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Abréviation

Abréviations

HV : la dureté Vickers.

F : force applique.

Cr : chrome.

Mg : magnésium.

N : nombre d’atomes.

No : nombre totale des atomes.
e : énergie d’activation.

K : constant de Boltzmann.
W : tungstene.

WC : carbure de tungsténe.
Mo : Molybdeéne.

Cu : Cuivre.

Ag : L’argent.

MEB : Microscopie électronique a balayage.

Hc : hexagonale compacte.

Al : aluminium.

Fe : fer
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Introduction générale

L'homme se sert de matériaux depuis qu'il construit son habitat, ses outils, ses armes et
ses bijoux. Bref, depuis qu'il est homme. Sa capacité a créer des matériaux utiles, plus
efficaces pour les taches journaliéres constitue depuis toujours un avantage social important et
une source de puissance et de maitrise de son milieu. C'est pourquoi, de tout temps, les
hommes qui savaient créer des matériaux nouveaux a partir de matiéres banales jouirent d'un
grand prestige. Pourtant on considere genéralement que la science des matériaux ne date que
du début du XXe siécle.

La Métallurgie des poudres est aussi ancienne que l'art des potiers et des céramistes.
Cependant, ce qui n'était que techniques ancestrales purement empiriques s'est transformé en
une discipline scientifique dans les années 1930, dés qu'on a commencé a comprendre les
phénomeénes observés. Cette compréhension est d'autant plus nécessaire que les techniques
relevant de la métallurgie des poudres présentent un grand intérét pour certaines fabrications
industrielles : préparation de céramiques et de métaux réfractaires, de pieces mécaniques

structurales, de coussinets, de filtres, de barriéres de diffusion, de combustibles nucléaires.

La métallurgie des poudres differe de la plupart des techniques métallurgiques en ce
qu'elle n'implique jamais la fusion totale du matériau mis en ceuvre. Elle est employée soit
parce qu'elle est un moyen commode de produire certains métaux ou alliages dotés de
propriétés physiques ou mécaniques particulieres (elaboration de meétaux réfractaires, tel
le tungstene, d'alliages ou de pseudo-alliages de deux matériaux non miscibles a I'état liquide,
comme le cuivre et le graphite, ou encore de pieces poreuses dans toute leur masse), soit parce
qu'elle est une méthode de fabrication relativement économique quand un grand nombre de
petites pieces mecaniques identiques est requis. Elle permet en outre d'obtenir directement les
piéces a la forme voulue, avec peu ou pas de finition

La Technologie d’aujourd’hui se doit d’étre écologique et économique, par une
réduction de la consommation d’énergie et des matiéres premiéres. L’¢laboration des picces a
base de fer par la métallurgie des poudres est I’une des techniques pour atteindre cet objectif.
Les pieces mécaniques a base de fer qui composées de plusieurs ¢éléments d’addition peuvent
répondre a différentes exigences fonctionnelles mécaniques ou physicochimiques. Par
exemple, I’emploi conjoint d’un acier et d’un carbure cémenté permet d’obtenir une piéce a la

fois tenace et dure. Ce mélange de matériau est ainsi utilisé dans différentes applications telles
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Introduction générale

que les outils de coupe et de forage ou les matériaux de blindage. La réalisation classique de

ce type des alliages passe généralement par plusieurs étapes de fabrication tel que:

L’¢laboration des deux matériaux, I’assemblage, I’usinage. L utilisation de la métallurgie des
poudres permet de diminuer le temps et le colt d’usinage. Les pi¢ces peuvent ainsi étre
fabriquées en quelques étapes : compression des poudres dans la forme souhaitee, frittage puis
rectification des pieces.

La métallurgie des poudres est un procédé d'élaboration direct sans fusion de piéces
métalliques mais elle est plus développée. Elle s'associe de plus en plus en procédé anciens
d'élaboration ou de transformation des métaux. Pour contribuer a créer des vois nouvelles
d’obtention de alliages métalliques. Le procédé assure l'uniformité des dimensions et des
propriétés des piéces, vu que la compression et le frittage sont des opeérations répétitives,
identiques pour les grandes séries. Ce procédé d’¢laboration des alliages par le frittage est en
plein développement car il est généralement plus simple que les autres techniques. Elle
présente également ’avantage d’une grande souplesse d’utilisation et conduit a la formation
de structure de haute qualité. Dans cette perspective, le frittage en phase solide a été choisi

comme méthode alternative pour la synthése de nos alliages.

L’Objectif primaire de ce mémoire est de bien définir la métallurgie des poudres afin
d’¢laborer un alliage de Cr / Mg, toute en définissons les étapes essentiels.
Le premier chapitre est consacré pour présenter la bibliographie de Cr/Mg, les généralités sur
la métallurgie des poudres, son élaboration et ces propriétés avec les procédés mécaniques
physiques et chimiques, est enfin les techniques de frittage.

Dans le chapitre deux, nous allons présenter les propriétés de Cr/Mg ainsi sa
morphologie, et élaborer notre alliage avec frittage, est nous finirons par un test dureté
Vickers.

Dans le chapitre trois, nous allons discuter les résultats de nos expériences.
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Chapitre | : Metallurgie des Poudres

1.1 Introduction
Dans ce chapitre, nous menerons une étude bibliographique sur la métallurgie des

poudres, nous allons aussi définir nos deux poudres (Cr/Mg), est nous finirons par présenter
les diverses méthodes utilisées pour 1’élaboration des poudres métalliques ainsi que les
techniques des mises en forme de ces poudres.

On vy trouve plusieurs procédés de mises en forme des matériaux métalliques, voici les
principaux :

> Usinages/décolletages,

> Fonderie,

> Forgeage,

» Métallurgie des poudres.

1.2 Quelques définitions

Le r6le de la métallurgie des poudres est de rassembler les techniques qui permettent
d’obtenir un objet a partir de poudre. En principe, un ou plusieurs métaux ou ceramique en
poudres sont comprimés et portés en température sans que le composant principal n’entre en

fusion (frittage).

On a trouvé des matériaux qu’il n’est pas possible ou difficile de mettre en forme par

un autre procedé, que la métallurgie des poudres :

> Les matériaux refractaires : tungsténe (Trsion = 3410°C), tantale (Trsion = 2996°C),
molybdéne (Tsusion = 2610°C).

> Les céramiques (T fusion céramique > T fusion métaux).

> Les matériaux réagissant violemment avec I’atmosphére.

» Les alliages de matériaux qu’il est impossible d’obtenir par d’autres voies que le
mélange initial des poudres solides: substances insolubles 'une dans ’autre a 1’état
liquide ou dont les températures de fusion sont trés différentes Exemple : Contacteurs
électriques ( W, Mo ou WC + de 30 a 50% de Cu).
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Chapitre | : Metallurgie des Poudres

La métallurgie des poudres est une technique tout a fait originale et differe totalement
des autres techniques classiques de mise en forme d’objet métallique. Cette originalité vient
du fait de la matiere premiére qui est sous forme de poudre, ce qui permet de créer un large
éventail de pieces tout en restant économiquement favorable.

La métallurgie des poudres est I'ensemble des techniques de fabrication des pieces
métalliques par frittage et compression de poudres.

