 montre que la structure de I’alliage se compose essentiellement de deux

phases:

e Une phase de couleur grise qui correspond aux particules de fer frittées,

e Une phase lumineuse (blanche) qui correspond aux particules de cuivre présentes
le long des joints des grains de fer . Ce qui est en accord avec les travaux de O. G.
Rodchenko et al. [65].

On note aussi la présence de grains de cuivre dont la taille est relativement petite et
qui sont de structure irréguliere. Ces grains se sont formés, probablement, avant
I’infiltration du cuivre dans les joints de grains ou le long des grains de fer en contact.
Comme la teneur en cuivre est faible (0,25 % a 1 %), celui-ci occupe les positions
interstitielles pendant le frittage. A ce stade, le cuivre se précipite dans les pores existant.

Cependant, cette porosité diminue quand le pourcentage de cuivre augmente.
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s .

e Image B: MEB x1000

Figure IV. 1 : Les différentes zones de la structure microscopique du Fe-Cu
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IV. 2.1 Etude micrographique des différentes structures en fonction de la

teneur en cuivre

Les images de la figure IV. 2 ont été prises au microscope optique afin de regarder dans

un premier temps la morphologie de I’alliage et de suivre I’évolution de celle-ci en

fonction de la teneur en cuivre.

On remarque que la taille des grains augmente apres les traitements thermiques et
on constate aussi, que quelques grains de cuivre de petite taille se précipitent entre les
joints de Feygo.x Cuy. Cette précipitation est particulierement relevée pour une teneur de

0.4 % en cuivre.

X Avant traitement Apres traitement

0.25

0.40
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Figure IV. 2 : Observation par microscope optique de différente structure du Fe;jgpx Cux
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Par ailleurs, on peut noter qu’il n’y a pas de changement significatif en termes de
morphologie aprés traitement thermique. Le taux de porosité reste assez ¢levé ce qui est
du a la pression de compactage égale a 10 © 0.5 MPa. On constate que le taux de porosité
diminue lorsque la pression de compactage augmente aussi bien avant qu’apres traitement
thermique.

Les images MEB illustrées sur la figure IV. 3, montrent que les grains de cuivre
s’accumulent de plus en plus dans les pores chaque fois que la teneur en cuivre

augmente. On note, qu’il y a une redistribution de ces grains apres les traitements

thermiques.
X Avant traitement Apreés traitement
0.25
0.40
0.55
. ok |
10pm 0000 PC-SEM 15KkV- “X1,000.
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0.70

0.85

15kV) 1 X1,000:

1.00

Figure IV. 3 : Observation par MEB de différente structure du Fe, o, Cuy

IV. 2. 2 Effet de la pression de compactage

La figure IV. 4 montre qu’il n’y a pas un changement remarquable au niveau du
taux de porosité malgré que la teneur en cuivre a atteint la valeur de 2,1 % ; c’est a dire
jusqu’a la limite de la zone de fer (o).

Les micrographies obtenues pour des échantillons ayant subi a un traitement de
trempe montrent que la répartition des grains de cuivre ainsi que leurs tailles a changé. En
effet, les grains de cuivre s’accumulent dans les pores plus grand, ce qui explique qu’il ya

une recristallisation de ceux-ci.
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Pression
[MPa]

Avant traitement Apreés traitement

3.5

10

14.5
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23.5

Figure IV. 4 : Observation par microscope optique de différente structure du Fe-Cu en fonction

de pression de compactage

Les images de la Figure IV. 5. a-b montrent qu’il y a une accumulation des grains de
cuivre apres les traitements de trempe. Ceci explique 1’augmentation de la dureté. Les
pores de grande taille existant initialement dans le systéme Fe-Cu deviennent plus petits
apres la diffusion des grains de cuivre qui se déplacent sous I’effet de la trempe vers ces
sites.

Le microscope ¢€lectronique a balayage permet de voir la dépendance éventuelle,
morphologique ou dimensionnelle des grains liés a la température de frittage. Il permet
aussi d’évaluer qualitativement la porosité.

