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INTRODUCTION GENERALE

La métallurgie des poudres est I'une des techniques de fabrication des piéces les plus
courantes & base de matériaux réfractaires et de géométries complexes. Les pieces peuvent
étre produites en utilisant des quantités faibles de matieres premieres, tout en permettant

d'atteindre une grande précision dimensionnelle.

Les principales étapes d’élaboration des poudres sont présentées afin, d'en apprendre
plus a leur sujet. Le broyage mécanique est largement utilisé dans le domaine industriel ou
dans la recherche scientifique en raison de sa grande capacité de production et son faible colt
de reviens et de sa simplicité de mise en ceuvre.

Lors du broyage de violentes vibrations se produisent car les billes se déplacent de
maniere aléatoire et a grande vitesse et entrent en collision les unes avec les autres et avec les

parois, ce quientraine la fissuration des particules.

Le frittage est un processus de chauffage des comprimés a une température élevée mais
bien inférieure a la température de fusion. Ce procédé d'élaboration des alliages est en plein
développement car il est généralement plus simple que les autres techniques. Il présent
également l'avantage d'une grande souplesse d'utilisation et conduit a la formation de

microstructures de haute qualité.
Pour cela, notre mémoire est structuré selon trois chapitres, comme suit :

e Le premier chapitre est consacré pour presenter la bibliographie d’Al/Fe, les
généralités sur la métallurgie des poudres, son élaboration et ces propriétés avec les
procédes mécaniques physiques et chimiques, est enfin les techniques de frittage.

e Le deuxieme chapitre est dédié aux méthodes expérimentales et présentation des

matériaux utilisés, est nous finirons par un test dureté Vickers et le teste de corrosion.

e Le troisieme chapitre est réservé aux résultats expérimentaux obtenus grace aux études
et recherches que nous avons faites, et enfin ce travail se termine par une conclusion

générale.




CHAPITRE
|



CHAPITRE | REVUE BIOBLIOGRAPHIQUE

I.1. Introduction

Ce chapitre consacré a la présentation des principaux éléments bibliographiques relatifs
a notre sujet.

La premiére partie traite la métallurgie des poudres, décrire nos deux poudres (AL/Fe),
est nous finirons par présenter les diverses methodes utilisées pour 1’élaboration des poudres
métalliques ainsi que les techniques des mises en forme de ces poudres, et leurs parametres

seront aussi présentées.
1.2. Définitions de meétallurgie

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

éventail de piéces 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.
Le rdle de la métallurgie des poudres est de rassembler les techniques qui permettent

d’obtenir un objet a partir de poudre.

1.3. Présentation du L’aluminium

1.3.1. Généralités sur L’aluminium
L’aluminium est un élément métallique, parmi les métaux les plus abondants dans la
crolte terrestre, c’est un élément du troisiéme groupe de la classification de Mendeleiev juste

apres le silicium et 1’oxygéne, dont le numéro atomiquel3 [1].
1.3.2.  Les caractéristiques d’aluminium

1.3.2.1. Légereté

L’aluminium est plus léger, et présente des caractéristiques mécaniques tres élevées, il
est largement utilisé dans les transports terrestres rapides et la fabrication des carrosseries des

véhicules [2].
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1.3.2.2. La conductivité électrique et thermique
L’aluminium fournit une excellente prise électrique, et est utilisé de plus en plus pour
les lignes a haute tension parce qu’un poids inférieur a celui du cuivre, et aussi il offre un fort

pouvoir caloporteur comme I’utilisation dans des dispositifs de refroidissement [3].

1.3.2.3. Latenue alacorrosion

L’aluminium et ses alliages ont généralement une bonne tenue & la corrosion
(atmosphérique, en milieu marin).L’aluminium est couramment utilisé par les architectes,
ainsi que dans les batiments publics (La pyramide du Louvre « constituée de verre et de métal
»). Les utilisateurs disposent ainsi :

* D’une durée de vie des équipements accrue. Il n’est pas rare de trouver intacts des toitures,
des bardages, des équipements de portes, des bateaux..., vieux de plusieurs décennies [2, 4].

* D’une esthétique pérenne. Les produits de corrosion de I’aluminium sont blancs et propices
a traitements de coloration [4].

1.3.2.4. Aptitudes aux traitements de surfaces

Les traitements de surfaces sur I’aluminium ont plusieurs objectifs parmi lesquels :

« La protection de certains alliages, quand leur résistance a la corrosion « naturelle » est jugée
insuffisante.

« La pérennité de I’aspect en évitant la corrosion par pigdre ou le noircissement.

« La modification des propriétés de surface comme la dureté superficielle.

« La décoration du métal par anodisation puis colmatage pigmentaire [5].

1.3.2.5. Le recyclage

Le recyclage de I’aluminium plus efficace par rapport & d’autres métaux, et ne
représente que 5% de I’énergie nécessaire a 1’¢laboration du métal a partir d’un minerai (plan
¢économique), et I’expérience montre que les déchets d’aluminium ont une valeur marchande
supérieure a celle des ferrailles car une tonne d'aluminium recyclé permet d'économiser quatre
tonnes de bauxite, en évitant 1’étape de 1’électrolyse, ce qui nécessite beaucoup d’énergie et
d’éviter les polluants associés émissions. L'aluminium est quasiment recyclable a I'infini sans

perdre ses qualités [2, 4].

1.3.2.6. Propriétés physiques

Les propriétés physiques de I’aluminium non allié sont résumées dans tableau suivant :
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Tableau I.1: Propriéetes physiques de ’aluminium [7].