1.3 Présentation de chrome (Cr)

1.3.1 Généralités sur le chrome (Cr)

Le chrome est I’'un des métaux les plus largement employés dans I’industrie grace a sa
solidité, sa dureté et sa résistance a la corrosion. Dans les industries chimiques, ce sont surtout
les bichromates qui sont les plus employés. Les sels hexavalent, totalement solubles, sont
utilisés en tannerie, dans la peinture et la teinture, les explosifs, la céramique, le traitement du
bois de méme que par I’industrie papetiere. Les sels trivalents sont utilisés comme mordants
en teinture, en céramique, en verrerie et en photographie. Cependant, le stockage inadapté et
des structures défaillantes sont a 1’origine de graves pollutions industrielles. Le sol étant le
plus touché avec 900 tonnes de chrome rejetées par an. Viennent ensuite les eaux de surface

qui récuperent environ 140 tonnes par an et I’atmosphére avec 30 tonnes par an.

Le chrome est utilisé a profusion dans I’industrie métallurgique pour la production
d’alliage de fer-chrome comme I’acier inoxydable, I’acier rapide, les alliages de fonte et les
alliages non ferreux. Le chrome est aussi utilisé dans la fabrication de briques réfractaires, de
revétements intérieurs de fournaises, de mortiers et de produits mis en forme par moulage, de
méme que dans les matériaux de revétement pour fermer les ports et pour joindre les briques
dans les fournaises. Un autre usage important du chrome est dans les applications chimiques
comme la finition des métaux Cr (VI1), le contrdle de la corrosion Cr (111), le tannage Cr (I11)

et la finition du cuir, le traitement du bois Cr (V1) et la production dépigmentes Cr (VI) et Cr

(N1 [1].
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Chapitre | : Metallurgie des Poudres

1.3.2 Impact sur I’environnement

Il y a plusieurs types de chrome. Le chrome pénétre dans I’air, I’eau et le sol sous
formes chroment (+III) et chrome (+VI) lors des processus naturels et du fait de I’activité
humaine. Les principales activités humaines qui augmentent les concentrations en chrome
(+11I) sont la fabrication de I’acier, du cuir et des textiles.

Les principales activités humaines qui augmentent les concentrations en Chrome (V1)
sont la fabrication de produits chimiques, de cuir et de textile, 1’électro-peinture et autres
applications du Chrome (+VI) dans I’industrie. Ces applications augmentent principalement
les concentrations en chrome dans 1’eau. Lors de la combustion du charbon, il peut aussi se
retrouver dans ’air et lors de I’évacuation des eaux le chrome peut se retrouver dans le sol. La
plupart du chrome se lie fortement aux particules du sol et, par conséquent, il ne se déplace
pas jusqu’aux eaux souterraines. Dans I’eau, le chrome est absorbé sur les sédiments et
devient immobile, seule une petite partie du chrome qui se retrouve dans 1’eau finit par se
dissoudre. Mais lorsque la quantité du chrome dans le sol augmente, cela peut mener a des
concentrations plus élevées dans les cultures.

L’acidification des sols influences aussi la consommation de chrome par des cultures.
En général, les plantes absorbent uniquement le chrome (+III). C’est peut-étre le type
essentiel de chrome, mais lorsque les concentrations dépassent une certaine valeur, des

conséquences négatives peuvent toujours se produire.

1.3.3 Impact sur la santé

On sait que le chrome (+VI) a diverses consistances sur la santé, quand il est composé
dans les produits en cuir, il peut provoquer des réactions allergiques, telles que des éruptions
cutanées. Lorsqu’on respire le chrome (+VI), il peut provoquer des irritations nasales et des
saignements de nez.
Le chrome (V1) peut avoir d’autres conséquences qui sont [5] :

> Eruption cutanée.
Estomac dérangé et ulceres.
Systeme immunitaire affaibli.
Problémes respiratoires.

Dommage au foie et au rein.

YV V V V V

Altération du matériel génétique.
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Chapitre | : Metallurgie des Poudres

1.3.4 Toxicité de chrome

Les formes trivalentes (Cr (+I11)) et hexavalente (Cr (+V1)) n'ont pas la méme toxicité
et agissent difféeremment sur les organismes. Le chrome (+I11) est un nutriment essentiel pour
I'hnomme, par contre le chrome (+V1) est trés toxique et présente diverses conséquences sur la
santé, sur la faune et la flore [6]. Les effets néfastes connus du chrome hexavalent sur la santé
sont la nécrose du foie, les allergies cutanées et le cancer des poumons [8,9]. Ces maladies
résultent souvent de l'ingestion des sels de chrome par voie orale, d'une simple dose de
chrome hexavalent a 10 mg/kg de poids corporel.

Les composés hexavalents du chrome sont absorbés plus facilement que les composés
trivalents. Les données chez I’animal suggérent une absorption pulmonaire de 53 a 85 % et de
5a 30 % pour les particules inhalables de chrome (+V1) et de chrome (+111), respectivement
[10].

1.3.5 Utilisation de la poudre de Cr

En métallurgie, pour améliorer la résistance a la corrosion, et rajouter un fini brillant :

» Comme constituant d'alliage (par ex. dans I'acier inoxydable).
» Dans le plaguage au chrome (chromage).

» Dans l'aluminium anodisé.

e Comme catalyseur dans certaines réactions d'hydrogénation.
e Les sels de chrome sont utilisés pour donner une couleur verte au verre.

e Les chromates et les oxydes sont utilisés dans les colorants et les peintures. Au début
du 19éme siecle le chromate de plomb, d'un jaune vif, bien opaque et résistant a
la lumiére, est utilisés comme pigment, ses couleurs vont du jaune vert au jaune orangé

mais ont l'inconvénient d'étre toxiques.

e Le chrome est extrait des mines sous forme de minerai de chromite FeCr.O4. Le chrome
est obtenu commercialement en chauffant le minerai en présence d'aluminium ou de
silicium.

e A peu prés la moitié du minerai de chromite est produit en Afrique du Sud. Le
Kazakhstan, I'Inde et la Turquie sont aussi des producteurs importants. On trouve des
dépbts de chromite importants, mais géographiquement concentrés au Kazakhstan et en
Afrique du Sud.
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e Approximativement 15 millions de tonnes de chromite ont été produites en 2000, et
converties en a peu pres 4 millions de tonnes de ferrochrome pour une valeur marchande

de 2,5 milliards de dollars.

I.4 Présentation de magnésium (Mg)
1.4.1 Généralités sur le magnésium (Mg)

Le Mg constitue le huitieme élément le plus abondant sur la Terre, de par ses
importantes ressources geologiques (2% de la crodte terrestre) dans lesquelles il se présente
principalement sous la forme de carbonates (magnésite, dolomie), et de par sa concentration
¢levée sous forme de sels dans I’ensemble des océans et mers (1,3 kg de Mg pour 1 m3 d’eau
de mer).

Outre son abondance, le Mg présente une masse volumique trés faible de 1,74 g/cm?,
qui place ce métal de structure comme étant le plus Iéger. Cette légéreté est la principale
raison du regain d’intérét du secteur des transports civils et militaires pour le Mg, dans lequel
I’allégement des structures est fortement recherché.

En comparaison de I’aluminium et du fer qui sont les métaux de structure les plus
utilisés actuellement dans ce secteur, la densité du Mg est respectivement 35 % et 75 %
inférieure a celles de ces métaux, tout en présentant des propriétes mécaniques spécifiques
proches. A ces précédents points s’ajoute une capacité a amortir les vibrations plus importante

que I’Al et le Fe.

1.4.2 Métallurgie de magnésium

La structure cristalline hexagonale compacte (HC) du mg, dont le rapport des
parametres de maille a/c est environ égal a 1,62, lui confere une ductilité limitée, plus faible
que I’Al et le Fe.