Les microstructures obtenues par MEB pour les différents échantillons montrent
que la miscibilité du cuivre dans le fer est faible ; le cuivre précipite dans les pores.

La distribution du cuivre est homogeéne, les précipités de cuivre sont entourés de grains de
fer. On note qu’un certain nombre de grains de cuivre de quelques microns de diamétre

sont observées a I’intérieur des grains de fer.
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Figure IV. S : Les images MEB du Fejgox- Cux (x=0.55)

a/ image avant traitement b/ image apres traitement

Au cours de la caractérisation par MEB, nous avons remarqué une absence de
fissure particulierement pour les échantillons ayant subi une trempe ou le refroidissement
est rapide (Figure IV. 5- b). Cette microporosité interne observée joue un role de frein

dans la propagation des fissures.

IV. 2. 3 Densification

Le tableau regroupe les résultats obtenus pour la densité et le coefficient de
rétrécissement. La densité varie avec la teneur de cuivre dans 1’alliage. Le coefficient de
rétrécissement enregistré, pour chaque échantillon apres frittage, est linéaire dans les trois
directions et il est de 1'ordre de 21 a 23 % [66].

La compression a froid est I’une des techniques qui permettent d’étudier le

mécanisme de densification dans des conditions proches de celles de la phase de
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compression industrielle. Le frottement joue systématiquement un réle au sens ou
I’hétérogénéité de la distribution de densité est mesurable. L hypothese que la répartition
de densité est homogene en début de compression est souvent appliquée.

Le frittage conventionnel ne permet pas d’obtenir un matériau dense. Une
compression isostatique a chaud est mieux adaptée pour atteindre des compacts d’une
densité ¢levée. Les échantillons a vert présentent une densité sensible a la teneur en cuivre
mais cette sensibilité n’est pas réguliere. Similairement cette observation est notée apres

frittage. Par contre la teneur n’a pas d’impact sur le rétrécissement.

Eeanion | npostion | Dt Qe Dt rmen
1 Fe- 0.4 % Cu 3,51 6,36
2 Fe- 0.55 % Cu 3,21 5,93
3 Fe-0.70% Cu |29,5x6,0x 5,5 3,40 5,89 21-23
4 Fe- 0.85 % Cu 3,45 6,16
5 Fe-1% Cu 3,29 6,07

Tableau IV. 1 : La densité et le coefficient de rétrécissement du Fe;yy-Cuy

o

[ 6/13/2016 det [mag O] HFW
11:55:59 AM |25.00 kV|ETD| 5 000 x |59.7 pm| 7.5 mm | 3.0

Figure IV. 6 : Micrographie de particules de cuivre a l'intérieur du pore du Fe-Cu
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Sur la figure IV. 6 on peut noter que les particules de cuivre n’adhérent pas aux parois de
la matrice ce qui montre 1I’immiscibilité du cuivre. Les précipités semblent étre de tailles

irrégulieres et sont concentrés aux centres des pores de grandes dimensions.

e Taille de grains du Cuivre

Une accumulation des grains de cuivre pour une teneur de 0,55 % en masse est
illustrée sur la figure IV. 7. Ces grains n’ont pas une orientation préférentielle. Il est
connu que la taille des grains possédant une orientation donnée permet de procéder a une
analyse quantitative de la microstructure. Malheureusement, méme a partir d’'un nombre
¢levé de grains, trés peu d’entre eux sont orientés exactement dans des directions idéales.
C’est le cas du type de morphologie observée sur les cartographies. La taille des
particules de cuivre ne varie pas de fagon signifiante, elle est de I"ordre de 500um en
moyenne quel que soit la teneur en cuivre. La distribution des grains de cuivre est

hétérogeéne (Fig. IV. 7. (b)).