Propriété Unité Valeur
Paramétre de maille (2 298.15 K) A 4.05
Point de fusion °C 660.45
Point d’ébullition °C 2056
Pression de vapeur Pa 0.0037
Energie interne massique p JKg? 398000
Capacité thermique massique Cp (a 298.15 K) Jkgtk-1 897
Conductivité thermique A (a 298.15K) W mtk-1 237
Résistivité électrique p (a298.15 K) 10°Qm 26.548

1.3.2.7. Propriétés mécaniques

L’aluminium commercialement pur dans 1’état recuit a une faible propriété mécanique
mais peut grandement améliorer ces propriétés par écrouissage, par addition d'éléments
d'alliage ou par traitements thermiques, selon les cas. Ainsi, il apparait a I’état recuit une
excellente ductilité par rapport aux aciers. L’aluminium est un matériau relativement elastique
mais peu malléable [3, 5]. La résistance mécanique et la résistance a la fatigue de I’aluminium

sont tout aussi différentes de celles de I’acier [3, 5].

1.3.3. Les applications de I’aluminium
1.3.3.1. Domaine de transport

En raison de sa 1égereté, ’aluminium et ses alliages peut étre utilisé dans le domaine de
transport, dans le sens de la construction des automobiles, des véhicules ferroviaires (les
trains, les tramways, les métros), ainsi que 1’aéronautique (les avions). Car il réduit les
émissions de carburant et le bruit, les vibrations et la résistance a la corrosion de la
consommation, et absorbe aussi le choc de I’accident, I’aluminium ne rouille pas dans la
petite voiture, le poids de la structure de I’aluminium peut étre jusqu’a 45 % inférieurs a la
structure en acier, et aujourd’hui, 50 % des moteurs hors-bords sont fait d’aluminium. Une

coque en aluminium peut tenir plus de 30 ans sans donner le moindre signe de fatigue,
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demande peu d’entretien que ces matériaux sont le résultat de son utilisation dans le domaine

de la marine [3, 5].
1.3.3.2. Domaine Agro-Alimentaire

L’aluminium a un grand champ d’utilisation dans le domaine de I’alimentation, par
exemple il est utilise dans la construction des boites de conservation, les papiers aluminium,
canettes, barquettes, ustensiles de cuisine. Cependant, l'aluminium en cas d’ingestion
importante peut parfois avoir des effets néfastes pour le systéme nerveux. Il a été reporté que

des personnes aient développé une encéphalopathie (forme de démence) [3, 4].
1.3.3.3. Domaine de I’énergie électrique

Les lignes aeriennes et des cables d'alimentation de la distribution et la transmission de
I'énergie électrique, des cables électriques a usage industriel. L'aluminium est particuliérement
bien adapté a cet usage en raison de sa conductivité électrique élevée, une densité et une

bonne résistance a la corrosion de base [6].

1.4. Présentation du fer

1.4.1. Généralités sur le fer

Le fer est un élément chimique, de symbole Fe dont le numéro atomique est 26. C'est le
métal et le matériau ferromagnétique le plus courant dans la vie quotidienne, sous forme pure
ou alliages. Le fer pur est un métal de transition ductile, mais I'adjonction de tres faibles
quantités d'éléments d'additions modifie considérablement ses propriétés mécaniques. Allié au
carbone et avec d'autres éléments d'additions il forme les aciers, dont la sensibilité aux
traitements thermomécaniques permet de diversifier encore plus les propriétés du matériau.
Au méme titre que les vitamines et les minéraux, les oligoéléments sont indispensables a notre
organisme. Parmi ces substances, le fer est certainement I'un des plus important composant
essentiel de 1’hémoglobine, il permet aux globules rouges de transporter 1’oxygéne

indispensable a nos cellules [8].
1.4.2. Utilisation

Le fer est largement utilisé dans la technologie et I’industrie généralement sous forme
d’acier [9]. On le trouve :
e Dans la construction métallique

e Dans la construction automobile (carrosserie de voiture),
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e Dans I’emballage (boites de conserve, canettes) et il est aussi utilisé en électronique pour
fixer les informations analogiques sur des supports appropriés (bande magnétique, cassette
audio)

e En pharmacie : le fer est utilise en tant que médicament, Il est utilisé dans les cas de
carences en fer (dites « carence martiale ») pouvant provoquer une asthénie, voire une anémie
ferriprive. 1l peut étre donné par voie orale ou en injection.

e En chimie : comme catalyseur (procédées d’oxydation avancée) traitement des eaux usées

(coagulation /floculation).

1.4.3. Toxicité du fer

Un exces de fer dans I’organisme entraine la plupart du temps ’hémochromatose, qui a
comme conséquences des dépots de fer importants dans les tissus. La plupart de ces dép6ts de
fer se forment au niveau du foie et du pancréas et peuvent engendrer une cirrhose du foie et le
diabéte [10].

Un exces de fer peut aussi créer des troubles hormonaux, des douleurs abdominales, de
I’asthénie, des douleurs articulaires, de 1’ostéoporose, des dépressions et des maladies
cardiaques diverses [11]. Une équipe de chercheurs belges a récemment publié un article qui
confirme que I’aluminium et le fer, au fil des années, s’accumulent dans le cerveau [12].