En effet, la structure HC comporte un nombre de systemes de glissement restreint a
température ambiante: 3 géométriques et 2 indépendants. Ce nombre limité de systemes de
glissement fait que le Mg ne respecte pas les criteres de Von Mises, qui stipulent la nécessité
d’en posséder au moins 5 indépendants, afin de garantir I’intégrité des joints de grains lors de
la déformation plastique. Ce manque de systemes de glissement est néanmoins résolu par la
génération de macles au cours de la déformation plastique du Mg.

A 225°C, le Mg montre un changement dans son comportement ductile, causé par

’activation de systémes de glissement supplémentaires [11].
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-En dessous de 225°C, la déformation du Mg est limitée au systeme de glissement basal et a la
création de macles qui s’initie une fois le systéme basal saturé.

-Au-dessus de 225°C, les systemes de glissement non basaux (prismatiques puis pyramidaux)
deviennent actifs [11].

La déformation plastique est facilitée par la formation de dislocations émanant de ces
systemes et continue a étre accompagnée par la création de macles .Ce mécanisme de
déformation constitue la principale raison pour laquelle le Mg ne développe pas une forte
capacité a se déformer plastiqguement.

Par ailleurs, le Mg est un puissant réducteur, capable de se combiner a I’oxygene, au
soufre et aux composés halogénés. Suivant 1’application, ce pouvoir réducteur peut s’avérer
étre un avantage ou un inconvénient majeur. Il trouve par exemple son intérét dans la
production d’anodes sacrificielles, permettant de prévenir la corrosion par galvanisation de
composes métalliques plus nobles [11].

Toutefois, il représente un frein important pour I’utilisation du Mg en tant que
matériau de structure. Outre sa faible résistance a 1’oxydation le menant a
une durée de vie limitée, le Mg peut étre a I'origine de vives réactions d’oxydoréduction,
conduisant au déclenchement de feux difficilement controlables.

Cette instabilité fait que le Mg est rarement employée sous sa forme pure, mais est
généralement alli¢ a des ¢léments tels que I'aluminium, le zirconium et I'yttrium. Deux
raisons sont venues pour la réduction de I’utilisation de magnésiums :

- La premicere a été leur résistance a I’oxydation qui demeurait faible et les conduisait a avoir
une durée de vie plus courte que celle des autres métaux concurrents (alliages d’Al et acier).

-La seconde a été les risques potentiels d’inflammation qu’ils présentaient [12].

1.5 Métallurgie des poudres :

La métallurgie des poudres peut étre caractérisée par les trois mots clés suivants :
poudre, pression et température. Les différents modes de fabrication sur laquelle elle
repose, permettent 1’obtention des pieces poreuses ou non, de formes, dimensions et masses
variés. Les techniques intervenantes successivement au cours de I’élaboration d’un composant
peuvent se résumer de fagon suivante [13] : élaboration de la poudre, densification et mise en

forme, frittage, calibrage, traitements thermiques, finitions.
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1.6 Elaboration des poudres métalliques

C'est un ensemble des particules dont la taille est généralement comprise entre 1

et500um [11], on y trouve de nombreux procédés de fabrication de poudre [11], dans ce qui

suit, on essaye de donner un apercu sur ces méthodes.

On peut diviser la technique de fabrication des poudres métallique comme dans ce qui suit :

» Meécanique (atomisation, broyage mécano-synthese).
» Chimique (réduction des oxydes, électrolyses)
> Physique (vaporisation, condensation).

La figure 1.1, nous montre le procedé de fabrication des poudres .

©
une louche ﬂ
< - »

meétal de fusion entonnoir

collecteur d'eau
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entonnoir

pulvirésation de gas
d'atomisation
ambre d'atomisation
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ir réservoir

d'atomisation
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4

Figure 1.1: Procédé de fabrication des poudres [14].
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1.6.1 Procédés mécaniques
1.6.1.1 Le broyage
Bien que connu depuis longtemps, le broyage est aujourd’hui une technique d’une

importance capitale dans la production industrielle des poudres.
Cette technique garantit les plus forts tonnages dans le cas des matériaux fragiles, mais elle
peut étre aussi mise a contribution pour le broyage de certains matériaux ductiles, et cela dans
le cas de la mécano-synthése ou technique d’obtention d’alliages a froid.
On y trouve deux types de broyage :

» Broyage des matériaux fragiles.

> Broyage des matériaux ductiles (mécano-synthese).

Le broyeur peut étre décrit comme une enceinte fermée contenant des éléments broyant
(billes, helices). 11'y a plusieurs types de broyeurs :

> Broyeurs a tambour ou broyeurs a boulets,

» Broyeurs vibrants,

> Broyeurs attriteurs,

> Broyeurs a morceaux et a barreaux.

Le matériau fragile est pris entre deux billes en mouvement ou entre la paroi et la bille,

il se désintegre par clivage (rupture fragile). Dans le cas d’un matériau ductile, il y a
déformation plastique et écrouissage. Une désintegration fragile intervient alors aprés
I’écrouissage. La figure 1.2 illustre les résultats du broyage de matériau fragile et de matériau
ductile [15].
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Matériau fragile Matériau ductile
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Contact boulet-Paroi

Figure 1.2: Broyages des materiaux ( fragile/ductile) [15].

1.6.1.2 Atomisation
Principale technique de production des poudres de métaux ou d’alliages (poudres de

fer pur, aciers, poudres d’aluminium, cuivre, titane, nickel, chrome, aciers inoxydables,
alliages et superalliages...). Les poudres atomisées représentent 60% de la production globale
des poudres [11].

¢ Principe de I’atomisation
Le métal liquide est dispersé en fines gouttelettes qui se solidifient rapidement dans le milieu
de refroidissement (eau, air, gaz inerte) pour donner une poudre.
On cite aussi qu’il ya déférente technique par atomisation comme :

» Atomisation a I’eau.

» Atomisation au gaz.

» Atomisation subsonique au gaz.
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1.6.2 Procédé physique

La méthode physique ce référent essentiellement aux techniques d’atomisations, le
principe de ce procédé est de faire couler le métal d’une fusion et de le soumettre aux jets
d’un fluide (eau, gaz, huile) dont le but d’isoler les goulettes qui constituent ainsi les grains
solides. Ils excitent d’autres techniques physiques telles que "ultrason.
1.6.3 Procédé chimique

Parmi les techniques chimiques, on distingue une diversité de méthodes de préparation
des poudres qui consistent a faire intervenir un réactant et un réactif.
L’une des méthodes chimiques existant pour 1’¢laboration des poudres métalliques, la
réduction des oxydes qui consiste a broyer mécaniquement les oxydes métalliques puis les
réduire par chauffage a une température inferieur a la température du fusion de métal
Constituant et cela en présence d’agent réducteurs. Ils excitent d’autre méthodes telle que :
L’¢lectrolyse et les méthodes basées sur la réduction & partir d’un réactant liquide (élimination

de solvant, la précipitation, le procédé sol/gel,...etc) [11].

|.7 Principe de frittage

Le mécanisme de base du frittage est la création de liaisons entre les grains de poudres

par diffusion d’atomes sous 1’action de contrainte superficielle et de la température.

frittage
particule .:Jres
de poudre P

Figure 1.3 : Mécanisme de frittage.
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Nous avons défini le principe de frittage parce que c’est le I’'un des parametres fondamentaux

pour élaborer notre poudre.

1.8 Propriétés des poudres métalliques
1.8.1 Les formes de poudres

La forme de la particule est étroitement relier au mode de production et au matériau
utilisé. La principale moyenne utilisée pour clarifier la forme des particules de poudre est le
microscope électronique a balayage (MEB).