Pore

det [mag O | HFW wD |spot| — 10 pm ——
] 587 uym 105 mm!| 4.0 CRAPC

Figure IV. 7 : La taille de grain du Fe;y.«-Cu, (x=0.55)
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Les deux ¢léments sont immiscibles, mais une croissance de taille causé par 1’inter-
diffusion Cu-Cu et Fe-Fe peut étre observée apres frittage. La texture ne varie

pratiquement pas par rapport a celle de I’alliage avant traitement.
IV. 3 Analyse MEB / EDX

Cette analyse permet de définir quantitativement les compositions chimiques, pour
connaitre avec précision les proportions des ¢léments constitutifs du systéme Fejgo, Cuy
(Tableau 1) et pouvoir calculer, ainsi, le taux de porosité dans 1’alliage. Afin de vérifier la
composition chimique des échantillons produits, une analyse EDX a été effectuée. Les
spectres obtenus révelent la présence de traces de cuivres dans la matrice de fer. On peut
remarquer que les valeurs fournies par cet examen et les données initiales sont identiques

(Tableau IV. 2).
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Figure IV. 8 : Les spectres EDX pour les différents alliages Fejgox- Cuyx [66]
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Echantillon | Eléments | % de masse | % atomique | Intensité totale
1 Fek 99.57 99.65 2562.02
Cuk 0.43 0.35 6.15
Fek 99.49 99.55 2558.78
2 Cuk 0.51 0.45 7.24
Fek 99.41 99.48 3037.16
3 Cuk 0.59 0.52 9.88
Fek 99.20 99.33 4757.89
4 Cuk 0.80 0.67 20.14
5 Fek 99.01 99.13 3718.49
Cuk 0.99 0.87 20.31

Tableau IV. 2 : Composition chimique des différents alliages Fejgox- Cuy

IV. 4 Cartographie
La figure IV. 9, montre la cartographique de la structure du systéme Fe-Cu pour
une teneur en cuivre de 0.55 %. On voit des grains de cuivre de forme sphériques

localisées dans les sites poreux.

B Cuivre

Figure IV. 9 : La cartographie de la structure du Fe;go.x- Cuy (x=0.55)
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La cartographie de I’image du MEB de ’alliage Fe 199« - Cu, (x=0.55) montre qu’il y a

une redistribution des grains de cuivre apres traitement, en particulier dans les pores (fig.
IV. 10).

A: Avant traitement
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B: Aprés traitement
Figure IV. 10 : Cartographie reconstruite X de la distribution de Cu dans Fe;gy.x- Cuy

IV. 5 Mesure de dureté (HRc)
Les courbes de la figure IV. 11, illustrent la variation de la dureté pour les teneurs en
cuivre considérés. Les mesures de la dureté ont été réalisées avant et apres traitement

thermique en unit¢ Rockwell HRC. Le milieu de refroidissement est soit 1’huile, soit
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I’eau. La dureté augmente considérablement pour les échantillons refroidis dans 1’eau et
I’écart en termes de dureté entre les deux refroidissements est apparent. Les échantillons,
n’ayant pas subi de traitement thermique, ont une dureté qui est proportionnelle a la
teneur en cuivre. Malgré son immiscibilité, la teneur en cuivre contribue au durcissement

de I’alliage ; particulierement pour une teneur massique qui est voisine de 1 % [66].

;i 0,55 0,7

% Cu (en masse)

0,85 1

B huile n eau = avant traitement thermique

Figure IV. 11: Evolution de la dureté en fonction de teneur de cuivre
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Conclusion générale

Cette theése a pour objectif d’élaborer des alliages binaires Fe-Cu métastables en

utilisant la métallurgie des poudres et de les caractériser.

En effet, la métallurgie des poudres regroupe un ensemble de procédés de mise en
forme ayant pour dénominateur commun une matiére premicre pulvérulente. Dans ce
travail, 1’alliage pulvérulent Fe-Cu a été fritté dans le but d’en faire un matériau massif.
Les teneurs en cuivre ont été choisies afin d’en étudier 1’effet dans la zone métastable.
Nous avons noté qu’une teneur en cuivre qui est inférieure ou égale a 1 % influence la
dureté de I’alliage. D’un point de vue microstructural, la précipitation du cuivre dans la

matrice de fer provoque un durcissement structural.