Le fer est un pro-oxydant, ce qui expliquerait que les hommes n’ayant pas leurs régles,
ont donc un taux de fer plus important tout au long de leur vie, et subissent un stress oxydatif

qui raccourcirait leur durée de vie.
I.5. Les alliages intermétalliques

Un composé intermétallique (CIM), ou semi-métallique, est I'association de métaux ou
de métalloides entre eux par une liaison chimique. Le composé existe a une composition
précise (composé steechiométrique) ou dans un domaine de composition (composé non-
steechiométrique) défini et distinct des domaines de solutions solides basés sur les éléments
purs. Il se forme également sous certaines conditions de pression et de température.

1.5.1. Alliages aluminium-magnésium de la série 5000

L'ajout du magnésium a la matrice de I’aluminium améliore la dureté, La soudabilité et
La résistance de la corrosion favorable. Grace a leur excellente résistance a la corrosion, les
Alliages constituant le magnésium comme un élément principal sont utilisés dans les coques

de bateaux, les planches de passages et d'autres produits exposés aux milieux marins [13].



https://fr.wikipedia.org/wiki/M%C3%A9taux
https://fr.wikipedia.org/wiki/M%C3%A9tallo%C3%AFde
https://fr.wikipedia.org/wiki/Liaison_chimique
https://fr.wikipedia.org/wiki/St%C5%93chiom%C3%A9trique
https://fr.wikipedia.org/wiki/Solution_solide
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1.5.2. Les caractéristiques des alliages «aluminium-magnésium

Des caractéristigues meécaniques proportionnelles au taux de magnésium et
d’écrouissage sont :

= Bonne aptitude a la déformation a chaud et a froid, qui augmente avec la diminution
du taux de magnésium ;

= Une tres grande susceptibilité a la corrosion inter granulaire et la corrosion sous
contrainte pour les forts pourcentages de magnésium et I’exposition a des températures
supérieures a 60°C ;

= Unexcellent comportement a la soudure ;

= Excellent comportement aux basses et trés basses températures, d’ou les applications

en cryogenie [14].

1.5.3. Principaux alliages AIl-Mg, leurs caractéristiques et leurs domaines

d’applications

L’alliage 5005, le moins chargé en magnésium, remplace 1’aluminium non allié
lorsqu’une légére augmentation des caractéristiques est nécessaire : domaine de

I’emboutissage, du chaudron nage, de I’architecture (bardages), du mobilier métallique... [15].

L’alliage 5050, 5052, 5454, 5754 : ont I’avantage de combiner une bonne aptitude a la mise
en forme, une bonne résistance a la fatigue et une trés bonne résistance a la corrosion. Ses
domaines d’application sont les plus divers, en particulier en chaudronnerie sous forme de
Réservoirs et tuyauteries pour 1’industrie chimique, pétroliére, les transports maritimes et
Aéronautiques. Forme de produits filés (barres, fils, tubes) ou de tubes soudés pour

I’irrigation [15].

Les alliages 5086 et 5083, sont les plus performants parmi les différents alliages de la
Série 5000. Sont utilisés toutes les fois que 1’on recherche, en plus des caractéristiques
générales des alliages Al-Mg, une résistance mécanique élevee, ce qui est le cas des
applications ci-apres :

» Transports terrestres : semi-remorques, citernes ;
» Transports maritimes : superstructures de pagquebots ;
» Travaux publics : manutention, ponts roulants ;

» Industrie mécanique : matériel ménager, machines textiles ;
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» Industries chimique et cryogénique : installations de liquéfaction, de gazéification,
réservoirs

> De stockage de gaz liquéfies, cuves de transports et de stockage du méthane liquide ;
ces alliages Sont, en particulier, les matériaux de choix pour les installations
cryogéniques en raison de leur trés bon comportement jusqu’aux trés basses

températures.

Leurs applications sont toutefois limitées en raison des risques de corrosion inter

granulaire et de corrosion sous tension [15].

La nuance 5283 est spécialement réservée a la fabrication des bouteilles a gaz sous
pression appelées a travailler dans des conditions sevéres : cas par exemple des bouteilles de

plongée sous-marine [15].
1.6. Métallurgie de poudres

La métallurgie des poudres MP est définie par le grand dictionnaire terminologique
comme étant le domaine de la métallurgie traitant de la production des poudres de métaux ou

d’alliages ainsi que de la fabrication des piéces métalliques a partir de ces poudres [16].

C’est un ensemble de procédés technologiques permettant la réalisation de composants
de formes prédéterminées a partir de poudres (métalliques, céramiques ou composites) dont la
granulométrie et la constitution sont maitrisées. Dans un premier temps, la forme du
composant est donnée par I’intermédiaire d’une matrice, avec possibilit¢ de démoulage, selon

le procedé, différents parametres interviennent comme la vitesse, la température, les liants.

Le composant obtenu est densifié par frittage dans un four. Le composant final ainsi

réalisé présente la forme, les tolérances dimensionnelles et les propriétés mécaniques désirées.

La métallurgie des poudres peut étre caractérisee par les trois mots clés suivants : poudre,

pression et température.

Les différents modes de fabrication sur laquelle elle repose, permettent 1’obtention de
piéces poreuses ou non, de formes, dimensions et masses variés. Les techniques intervenantes
successivement au cours de 1’élaboration d’un composant peuvent se résumer de facon
suivante [16].

e Elaboration de la poudre.
e Densification et mise en forme.

e Frittage.
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e Calibrage.
e Traitements thermiques.

e Finitions.
1.7. Procédés d’élaboration des poudres métalliques

La poudre peut étre définie comme un ensemble de particules dont les dimensions sont
habituellement inferieures a 1mm. Pour I’élaboration des poudres métalliques, plusieurs
techniques sont utilisées on cite principalement trois catégories. Elles sont présentées sur la
Figure (1.1) [17].