Les principales forment de particules observées sont regroupé a la (figure 1.4) [14].
formé des particules joue un rdle trés important afin de fabriquer les piéces par technique de
la métallurgie des poudres.

1.8.2 Caractéristique morphologique et dimensionnelle
A. morphologie
L’observation par microscope montre que la forme des grains varie selon le procédé

d’obtention de la poudre, comme I’en apergois sur la (figure 1.4) [14].

Lamellaire

i p 2

Dendritigue Q
‘;P e e

@ @
Arrondie ' ' . .

reguicre Q@) ' . @ Angulaire
L o
" poreuses

Figure 1.4 : Forme de grains de poudres metallique [14].
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Depuis la sphére parfaite jusqu’aux aiguilles et a la lamelle, la propriété des poudres
métalliques a une importance fondamentale sur le résultat de frittage.

B. Analyse granulométrique

La grosseur des grains, leurs formes et leurs répartitions granulométriques est une
caracteristique importante pour 1'utilisation des poudres. Pour cela il existe plusieurs
méthodes d'analyse dans le but de séparer les poudres selon les tailles.

Tableau 1.1 : Séparation des grains [14].

Méthodes de séparation Taille des grains
Tamis 60-100 (pum)
Microscope optique 0.5-100 (pm)
Sédimentation 1-80 (pum)
Microscope €electronigque 5-1000 (um)

1.8.3.Caractéristique physique et chimique

Pour garantir 1'aptitude ultérieure des poudres au frittage, il est important de connaitre
leurs propriétés physiques et chimiques, qui peuvent étre :

A. Aptitude a ’écoulement

Cette grandeur, liee au temps d'écoulement d'une masse donnée de poudre dans un
entonnoir détermine, permet d'évaluer la durée du remplissage de la matrice [16].

B. Masse volumique

La masse ou densité apparente de la poudre a 1'état libre ou aprés tassage a volume
constant: cette caractéristique sert a déterminer le volume occupe par la poudre avant
compression ce qui définit les dimensions de 1'outillage sur presse [11].

c. Volume massique apparent

Cette donnée permet de déterminer le volume a prévoir pour la cavité de la matrice. Le
volume massique apparent augmente avec la finesse de la poudre, avec la rugosité des grains,
avec leur porosité; il est minimal quand la poudre est un mélange en proportions convenables

de particules de diverses dimensions.
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D. Compressibilité

Le comportement d'une poudre a la compression dépend de deux facteurs : variation de la
masse volumique en fonction de la pression, et aptitude a la mise en forme (netteté des arétes
vives).

E. Cohésion du comprimé

Cela représente un critére de qualité du mélange des poudres résistant a la flexion ou a
tout autre essai mecanique de rupture par flexion, compression ou cisaillement d'un comprimé

en forme de barreau.

1.9 Technique de frittage
1.9.1 Mélange

Avant de passer au procédé de mise en forme, la poudre doit étre bien choisie a fin
d’avoir des avantages économiques, au cours de ce choix, il faut tenir compte des facteurs
suivants [11] :

» Forme de particule poudreuse.

Grosseur de la particule.
Qualité de fluage.

Compressibilite.

YV V V V

Aptitude au frittage.
Ce mélange s'effectue soit a sec, soit a la présence d'un liquide. Le liquide
(hydrocarbure, solvant chloré acétone ...) protege les produits de I'oxydation par l'air et facilite
le mélange [11].
1.9.2 Formage par compression
Nous allons décrire quelque technique de compression vue leur importance dans les

procédes de mises en forme avec poudres métallurgiques.

a. Compression uniaxiale

La compression a froid des poudres métallique s'effectue en trois phases (le remplissage,
la compression, I'éjection du comprimé) et avec un moyen d'outillage comprenant une matrice
placée sur une table de presse et deux poingons.
b. Compression unilatérale

Dans ce type de compression, un seul poingon est mobile pendant la compression. Ce qui
fait le mouvement des grains les uns par rapport aux autres est plus important dans la partie

voisine du poingon mobile qu'en s'éloignant ainsi, on obtient une uniformité de la densité de
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I'aggloméreé: Forte densité pres du poingon mobile et faible densité prés du poingcon immobile
(fixe).
C. Compression bilatérale

La pression est exercée par deux poingcons mobiles convergents l'un vers l'autre, dans ce
cas le déplacement des particules au voisinage des deux poincons fait que les densités des
parties supérieures et inférieures soient plus fortes que dans la partie centrale.
d. Compression isostatique a froid

Le principe de ce procédé, dont la sollicitation sont purement mécaniques, consiste a
émerger un conteneur souple rempli de poudre dans un liquide, Habituellement de 1’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 a une bonne
informité de la densité. Ce procédé ce distingue par ca capacité a produire des pieces tres

élancées, telle que les barres.

e. Compression isostatique a chaud

Ce procédé combine des sollicitations mécaniques et thermiques son principe consisté a
place 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 de materiau. La methode est
utilisé pour la consolidation de matériau telle que les outils en acier, le super alliage a base de
nickel, titan, et composite a matricé en aluminium. Les piéces obtenues par ce procédé ont des
propriétés physiques et mécaniques isotrope avec une porosité minime, en particulier pour les

piéces massives.
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& remplissage

© O mise en pression o djection du comprimé
Figure 1.5 : Les etapes a suivre pour réaliser un comprimé en poudre [14].

Remarque :
La compression utilisée :
» Uniaxiale (le plus souvent).
> lsostatique (parfois).
Elle est réalisée :
> A froid (le plus souvent).
> A chaud (parfois).

1.10 Etapes d’élaboration par métallurgie des poudres
1.10.1 Le frittage
Comme nous avons défini le principe de frittage (figure 1.4) .
Le frittage est donc un procédé de fabrication des piéces consistant a chauffer une
poudre sans la mener jusqu’a la fusion. Sous I’effet de la chaleur, les grains se soudent entre

eux, ce qui forme la cohésion de la piece.
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Le frittage reste comme méme un phénomene trés complexe car les facteurs qui

interviennent sont nombreux, les voici :

1.10.2 Parametres de frittage
Dépendant des conditions de I'opération :
> Température.
» Durée.
» Compression.
Dépendant de la nature de I'atmosphére :
> Vide.
» Réductrice.
» Oxydante.
Dépanadant du matériau :
» Morphologie.
» Granulometrie.
> Pureté.

1.10.2.1 Température de frittage

Les températures sont choisies en principe dans un intervalle limité par les deux tiers
(2/3) et les trois quart (3/4) de la température de fusion du matériau principal avec des durées

assez courte (de 15 min a 2h) afin d'éviter le grossissement exagéré des grains [11].
T(Ch) = T(fUS) X 5 e oo e e e (1)

T (ch) : température de chauffage.

T (fus) : température de fusion.