L’observation microscopique a révélé la présence de deux phases ayant subi une
diffusion causée par le frittage liquide. Les grains de fer sont plus cohésifs les unes avec
les autres et leurs tailles ne dépassent pas au moyenne 500 nm. Les grains de cuivre ne
sont pas aussi cohésifs. L’évolution de la microstructure apres frittage dépend
essentiellement des caractéristiques de la poudre initiale et du type de broyage adopté.
Par ailleurs, la métallurgie des poudres favorise la porosité dans [’alliage. En
compression a froid, le taux de porosité est ¢levé pour améliorer la caractéristique de
dureté et donc réduire le taux de porosité, on doit procéder par compression isostatique a
chaud pour élaborer I’alliage bimétallique Fe-Cu. Une fois produits, la dureté¢ des
¢chantillons a été relevé avant de les soumettre a un traitement de thermique de trempe
pour toutes les teneurs en cuivre considérées. Cette dureté est améliorée pour les
échantillons refroidis a I’eau plutdt que pour ceux refroidis a I’huile. Lors de la trempe,
aucune trace de fissure microscopique n’a été observée sur les échantillons malgré le taux
de porosité ¢élevé constaté. La répartition des particules de cuivre change aprés
traitements thermiques de trempe et de revenu. Ces particules occupent les zones

poreuses dans la microstructure, sans toutefois, adhérer a la matrice de fer.

L’¢étude de la morphologie permet de mettre en évidence I’état de surface des

¢chantillons synthétisés.
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Conclusion générale

Les outils d’analyse tels que le MEB et ’EDX ont été mises en ceuvre afin de
déterminer 1’état morphologique de I’alliage Fe-Cu élaboré. Les images MEB montrent
que le cuivre est immiscible dans la matrice de fer et que les particules de cuivre se

redistribuent apres traitement thermique pour occuper les pores a grande taille.
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Abstract

This work aims to study the influence of the addition of copper (X = 0.25, 0.40, 0.55,
0.70, 0.85 and 1% by mass), heat treatments and compaction pressure variation on the
structure and hardness of the system, whose alloy is sintered, in the metastable range of
binary diagram. The samples were characterized by optical microscopy followed by a
scanning electron microscope associated with dispersive energy spectroscopy analysis (SEM /
EDS). The hardness of the Fe-Cu alloys becomes high with the increase of the Cu content, the
nature of the cooling bath and the increase of the compaction pressure. The SEM observation
also shows that there is a redistribution of grains after heat treatment which explains the

dispersion and the irregularity of the size of the copper grains in the iron matrix.

Keywords: hardness, sintering, metastable, heat treatment, cooling.

Résumé

Ce travail a pour but d’étudier l'influence de [’ajout de cuivre (X=0.25, 0.40, 0.55,
0.70, 0.85 et 1% en masse dans le systeme binaire Fejg-Cuy), des traitements thermiques et
de la variation de la pression de compactage sur les propriétés structurales de [’alliage
élaboré par frittage, dans le domaine métastable). Les échantillons élaborés ont été
caractérisés au microscope optique puis au microscope électronique a balayage associée a la
micro analyse par énergie dispersive de rayon x (MEB/EDX). La dureté des alliages Fe-Cu
est proportionnelle a la teneur en Cu, a la nature du bain du refroidissement ainsi qu’a
["augmentation de la pression de compactage. L’ observation MEB montre aussi qu’il y a une
redistribution des grains apres traitement de trempe ce qui explique la dispersion et
l’irregularité de la taille des grains de cuivre dans la matrice de fer.

Mots-clés: dureté, frittage, métastable, traitement thermique, refroidissement.
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