Généralement, le choix de la méthode dépend de la nature du métal, les caractéristiques

des poudres, du colt de fabrication, et du domaine de I’utilisation.

1.7.1. Procédés mécaniques
Les méthodes mécaniques consistent a broyer un métal par un moyen approprié, ces

techniques sont basées sur le choc, I’attrition, le cisaillement et la compression.

1.7.1.1. Le broyage

L’opération de broyage est la synthése de plusieurs phénomeénes tels la fracturation, la

déformation et le soudage a froid [18].

Pour les matériaux fragiles le premier phénomene prime avec un peu de déformation
tandis que pour les matériaux ductiles les trois phénoménes sont présents. Les particules
obtenues sont dépendantes des propriétés physiques et chimiques du matériau, du milieu dans
lequel le broyage est effectué (vide, gaz, liquide) et des conditions opératoires de broyage

(quantité et grosseur des boulets, appareils utilises).

Les appareils utilisés sont essentiellement des broyeurs Figure (I1.1) a machoires, a

marteaux, billes...Ils sont trés employés pour les métaux fragiles (¢léments purs tels que Mn,

Sb, Bi Cr,... ou alliage Fe-Al, Ni-Al, Fe-Si, ...
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(c)

Figure(l.1): Les broyeurs (a) broyeur a boulets b) agitateur SPEX (c) broyeur planétaire.

1.7.1.2. Mécano synthése

Contrairement au broyage classique utilisé depuis la préhistoire pour réduire en poudre
Des matériaux, le broyage a haute énergie permet de synthétiser, a tempeérature ambiante, des
Matériaux organisés a I’échelle nanométrique, difficiles, voire impossible a obtenir par des
Méthodes classiques telles que la fusion-solidification. Les différents types de broyeurs
décrits précédemment peuvent étre utilisés pour la Mécano synthese (broyeurs vibrants,

broyeur a tambour tournant....... etc. [19].

1.7.2. Procédés chimiques

Ils existent différentes méthodes chimiques utilisées pour la production des poudres,
de par leur diversité et leur souplesse.

Elles permettent de produire les poudres de n’importe quel élément ou composé, avec
des tailles moyennes de grain pouvant varier de quelques dixiemes a plusieurs dizaines de um.
[19].

1.7.2.1. La réduction

La réduction est la méthode de production chimique la plus employée. Elle consiste en
la réduction d’un composé (un oxyde ou un chlorure), broyé en une fine poudre, par un agent

Chimique (gaz liquide ou solide) qui fractionne le composé en métal a I’état de fins granules

et en un sous-produit qui peut étre éliminé. Si le composé initial est un solide, la dimension
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des Granules du métal résultant dépendra fortement de la morphologie du composé de départ.
Par Exemple I’oxyde de cuivre est réduit par I’hydrogéne (a 350 °C) en cuivre métallique et

en Vapeur d’eau [20].

1.7.2.2. L’électrolyse

La production de la poudre par électrolyse est une réduction dans laquelle un ion
métallique contenu dans une solution liquide du sel ou dans sel fondu (électrolyse ignée) du
métal désiré, est neutralisé par le courant cathodique. Le dépdt cathodique trés poreux est en

suite raclé, broyé, lavé, et séché [20].

Figure(l.2) : Les différentes étapes de la fabrication de la poudre par €lectrolyse sont
présentées ci-dessous.

1.7.3. Techniques d’atomisation

Le procédé d’atomisation s’applique aux métaux purs et aux alliages peuvent étre
facilement fondus, les plus répandues sont : cuivre, fer, aluminium et surtout des alliages tels
que les laitons, les bronze, les aciers. Il consiste en la désintégration d’un métal fondu en fines
gouttelettes qui se solidifient pour ensuite donner la poudre désirée.

L’atomisation n’est limitée que par deux facteurs, soit : l1a I’incapacité de fondre les matériaux
ou la volatilité et la miscibilité en solution liquide des composants de 1’alliage atomisé. De

plus, grace aux vitesses de refroidissement tres élevées pouvant atteindre 107 K/ sec, ceci est
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connu sous le nom de solidification rapide, il est possible d’obtenir des métaux amorphes et
des alliages en solution sur saturée. Les différents procédés d’atomisation sont :
¢ L’atomisation par un fluide (plus de 95% des poudres atomisées) pour lequel le métal
liquide est désintégré par I’impact de jets d’un fluide sous haute pression (gaz, eau ou
huile), Figure (1.5 a).
+» L’atomisation sous vide ou par gaz soluble dans lequel le métal liquide est en solution
sursature
% L’atomisation par centrifugation pour lequel le bain de métal fondu est éjecté sous
forme de gouttelettes par la rotation a grande vitesse d’un disque, d’un bol ou d’une
électrode Figure I (5¢, 5 d et5 e)
% L’atomisation par ultrasons dans lequel le métal liquide est agité par une vibration
ultrasonique figure (1.3).