Le frittage d'une poudre contenant plusieurs constituants peut s'effectuer, soit a une
température telle que lI'ensemble des constituants reste en phase solide, soit a une température

telle qu'un des constituants soit en phase liquide.
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1.10.2.2 Durée de frittage

Les durées peuvent étre plus courtes que la température de frittage s'approche de la
température de fusion du matériau utilisé de I'opération de frittage comprend la montée et le
maintien en température ainsi que le refroidissement [11].
1.10.2.3 Compression des poudres

La densité et la dureté du produit finis aprés avoir terminé la pression du comprimé.
Alors, il ne faut pas oublier qu'il y a une pression optimale pour chaque mélange et qui fait le
dépassement de cette pression n'améliore pas notablement les qualités du produit fini [14].
1.10.2.4 Atmospheére de frittage

L'atmosphére doit étre neutre ou réductrice et parfaitement seche, pour éviter toute
oxydation qui propagerait dans la masse du comprimé l'atmosphére réductrice favorise en
supprimant la pellicule d'oxyde qui recouvre les grains de poudre [11].
1.10.2.5 La grosseur des grains

La nature et la grosseur des grains influent sur les propriétés mécaniques des pieces
obtenues par frittage, telles que la deformation, la dureté Brinell et les propriétés physiques
telles que la densité, la porosité, ...etc.
1.10.3 Mécanisme de frittage

Le processus de frittage est un processus continu et non séparable, mais on le divise en
trois stades, juste pour comprendre au moins en premiére approximation les différents
mécanismes cinétiques. Au cours de ’opération de frittage, plusieurs mécanismes sont lieu
entre les grains de poudres agglomeérés. Ces mécanismes sont habituellement étudiés en trois

phases essentielles, une phase primaire, intermédiaire et une phase finale [14].
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Figure 1.6 : Les trois principales etape de frittage en phase liquide [15].

La diffusion s’active thermiquement elle suit la loi d’ Arrhenius :

N /N, : Rapport entre le nombre d’atomes activés et le nombre totale des atomes.
e: Energie d’activation.

K : Constant de Boltzmann, K = 1.380649x10723 J-K™",

T : Temps (S).

Avec une température suffisamment éleveée, la diffusion de la matiére dans le réseau
cristallin devient possible et le transfert de la matiere peut s’opérer, le systéme particulaire
qui se caractérise par une grande énergie libre est converti en un état plus stable et un corps
moins poreux, puisque les pores, dans le comprimé, se réduisent voire ce ferment, entrainent
la densification de la piece est I’amélioration de ces proprié¢tés mécanique. Le frittage est un

procéde irréversible [15].

1.10.4 Les différents types de frittage
On a deux types de frittage, le frittage naturel qui effectue sans contrainte mécanique
(chauffage sous aire ou sous atmosphére contrdlé) .le deuxieme type est le frittage sous

charge, qui s’opére en appliquant une pression extérieur simultanément au chauffage. Ce
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dernier est utilis¢ pour les matériaux difficile a fritté ou afin d’obtenir des densités proche de
la densité maximale théorique.

D’un point de vue physicochimique, en distingue deux autres types, le frittage en
phase solide et le frittage en phase liquide, si le produit obtenu apres frittage a la méme
composition chimique que les poudres initiales, on parle de frittage non réactif dans le cas
contraire ou le produit formé est composé d’un mélange de deux (ou plusieurs) composé
chimique ; dans ce cas, le traitement thermique permet d’une part de formé un neveu
matériau, d’autre part de le densifier, en parle alors de frittage réactif.
1.10.4.1 Frittage en phase solide

Ce type de frittage s’effectue a une température avoisinante la température de fusion
du constituant, le plus fusible par activation de la diffusion a 1’état solide. Il peut étre utilisé
pour un systtme mono ou polyphasé. Dans [I’industrie, ce mode de frittage est
particulierement utilisé pour la fabrication de piéces dont les propriétés d’usage exigeant une
grande pureté des joints de grains. L’étude de frittage en phase solide repose sur des concepts
bien connue exigeant la maitrise des paramétres liés a la poudre et qui influent sur le
processus et les propriétés du produit finale (le fritte) [14].

Deux mécanismes de frittage en phase solide sont possibles :
» Les mecanismes sans retrait.
» Les mécanismes avec retrait.

1.10.4.2. Frittage en phase liquide :

Le frittage en phase liquide fait intervenir la fusion d’au moins I’un des constituants
initiaux. En conséquence, il ce fait a une température comprise entre le plus haut et le plus bas
des point de fusion des constituants des poudres a fritté. Les mécanismes mis en jeu font
intervenir des phénomenes de fusion, de mise en solution, de diffusion, découlement liquide
par capillarité, de réarrangements des particules solides et éliminations de la porosité dans un
milieu géométrique tridimensionnel aléatoire (Figure 1.6) [15].
1.10.5.Changement dimensionnelle est le retrait :

la réduction la porosité dépend de la porosité initial, de la température et de temps de
frittage, avec cela en arrive a aboutir a des changement dimensionnelle, la réduction de cet
porosité qui est causé par le procédé de frittage est déterminé par le niveau de porosité initiale
du comprimé , la température et le temps de frittage, ce qui aboutit a des changement
dimensionnelle généralement et la densité de la piece tend a augmenté au cours de frittage.

L’augmentation de la densité sous-entend, évidemment, un retrait global. Mais on

constate parfois une dilatation pendant le frittage liée au départ des gaz occlus, de la vapeur
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d'eau ou des produits de décomposition du lubrifiant. La croissance peut également provenir
des réactions entre les différents constituants du mélange de poudre, ce qui est par exemple le

cas pour des poudres du fer contenant du cuivre.

stade initial stade intermediaire stade final

Figure 1.7 : Le changement dimentionel de porosité au cours de frittage [16].

1.10.6 Les stades de frittage
1.10.6.1 Stade primaire de frittage

Ce stade correspond a la formation et a la croissance des ponts, par les mécanismes
évoques plus haut au fur et a mesure que les ponts grossissent, les gradients de courbures a la
surface diminuent.

Le premier stade se termine lorsque la courbure est uniforme entre deux joints de
grains voisins Le retrait total dans cette étape est tres limite. Cette derniére a lieu quand la

substance atteint le 1/4 de la température de fusion.
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Figure 1.8 : Premier stade frittage [15].

D’ici nous avons deux hypothése, aprés que ce traitement thermique continu :
1. Soi que les spheres granulaires se rapprochent. Créant de la un fluage de matériau
2. Soi qu’ils ne se rapprochent pas, Dans ce cas la matiére a tendance a s'évaporer de la
calotte sphérique du granule pour aller se condenser dans la cavité formée entre les
particules.
Dans les deux cas nous aurons une naissance de ce qu’en appellent des « ponts », ou ce

moment la porosité reste importante.

1.10.6.2 Stade intermédiaire (cristallisation)
On peut d’ici la observe la croissance des grains, tandis que la particule commence a
perdre leur identité. Ce changement morphologique est causé par le transport de matiere a

partir des joints de grains vers les pores.

Figure 1.9 : Phase intermidiaire de frittage [16].
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Les grains-de-poudre, étant écrouis lors de la compression, subissent une
recristallisation suite a un grossissement de grains tant que le processus de frittage se poursuit.
Cette phase est d'une importance dans le contréle du développement de la structure. Elle est
aussi le siége du maximum de densification. A ce stade, la croissance rapide des grains
engendre une diminution importante de la porosité. Et I’agrandissement des ponts continus. II
s'agit dans ce cas d'une porosité continue ouverte.
1.10.6.3 Stade finale

Ce stade consiste en la suppression de la porosité, les pores diffusent le long des joints
de grains vers la surface (diffusion volumique), conduisant a une densification optimale. Le
retrait dans ce stade devient beaucoup moins marque, de sorte qu'il est difficile de déterminer

avec exactitude le moment ou Le processus de frittage peut &tre considéré comme termine.

|
1
[}
i
]
)
1
b

Figure 1.10 : Phase finale de frittage [15].