La technique d’atomisation a 1’eau est la plus utilisée pour la production de poudres
métalliqgue a partir des métaux et alliages ne réagissant pas a 1’eau et présente moins
d’impuretés que I’atomisation a 1’air. Mais avec une teneur en oxygene élevée, I’atomisation
par un gaz inerte ou sous vide présente le moins d’impureté avec un gaz qui provoque

I’atomisation sous vide Figure (1.3).
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Figure(1.3): Les techniques d’atomisation.
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1.8. Propriétés des poudres métalliques

1.8.1. Les formes de poudres

La forme des particules est étroitement reliée au mode de production et au matériau
utilisé. Le principal moyen utilisé pour qualifier la forme des particules de poudre est le
microscope électronique a balayage (MEB). Les principales formes de particules observées
sont regroupées a la figure(l.4). La forme des particules joue un réle trés important pour

fabriquer les piéeces par technique de la métallurgie des poudres (MP).
1.8.2. Caractéristiques morphologiques et dimensionnelle

1.8.2.1. Morphologie

L'observation en microscope montre que la forme des grains varie depuis la sphére

parfaite jusqu'aux aiguilles aux lamelles et aux dendrites Figure. (1.4).

Lamellaire

Irréguliere ", 7 /

<> Sphéroidale
Dendritique ’ ’ Q <7
P

Arrondie -’ .. l Sphérique
W Angulai
Irréguliere ' - . ngmaine
‘Poreuse

Figure(l.4) : Les formes des grains de poudres métalliques [21].

1.8.2.2. Analyse granulométrique
La grosseur des grains est une caractéristique importante pour 1'utilisation des poudres.

Pour cela il existe plusieurs méthodes d'analyse dans le but de séparer les poudres .
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1.8.3. Propriétés mécaniques des poudres

Il existe toute une variété de moyens d’essais permettant de caractériser (propriétés
physiques et mécaniques) la poudre et les comprimés. Dans I’industrie, les essais de
caractérisation sont souvent normalisés. On y distingue les essais de coulabilité et de densité
tassée a la réception de la maticre, les essais de compressibilité, et d’efforts d’éjection sur des

comprimés.
1.8.4. Caractéristiques physiques et chimiques des poudres

Pour assurer 1'aptitude ultérieure des poudres au frittage, il est important de connaitre

leurs Propriétés physiques et chimiques.
1.8.4.1. Aptitude a I'écoulement

Cette grandeur, liée au temps d'écoulement d'une masse donnée de poudre dans un

entonnoir détermine, permet d'évaluer la durée du remplissage de la matrice.

1.8.4.2. Masse volumique

La masse ou densité apparente de la poudre a 1'état libre ou aprés tassage a volume
constant : cette caractéristique sert a determiner le volume occupé par la poudre avant

compression ce qui définit les dimensions de 1'outillage sur presse [21].
1.8.4.3 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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1.8.4.4. 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.

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

en forme de barreau.

1.9. La compression des poudres

La phase compression vise deux buts que sont la densification par rapprochement et
déformation des grains solides a I’aide d’une pression externe, et 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 proie de la matrice afin de faciliter
I’¢jection de la piece d’une part et d’autre part pour augmenter la vie de I’outillage. La
méthode de compression la plus utilisée est la méthode dite uni axiale a froid. Le cycle de

compaction est décrit conformément a la figure (1.6) [21].

1.9.1. Compaction seche des poudres
Dans cette technique, les poudres sont successivement versées dans un moule en acier,
sous une faible compression exercée. Généralement, Ce procédé est suivi par une pression
isostatique. Ce dernier peut étre envisagé pour la fabrication de piéces de formes complexes.
1.9.2. Compression uni axiale
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, Figure (1.5).
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Figure. (1.5) : Les types de compression uni axiale.
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1.9.3. Compression
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. On obtient une uniformité de la densité de I’aggloméré :

Forte densité prés du poincon mobile et faible densité pres du poingon immobile.

1.9.4. Compression bilatérale
La pression est exercée par deux poingons mobiles convergents I'un vers l'autre. Dans ce
cas le déplacement des particules au voisinage des deux poingons fait que les densités des

parties supérieure et inférieure soient plus fortes que celle de la partie centrale.

1.9.5. Compression isostatique
C'est un procédé de fagonnage agissant sur toutes les faces du matériau pour la
fabrication des produits spéciaux tels que creusets, tubes, pieces réfractaires. La compression
est appliquée par l'intermédiaire d'un fluide (huile, eau) moyennant une matrice élastique
généralement en caoutchouc. Le moule élastique est ouvert au moins d'un coté, et apres
remplissage on ferme le moule mécaniquement et on fait agir la pression par un liquide placé

entre I'enveloppe élastique et un bloc d'acier, Figure (1.6).

(a) Remplissage

1

iy

i
e

de

(c) mise en pression (d) éjection du comprimé

Figure(1.6) : Les phases a suivre pour la compression.
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Le pressage isostatique est employé pour la réalisation de piéces difficiles a obtenir en
pressage uni-axiale : piéces présentant une direction allongée (tubes), pieces de forme
complexes et/ou de volume important. Cette méthode de pressage offre ’avantage de
conduire a une répartition homogeéne de la pression au sein de la piéce et est donc également
utilisée pour élaborer des piéces nécessitant une densité en cru élevée et tres uniforme (billes

de roulement et de broyage, protheses médicales).