Les pores ce ferme est débuté a donné naissance a la phase final aprés que 80 a 90 pour cent
de la densité théorique est atteinte. Les pores ce dise fermé parce que ils ont tendance a rester
isoler dans la masse du produit a cause de la croissance rapide des grains. La vitesse de
densification subit en fin un ralentissement et le retrait.
1.10.7 Les différentes voies de diffusion en phase solide

Le flux de matiéres est proportionnel au gradient de potentiel chimique, mais il dépend
également d’un paramétre appelé Coefficient de diffusion.
Ce coefficient dépend, en plus de la température, des caractéristiques du milieu. Si la loi de
Fick nous donne le sens général du flux de matiére, il faut toutefois considérer séparément les
différentes voies de diffusion. Nous allons les présenter brievement dans le cas de deux grains

monocristallins en contact. Il existe quatre modes de diffusion principaux.
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1.10.7.1 Au joint de grain

Transfert de matiéres se fait depuis le centre du joint de grains vers la surface du coin.
En retirant de la matiére de la zone de contact, la diffusion au joint de grains provoque le
rapprochement des particules en contact, c’est ce que ’on appelle le retrait. Le surplus de
matiere apporté a la surface du cou est redistribué par diffusion surfacique et entraine le
grossissement du coin.
1.10.7.2 En surface

Le transfert de matiére se fait le long de la surface libre des grains. En raison du grand
nombre de lacunes en surface des cristaux, ce mode de diffusion est généralement plus rapide
que la diffusion en volume ou au joint de grains. La diffusion en surface peut jouer plusieurs
réles : si la diffusion au joint de grains est lente, elle contribue au grossissement du cou en
apportant de la matiere depuis la surface libre des grains vers la surface du coin. Dans le cas
ou la diffusion au joint de grains est rapide, elle permet de redistribuer, a la surface des grains,

la matiere déposee a la surface du coin par diffusion au joint de grains [17].

1.10.7.3 En volume

La diffusion se fait grace aux lacunes du cristal. Un atome saute sur un site vacant,
libérant son ancien site qui devient vacant et ainsi de suite. Ce mode de diffusion est beaucoup
plus lent qu’en surface ou au joint de grains. Dans le cas des matériaux homogenes, il ne joue

qu’un role mineur.

1.10.7.4 Par évaporation condensation

Le transport se fait par voie gazeuse. Il dépend de la combinaison de trois phénomenes
évaporation, diffusion par voie gazeuse et condensation. L’origine de ce flux de mati¢res est
le gradient de pression d’équilibre de la phase gazeuse pour une surface courbe. Ce
phénomene est analogue a la condensation capillaire. Les conséquences sont identiques a la
diffusion en surface. En plus de ces quatre voies de diffusion principales, la migration du joint
de grains intervient pour des grains de tailles différentes. Il y a alors un saut de contrainte de
part et d’autres de I’interface qui provoque la courbure puis la migration du joint de grains a
travers le grain le plus petit. Ce phénomene peut étre interprété en matiére de migration des
dislocations qui constituent le joint de grains

Il peut également étre assimilé a de la diffusion au joint de grains dans la mesure ou il
est engendré par des flux de matiéres perpendiculaires au joint. La migration du joint de

grains intervient principalement pour les stades avancés du frittage et contribue au
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grossissement des grains. Ainsi, les difféerents modes de diffusion ont des consequences
diverses sur 1’évolution du frittage. Une autre fagon de définir le role des flux de maticre est
de raisonner en termes de point de départ des flux de matiere.
1.10.7.5 Frittage en phase liquide

Au cours du frittage en phase liquide, au moins I’'un des constituants est en phase
liquide et I’autre en phase solide. La phase liquide peut étre transitoire ou permanente.
On peut distinguer trois étapes :

> le réarrangement des particules.

> la dissolution-précipitation.

> la coalescence des grains.

.11 Conclusion

La métallurgie des poudres est un procédé essentiel et économique susceptible de
produire des petites piéces en grand series, elle rend possible alors la production des métaux
réfractaires pouvant fortement résister a la chaleur et a I’usure. Le processus du frittage nous
permet d’obtenir des formes complexes a partir de 1’outillage de compactage, sans opérations

d’usinages supplémentaires.
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I1.1 Introduction

Nous allons dans ce chapitre mener une expérience avec la métallurgie des poudres, grace
a I’étude bibliographique qu’on a réalisée dans le chapitre précédent nous allons maintenant
réaliser des échantillons d’alliage a partir de deux poudres (Cr/Mg) en suivant les étapes

nécessaires.
Dans le but d’étudier les caractéristiques de ces alliages nous allons finir par mener des

tests qui vont nous révéler ’utilité et le domaine d’utilisation de ce dernier, Tout en étudiant

nos deux poudres utilisées.

1.2 Proprieté de (Cr/Mg)

Tableau 11.1: Propriété de (Cr/Mg) [18,19].

Propriétés Cr Mg
Numéro atomique 24 12
Masse atomique 51.996 g/mol 24.305 g/mol
Masse volumique 7.19g.cm-3 & 20°C 1,74 g.cm 2420 °C
Température de fusion 1875°C 650 °C
Température d’ébullition 2672°C 1107 °C
Rayon atomique 0.127 nm 0,16 nm
Rayon ionique 0.061 nm (+3) ; 0.044 nm 0,065 nm
(+6)
Configuration [Ar] 3d4 4s2 [Ne] 3s2
électronique
Energie de premiére 651,1KJ/mol 737,5 kd.mol
ionisation
Potentiel standard ECr¥*/Cr=0,71V -2,34V
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11.3 Morphologie de nos poudres (Mg-Cr)

La morphologie de nos poudres (Cr/Mg) est représentée sur les figures suivantes.

Figure I1.1 : Poudre de magnésium (Mg).

Figure 11.2: Poudre chrome (Cr).
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Figure 11.4: Forme des grains de poudre du magnésium au microscope optique (5x/0.12pal).

e La morphologie de la poudre de chrome est de forme irréguliére.
e La morphologie de la poudre de magnésium est irréguliere avec quelques particules

sphériques.

Université-A-MIRA-Bejaia 2020/2021 Page 29



Chapitre Il : Matériaux et techniques expérimentales

La taille et La forme des particules jouent un réle trés important sur les résultats de

frittage; et la nature de ces formes est utile lors de I’étape de compactage.

I1.4 Elaboration d’alliage (Mg-Cr)
11.4.1 Mélange de poudre

Nous allons maintenant réaliser des échantillons d’alliage de poudre Cr- Mg, afin de
procédé a une étude comparative entre celle-ci.

Pour commencer nous allons réaliser des pastilles par des mélanges différents des

deux poudres Cr-Mg, représenté dans le tableau suivant.

Tableau 11.2: Les déférents mélanges de poudre.

Enchantions Pourcentage poudre | Pourcentage poudre
de Cr de Mg
1 25% 75%
2 50% 50%
3 75% 25%
4 100% 0%
5 0% 100%

Nous avons donc bien mélangé nos poudres dans des récipients différents, ensuite,

nous avons passe a I’étape de compression et frittage de nos pastilles.

11.4.2 La préparation des pastilles
Chaque pastille pése 0.82 g, donc nous allons préparer chaque pastille en fonction des
mélanges dans le tableau précédent.

Voici dans le tableau qui suit les déférents mélanges en fonction de leurs poids :
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Tableau 11.3: Les déférents mélanges en fonction de leurs poids.

Poudre Echantillon 1 | Echantillon 2 | Echantillon3 | Echantillon | Echantillon
(Cr25%,Mg75%) | (Cr50%,Mg50%) | (Cr75%,Mg25%) 4 5
(Cr100%) (Mg100%)
Cr(g) 0.205g 0.41g 0.615g 0.829 0
Mg(g) 0.615¢ 0.41g 0.205¢g 0 0.82g

Avec chaque échantillon nous avons préparé une pastille a 1’aide d’une machine a

compression. Nous avons rempli donc des petites préformes (moule) avec chaque échantillon

avant de les mettre dans la compresse.

Voici dans la photo suivante la machine utilisé :

Figure 11.5 : Moules a pastilles utilisé.
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Figure 11.6: Presse de laboratoire.

Une fois les moules sont mis dans la presse hydraulique manuelles, nous avons
compressé a 80 (KN), pondant toute une minute (t=1min) a froid.
Aprés la compression nous avons finis par avoir des pastilles avec déférente

épaisseurs.

Echantillon 1 Echantillon 2 Echantillon 3 Echantillon 5
(Cr25%,Mg75%) (Cr50%,Mg50%) (Cr75%,Mg25%) (Mg100%)

Figure 11.7: Les pastilles produites apres le processus de compression.
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Remarque

On n’a pas pu €laborer la pastille de Cr (échantillon 4) par cette technique, car la
poudre de celui-ci été danse est se compacter pas facilement, ces grains occupés beaucoup
d’espace et n’arrivait pas a se compresser entre eux. La préforme avait une surface mal

adaptée pour notre poudre.

11.4.3 Frittage des pastilles
Pour commencer, la température de frittage est une fonction indispensable dans cette
expérience, pour la calculer nous aurons besoin de la température de fusions de chaque
élément (Cr/Mg).
T tusions (Cr) = 1875°C.
T fusions (Mg) = 650 °C.
T tusions(Cr) > T fusion(Mg).
> Dans I’état mélange la température de frittage s’effectue a une température inferieur
de 2/3 de celle de constituantes principales.
» Dans I’état pur la température de frittage ne dépasse pas la température de fusion.

Le tableau suivant représente les températures de chauffages nécessaires pour chaque

échantillon :
2
T, = E-Tfusion ........................................................... IL.1)

T, : Température de chauffage.

Trusion :Température de fusion.

Tableau 11.4: Les températures de chauffage des pastilles.

poudre Echantillon 1 Echantillon2 Echantillon3 Echantillon5
(Mg75%,Cr25%) | (Cr50%,Mg50%) | (Cr75%,Mg25%) (Mg100%)
Le constituant Mg Mg Cr Mg
principal
Trusion (°C) 650 650 1875 650
Ten °C) 433,33 433,33 1250 433,33
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D’ici la, nous avons mis nos pastilles une par une dans le four, et régler la température
en suivant respectivement le tableau précédent, la température va se progresser en fonction

d’un pat de 2 secondes. Et enfin maintenir la température maximale 15 min dans le four.

Figure 11.8: les fours de traitement thermiques.

11.4.4 Les températures nécessaires pour former la phase primaire de frittage

Dans notre cas, on prend I’échantillon 1 pour un exemple, on a trois étapes essentielles pour le

frittage :

» La premiére étape (stade initiale) : il se produit lorsque la température est atteinte i

de la température de fusion du chaque échantillons selon le tableau ci-dessus :

T (costituant principal) ... ... ... .. cc. e oe ... (11 2)

T (stade initiale) = 1
fusion

T(°C): La température nécessaire pour former la phase primaire (stade initiale).

Trusion °C) : La température de fusion de constituant principale.
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Tableau 11.5: Les températures nécessaire pour former la phase primaire de frittage.

poudre Echantillon 1 Echantillon2 Echantillon3 Echantillon5
(Mg75%,Cr25%) | (Cr50%,Mg50%) | (Cr75%,Mg25%) (Mg100%)
Le constituant Mg Mg Cr Mg
principal
Trusion (°C) 650 650 1875 650
T(0C) 162,5 162,5 468,75 162,5

Dans cette étape, deux phénomenes importants se produisent :

» La naissance des ponts entre les grains.

» La porosité reste importante dans cet état.

La deuxiéme étape (stade intermédiaire) :

» Les particules Mg commencent a perdre leurs formes initiales.

» La continuité de grandissement des ponts.

» Diminution importante de la porosité.

La troisieme étape (stade finale) :

» La suppression de la porosité.

> Le retrait devient moins remarquable.

> Le ralentissement de la vitesse de densification.

Apreés le processus de frittage, on va mener nos pastilles a la dureté de Vickers.

Université-A-MIRA-Bejaia
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1.5 Test de dureté Vickers

11.5.1 Essai VICKERS

Figure 11.9 : Microdurometre Zwick ZHV 10.

Il consiste a imprimer dans le métal testé un pénétrateur en diamant de forme
géométrique pyramidale a base carrée, d’angle au sommet entre deux faces opposées de
136°,sous I’action d’une force connue (Figure 11.10 ). On mesure la diagonale de I’empreinte
carrée laissée par le penétrateur.

Généralement la gamme des forces utilisables (5 a 100 kgf) permet d’appliquer cette
méthode avec toutes les dimensions d’échantillons. En choisissant la force donnant une

empreinte telle que la diagonale d doit étre inférieure aux deux tiers de 1’épaisseur.
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Figure 11.10 : Principe de dureté Vickers.

Dans l'essai Vickers (Smith et Sand land 1925), une pyramide a base carrée en
diamant est utilisée comme pénétrateur. La dureté Vickers HV est définie par :

HV= la charge applique / la surface de I’empreinte.

HV = 0,189 F/02.neniiieiiieieieieeeeeieeeeeeeneeeeneeesesneeesesncnnanenns I1.3
Avec:

HV= la dureté Vickers.

F (N) : La charge appliquée au pénétrateur.

d (mm) : La diagonale moyenne de I’empreinte.

Des précautions opératoires nécessaire de 1’essai Vickers tel que :
Les empreintes étant petites, les irrégularités de la surface prennent une importance plus
grande encore gque dans les essais précédents, particulierement pour les fortes duretés et les
faibles charges aussi parfait.

» La distance entre le centre d’une empreinte et le bord de la piéce ou les cotes d’une
autre empreinte ne doit pas étre inférieure a 2,5 fois la diagonale. L’épaisseur de la
piece doit étre supérieure a 1,5 fois la diagonale de ’empreinte.

» La piece doit reposer sur le support de fagon réguliere et uniforme.

» L’état du diamant doit étre fréquemment vérifié.
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Nous avons emmené un essai Vickers sur nos échantillon en suivent soigneusement les

étapes suivantes :

Placer I’échantillon sur la platine.

Utiliser le glisser-déposer de la souris pour mettre I’échantillon en position.
Mettre au point avec la molette.

Sélectionner la méthode d'essai et la charge.

Choisir un objectif et un nom de tache.

Utiliser la caméra d'observation macro pour positionner le pénétrateur.

YV V.V V V V V

Démarrer l'essai.

Conclusion

Ce chapitre, nous a permis de connaitre les procédures expérimentales qu’il faut
entamées pour caractériser nos poudres. Le choix des températures ainsi que le procédé de
frittage été une tache nouvelle pour nous, mais ceci nous a permis de mieux comprendre et

enrichir nos connaissances.
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111.1 Introduction

Dans ce chapitre, nous allons discuter sur les résultats qu’on a eu apres le frittage et le test
de Vickers, cela nous permet de déterminer 1’échantillon le mieux adapté a la création

d’alliage Cr-Mg, avec des propriétés mécanique améliorés.

111.2 Discussion sur les résultats de frittages

Voici les images résultantes de nos échantillons prise par microdurometre apreés traitement de

frittage avec microscope de lecture x10:

N
o

S| llots de 25%Cr 75%Mg |

- h

_ _ B Joint de grain

" -y -
. - 3
_ : 1
i :

A . PG S
.

i Joint de grain
TR .