1.10. Les avantages de la métallurgie des poudres

Les avantages de la fabrication de piéces par le procédé de la métallurgie des poudres
sont nombreux .Les autres avantages du procédé sont décrits ci-dessous [22].
e Diminution des pertes de matieres premiéres ;
e Diminution ou élimination de I’usinage ;
e Contr6le précis de la composition et des propriétés physiques et mécanique ;
e Contr6le précis des dimensions et du fini de surface ;
e Fabrication de piéces complexes ;
e Possibilité de combiner des matériaux qui ne peuvent I’étre par d’autres méthodes ;

e Possibilité de remplacer des assemblages de plusieurs piéces par une seule piece.
I.11. Les inconvénients de la metallurgie des poudres

Il existe bien sQr certaines limitations associées au procédé. Parmi celles-ci, signalons
certaines contraintes quant a la forme et a la géométrie des pieces. Il est impossible, par
exemple, de faire des trous filetés, des ressorts ou des piéces avec des trous transversaux en

utilisant le procédé de la métallurgie des poudres.

De plus, dans le cas de certaines pieces a géométrie complexe, il est parfois difficile
d’obtenir une densité distribuée de fagon homogene dans la piece. Cette non-uniformité de la
distribution de la densité peut amener des problémes de formes finales et de faiblesses dans

certaines parties de la piece [22].

Finalement, il est a noter que la taille maximale des piéces qu’il est possible de faire par
métallurgie des poudres est directement liée a la pression maximale que les presses sont

capables d’appliquer.
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1.12. Domaines d’application de la métallurgie des poudres

La métallurgie des poudres, qui consiste a travailler le métal sous forme de poudre, au
lieu de le fondre, connait aujourd’hui un regain d’intérét. Elle concerne en effet la fabrication
de pieces pour la plupart des secteurs industriels, L’utilisation de poudres dans le domaine de

la métallurgie des poudres se concentre dans le domaine de :
o L’Pindustrie automobile, le marché le plus important, a travers les pieces suivantes :

Moteurs partie haute, Moteurs partie basse, Distributions Transmissions, Boites de
vitesses, Amortisseurs, Accessoires divers.

e Outillages électroportatif : pignonerie diverse, leviers, crabots, percussions ;

e Electroménager : compresseurs (pistons, bielles,...), diverses pignoneries de
transmission ;

e Secteurs agricole, poids lourds.

e Travaux publics: a peu prées les mémes applications que pour l'automobile avec les
limitations de dimensions et de volume minima.

e Patins de freins, depuis les cycles jusqu’a I’aviation, en passant par le ferroviaire.

1.13. Frittage

La derniere étape dans la production des matériaux par MP est la consolidation par
frittage, au cours de laquelle la piéce acquiert la résistance et les dimensions du composant
final.

Le frittage est un traitement thermique effectué a une température au-dessous du point
de fusion du composant principal du matériau qui permet la génération de liaisons fortes entre
les particules par diffusion de matiére.

Dans la plupart des cas, le frittage est accompagné d’un retrait (réduction des
dimensions de la piece) et donc d’une densification (réduction de volume de la piece).

Le cycle de frittage comprend généralement une période de chauffage a la température
de frittage, ensuite une période isotherme et finalement un refroidissement, figure (1.10).Les
vitesses de chauffage et refroidissement doivent étre controlées pour éviter une fissuration des

pieces [23].
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Figure (1.7) : L’illustration des opérations séquentielles dans un four de frittage.

L’¢élimination des lubrifiants et liants ajoutés a la poudre avant la mise en forme se
déroule au début de la période de chauffage. Le palier isotherme permet la croissance des
liaisons inter particulaires, la densification du matériau et entraine parfois un grossissement de
grains.

Le frittage peut se faire en phase solide ou en présence d’une phase liquide.
Industriellement, le frittage en phase solide est le plus utilisé, surtout pour la fabrication de
pieces métalliques, car le changement de dimensions est faible. Le frittage avec phase liquide

est surtout utilisé pour la fabrication de composites de matrice métallique ou céramique.

1. La zone de préchauffage : élimine les lubrifiants du mélange de poudre et augmente la
température du comprimé.
2. La zone de frittage : la diffusion se produit et le frittage est effectué.
3. La zone de refroidissement : les piéces frittées se refroidissent dans une atmosphére
protectrice en dessous de la plage d'oxydation.

1.13.1. Les Parametres de frittage

Le frittage est un phénomene trés complexe car les facteurs qui interviennent sont

nombreux :
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+ Facteurs dépendant des conditions de I'opération : température, durée ; compression ;
+ -Facteurs dépendant de la nature de I'atmosphére dans laquelle est effectué le frittage :
vide, atmosphére réductrice, oxydante, ....

4 Facteurs dépendant du matériau : morphologie, granulométrie, pureté

1.13.1.1. Température et durée 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.

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

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.

1.13.1.2. 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 favorisée en

supprimant la pellicule d'oxyde qui recouvre les grains de poudre.

1.13.1.3. Grosseurs des grains

La nature et la grosseur des grains influent sur les propriétés mécaniques des piéces
obtenues par frittage, telles que la déformation, la dureté Brinell et les propriétés physiques

telles que la densité, la porosité, ...etc.

1.13.2 Mécanisme de frittage et transfert de masse

En principe, 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 I’opération de frittage, plusieurs mécanismes
sont lieu entre les grains de poudres agglomérés. Ces mécanismes sont habituellement étudiés
en trois phases essentielles, une phase primaire, intermédiaire et une phase finale, Figure
(1.9).
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Figure (1.8) : Les trois principales étapes du frittage en phase liquide.

La diffusion est thermiguement activée, le nombre d'atomes ayant une énergie

supérieure a I'énergie d'activation varie avec la température suivant une loi d’ Arrhenius :

N/No: rapport entre le nombre d’atomes activés et le nombre total des atomes.
e: énergie d'activation.