: llots de 50% de Cr et
3l 50% de Mg

Figure 111.2 Tmage de I’échantillon 2 (Cr50%%, Mg50%) apres frittage.
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Figure I111.3 Image de I’échantillon 3 (Cr75%, Mg25%)
apres frittage.

* .

Figure 111.4 Image de I’échantillon 5 (Mg 100%)
apres frittage.

Apres avoir effectué le test frittage, on remarque :

» Sur la Figure I11.1 : la pastillel (Cr25%, Mg75%), des ilots de Cr-Mg compacté,
avec des assez gros due certainement au phénomeéne de diffusion, des joints de
grains plus au moins grand.

» Sur la Figure 111.2 : la pastille2 (Cr50%, Mg50%), des grains assez gros.

Université-A-MIRA-Bejaia 2020/2021 Page 40



Chapitre 111 : Résultat et discussion

» Sur la Figure 111.3 : la pastille3 (Cr75%, Mg25%), des grains plus au moins gros
avec des retrait tres apparent que les précédent, des joint de grains plus au moins
grand.

> Figure 111.4 : Les joints de grains dans la pastille 5 Mg(100%) sont trés visible
par rapport aux pastillesl (Cr25%, Mg75%), et 2 (Cr50%, Mg50%).

> Le retrait est apparent dans la pastille 3(Cr75%, Mg25%) sans doute due a la

mauvaise compaction de notre poudre, ou bien a un mouvais frittages.

I11.3 Discussions sur les résultats test de dureté Vickers
Voici les photos microscopiques aprés le test Vickers effectué sur nos 4

échantillons montrant ’empreinte laissé par le pénétrateur a I’échelle de Hv 0.3 :

Figure 111.5 : Photo échantillon 1 (Cr25%, Mg75%) apres le test Vickers.

Figure 111.6 : Photo échantillons 2 (Cr50%, Mg50%) apres le test Vickers.
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Figure 111.8 Photo échantillon 5 Mg(100%) apres 1’essai Vickers.

Voici les résultats des essais de nos tests de dureté Vickers sous une charge 200g a vide, dans

le tableau suivant :
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Tableau 111.1: Les résultats des essais de dureté Vickers.

Pastilles Nombres d’essai Dureté Vickers Moyenne
Echantillon 1 Essai 1 82 HV ;d1=79,9 um 83HV
(Cr25%, Mg75%) d>=62,9 um
Essai 2 84HV ; d1=67,2 um
d>= 65,8 um
Echantillon 2 Essai 1 84HV ; d1=63 um 83,5HV
(Cr50%, Mg50%) d»>=70,2 um
Essai 2 83HV ; d1=63,8
d>= 70,2 um
Echantillon 3 Essai 1 139HV; d1 =51,7 um 121,5HV
(Cr75%, Mg25%o) d>=51,4 um
Essai 2 104HV; d1 = 56,4 pm
d2 =56 pm
Echantillon 5 Essai 1 88HV; d1 = 66,7 um 87HV
(Mg100%) d> = 63,4 um
Essai 2 86HV; d1 =73,6 um
d2 =57,5 um

Sachant que di et d» sont les longueurs des diagonales horizontales et verticales,
respectivement.

Aprés avoir réalisé le test Vickers, nous avons conclu que 1’échantillon 3 présente les
meilleurs conditions par a port au autre échantillon.

Cela semble logique parce que 1’échantillon 3 est formé en majeur partie de Cr (75%), et de
Mg (25%), le Cr qui est donc connu par ces propriétés meécaniques intéressantes voir

augmentation de la dureté.
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Chapitre 111 : Résultat et discussion

Voila un diagramme qui montre la dureté des échantillons obtenue par frittage simple :

dureté HV
160

140
120
100
80 -
60 -
40 -~
20 -+
0 -

p1(Cr25%,Mg75%) p2(Cr50%,Mg50%) p3(Cr75%,Mg25% p5(Mg100%)

Figure 111.9: Résultat de dureté Vickers de nos pastilles.

On observe que :
» Dureté plus grande dans la pastille 3 (Cr75%, Mg25%).

La densité de chrome dans I’échantillon 3(Cr75%, Mg25%), le retrait et les joints de grain

observé, ont contribué a l'augmentation de la dureté.

Conclusion

Ce chapitre nous a permis de voir de prét la morphologie des pastilles élaborées apres
frittage, et de constater la différence entre les morphologies des alliages métalliques habituels.
Les tests de dureté Vickers nous ont permis de voir I’influence du Cr a forte teneur dans les

pastilles.
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Conclusion générale

Conclusion générale
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Conclusion genérale

Le but de notre étude était d’élaboré des pastilles en poudres Cr/Mg par la métallurgie
des poudre, contrairement aux méthodes conventionnelles d’élaboration des alliages par

fonderie. Comprendre leur morphologie et solidification lors du frittage.

Ce travail nous a permis de conclure les points suivants :

> Pastille de Cr mal formée due a la poudre tres fine et probablement a la pression
appliquée.

» La morphologie des poudres vient en aide a la réalisation d’un bon compactage.

> Le type de compression joue un réle primordial sur la nature de mélange (poudre).

> Dureté plus grande dans la pastille 3 (Cr75%, Mg25%) certainement parce que les
propriétés de chrome sont plus importantes que celle de Mg.

> Les retraits important dans la pastille 3 (Cr75%, Mg25%) parce que on a procédé un
frittage on phase liquide, ou la température de frittage est supérieur au point de fusion
de Mg.

> La pastille 1 (Cr25%, Mg75%) et la pastille2 (Cr50%, Mg50%) sont formée d’ilots
dense parce que il ya une formation des ponts entre les deux constituent au fur et a
mesure que le frittage se produit, c’est pour cela qu’on observe une croissance des
grains.

> Les joints de grains dans la pastille 5 Mg(100%) sont trés visible par rapport aux
pastilles 3 (Cr75%,Mg25%) parce que il ya une compaction ( Mg-Mg) ce qui a

conduit a la formation de ces joints.

En conclusion du travaille effectue, les résultats obtenus sont trés prometteurs. L’alliage

Cr-Mg de pastille 3 offrent un bon tenu a la dureté.
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Résumé

Résumé

L’objectif de ce travail est d’élaboré des pastilles en poudres Cr/Mg par la métallurgie
des poudre, contrairement aux méthodes conventionnelles d’élaboration des alliages par

fonderie. Comprendre leur morphologie et solidification lors du frittage.

La poudre sera divisée en 5 échantillons afin que 3 échantillons soient un mélange de
Cr/Mg , et Les deux autres échantillons sont Cr et Mg a I’état pure, lls sont soumis a une
pression afin de le préparer sous forme de pastille, ces derniers sera traité par frittage sans
dépassé la températures de fusion de constituant principale, Ensuite ils sont exposé a la
durete vickers Afin de déterminer leur tolérance a ce test, Ensuite, ces résultats sont compares

pour extraire I'échantillon la plus tolérant.

Abstract

The objective of this work is to produce Cr / Mg powder pellets by powder metallurgy,
unlike conventional methods of alloying by foundry. Understand their morphology and

solidification during sintering.

The powder will be divided into 5 samples so that 3 samples are a mixture of Cr / Mg,
and the other two samples are Cr and Mg in pure state, They are subjected to pressure in order
to prepare it as a pellet, these The latter will be treated by sintering without exceeding the
melting temperature of the main constituent, then they are exposed to vickers hardness in
order to determine their tolerance to this test, then these results are compared to extract the

most tolerant sample.
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