K': constante de Boltzmann.

T : temps.

Avec une température suffisamment élevée, la diffusion de la matiere dans le réseau
cristallin devient possible et le transfert de la matiére 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 piéce est I’amélioration de ces propriétés mécanique. Le frittage est un
procédé irréversible.

1.13.3. 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 deuxiéme type est le frittage sous
charge, qui s’opere en appliquant une pression extérieur simultanément au chauffage. Ce
dernier est utilisé pour les matériaux difficile a fritté ou afin d’obtenir des densités proche de

la densité maximale théorique.
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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 apreés 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.

1.13.3.1. 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 I’état solide.

Il peut étre utilisé pour un systéme mono ou polyphasé. Dans I’industrie, ce mode de
frittage est particulierement utilisé pour la fabrication de pieces 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 parametres liés a la poudre et qui influent sur le processus et les propriétés du
produit finale (le fritté) [24].

Deux mécanismes de frittage en phase solide sont possibles :

1. Les mécanismes sans retrait.
2. Les mécanismes avec retrait.

1.13.3.2. Frittage en phase liquide

Le frittage en phase liquide fait intervenir la fusion d’au moins 1’un des constituants
initiaux. En conséquence, il ce fait & une température comprise entre le plus haut et le plus bas
des points 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) [25].
1.13.4. 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
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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 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 de

I’aluminium.
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Figure (1.9) : Le changement dimensionnel de porosité ou cour de frittage.

1.13.5. Les stades du frittage

La réduction de I’énergie interraciale durant le frittage est liée a la croissance des coins
sinter-particulaires conduisant ainsi vers 1’équilibre thermodynamique.

Ceci entraine une évolution microstructurale. Selon la forme de la porosité, le frittage a
été divisé en trois stades. Lorsque la poudre a subi une compaction avant le frittage, tous les
stades de frittage n’apparaissent pas forcément.

Dans les cas étudiés durant ce travail, a I’état initial les particules sont non déformées et

les contacts sont ponctuels, donc les trois stades du frittage montrés sur la figure (1.10).
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Figure (1.10) : L’évolution de la densité relative au cours des frittages.

Le premier stade du frittage correspond a la formation et la croissance des cous entre les
particules. Au cours du deuxiéme stade il existe un réseau de pores interconnectés de forme a
peu pres cylindrique dont le volume se réduit progressivement. Finalement, durant le

troisiéme stade, les pores sphériques isolés sont éliminés.

1.13.5.1. Stades primaires

Le premier stade du frittage est normalement achevé durant la période de chauffage,
avant d’atteindre la température du palier de frittage. Pendant ce stade, se créent les premiers
contacts entre les particules (a noter que quelques auteurs considérent une étape d’adhésion
préliminaire au premier stade) et les cous commencent a croitre.

L’accroissance des coins inter particulaires entraine une réduction de I’énergie
interraciale de plus de 50 % et une faible densification.

La fin du premier stade se produit quand le rapport du rayon de contact au rayon de
particule vaut environ 0.3 pour désarticules de méme taille. Mais elle pourrait aussi étre
déterminée par d’autres paramétres comme le retrait, 1’aire de la surface libre des particules
ou la densité. 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.
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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 derniere a lieu quand la substance

atteint le 1/4 de la température de fusion.

1.13.5.2. Stade intermédiaire (cristallisation)

Le deuxieme stade de frittage est particulierement associé a la densification du compact
et s’accompagne d’un grossissement de grains et de I’arrondissement de pores.

Les pores quasi cylindriques forment un réseau interconnecté. A la fin du 2éme stade,
les pores deviennent sphériques et sont principalement situés en périphérie des joints de
grains, et I’¢limination de petits grains entraine une coalescence de pores attachés aux coins
des joints de grains, au fur et & mesure que la densification du compact progresse.

Les gros pores croissent aux dépens des plus petits, en utilisant les joints de grains
comme trajectoires de transport. Au fur et a mesure que le frittage se produit, on peut observer
une croissance des grains, tandis que les particules commencent a perdre leur identité. Ce
changement morphologique est causé par le transport de matiére a partir des joints de grains
vers les pores.

Les grains de poudre, étant écrouis lors de la compression, subissent une recristallisation
suite & un grossissement de grains tant que le processus de frittage se poursuit. Cette phase est
d'une importante dans le contréle de développement de la structure.

Elle est aussi le siege du maximum de densification. A ce stade, la croissance rapide des
grains engendre une diminution importante de la porosité. Et 1’agrandissement des ponts

continus. Il s'agit dans ce cas d'une porosité continue ouverte.

1.13.5.3. Stades finals

Le troisieme stade du frittage commence quand les pores se ferment, approximativement
a 8% de porosité. Les pores continuent a se combler par transport de matiere, soit depuis les
joints de grains, soit depuis le cceur des grains. Le troisiéme stade est relativement lent
comparé aux stades précédents.

Le grossissement de grains se déroule par migration de joints de grains. Durant ce stade
du frittage il peut se produire un phénoméne de séparation entre les pores et les joints de
grains. Pendant la croissance de grains, un pore attaché a un joint de grain peut ralentir le
deplacement du joint quand il est moins mobile que le joint.

Ce joint se courbe alors, jusqu’a une situation critique ou le pore se sépare du joint de

grain, comme on le montre sur .L’élimination ultérieure de ce pore au milieu d’un grain, qui
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peut se faire seulement par diffusion en volume, est généralement trés difficile séquence de la
separation du porc et de joint de grain, durant le stade final du frittage.

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 marquant, de sorte qu'il est difficile de
déterminer avec exactitude le moment ou le processus de frittage peut étre considéré comme
terminé. .Lorsque les 80 a 90 de la densité théorique sont atteints, des pores fermés débute et
méne au stade final du frittage.

Les pores dites « fermes » parce qu’ils ont tendance a rester isolés dans la masse du
produit a cause de la croissance rapide des grains. A ce moment, la vitesse de densification
subit un ralentissement et le retrait, qui est le phénoméne macroscopique le plus frappant de la

phase précédente, devient beaucoup moins marqué.

' contact .; CoUs — pores — Joints de
\ ponctuel | \ \ grain
O 0 O ‘ Pore
(1) (2) (3) (4

Figure (1.11) : Les étapes de frittage.

1.13.6. 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 parametre 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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1.13.6.1. Au joint de grain

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

grossissement du coin.
1.13.6.2. 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 matiére déposée a la surface du coin par

diffusion au joint de grains.
1.13.6.3. 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 homogénes, il ne joue

qu’un réle mineur.
1.13.6.4. 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 matiéres 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. 1l 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 matiere de migration des dislocations qui

constituent le joint de grains.
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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
grossissement des grains. Ainsi, les différents modes de diffusion ont des conséquences
diverses sur 1I’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 matiére.
1.13.6.5. 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 :
» Lereéarrangement des particules
» La dissolution-précipitation.

» Lacoalescence des grains.
1.14. Conclusion

La métallurgie des poudres est un proceédé essentiel et économique susceptible de
produire des petites piéces en grand séries, 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

I’outillage de compactage, sans opérations d’usinages suppléme.
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CHAPITRE 11 MATERIAUX ET TECHNIQUES EXPEIMENTALES

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 (Fe-Al) 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 I'utilité et le domaine d’utilisation de ce dernier, Tout en étudiant

nos deux poudres utilisées.

11.2 Morphologie de nos poudres (Fe/Al)
La morphologie de nos poudres (Fe/Al) est représentée sur les figures suivantes :

Figure (11 .1) : Poudre de fer.

Figure (11 .2) : Poudre de L’aluminium.
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11.3. Elaboration d’alliage Al/Fe
11.3.1 Mélange de poudre

Le mélange est une étape fondamentale dans la préparation d'une poudre composée de
plusieurs Constituants. Les variables influencent l'opération de mélange sont liées aux solides
(poudre), aux Matériels utilisés et aux conditions opératoires.

Afin d'obtenir un alliage (Al-Fe), on part de poudre de (AL) et de (Fe) purs. Afin de

procédé a une étude comparative entre celle-ci. Au départ on fabrique des bulles en utilisant

des poudres déférentes en pourcentage tel que le tableau en dessous l'explique:

Tableau 11.1: Les déférents mélanges de poudre utilisés.

Echantillon Pourcentage poudre de Al Pourcentage poudre de Fe
100 % Al 100% 0%

100 % Fe 0% 100%

50% Al 50% Fe 50% 50%

75 % Al 25%Fe 75% 25%

25% Al 75 % Fe 25% 75%
86.2%AL 13.8 Fe 86.20% 13.80%

11.3.2 La préparation des pastilles

Afin de préparer les pastilles, nous suivons les mélanges dans le tableau 11.1 précédent,
connaissant chaque disque de poincon contiennent 0,82 g. Voici dans le tableau qui suit les

déférents mélanges en fonction de leurs poids.

Tableau 11.2: Les déférents mélanges en fonction de leurs poids.

Echantillon AL(0) Fe(g)

100 % Al 0.829 0g
100 % Fe 0g 0.82g

50% Al 50% Fe 0.41g 0.41g
75 % Al 25%Fe 0.615¢g 0.205¢g
25% Al 75 % Fe 0.205¢g 0.615¢g
86.2%0AL 13.8 Fe 0.707g 0.113¢g
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Le moule a pastilles est composé des piéces suivantes voir Figure 11.3 :
e Deux pastilles (1) en acier inoxydable a faces polies,
e Corps cylindrique (2),
e Joints toriques (3) et (7),
e Matrice cylindrique (4),
e Embout pour pompe a vide (5), non utilise,
e Piston (6)

e Cylindre d’extraction (8) en matiere plastique translucide.

Pastilles (1) en acier inox

Embout (5)

Corps cylindrique (2)

Cylindre d'extraction (8)

Piston (6) - Joint torique (7)
Matrice cylindrique (4)

Figure (11.3) : Moule a pastilles.
Avec chaque échantillon nous avons préparé une pastille a I’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 :
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Figure (11.4) : Moules a pastilles utilisé.

Une fois les moules sont mis dans la presse hydrauliqgue manuelles, nous avons
compressé a 70 (KN), pondant deux minute (t=2min) a trois minute (t=3min) a froid.

Figure (11.5) : Presse hydraulique de laboratoire.

+$* Matériel de Presse hydraulique
1: Tige de fixation ; 2: Levier de pompage ; 3: Manomeétre ; 4:Base de la pastilleuse ;
5: Piston.

A la fin de cette expérience, nous obtenons ces formes:
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1009 Fe 100%AL 50%Fe 75%AL 25%AL 86.20%AL

50%AL 25%Fe 75%Ee 13.80Fe

Figure (11.6) : Les pastilles produites aprés le processus de compression

11.3.3. 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 (AL/Fe).
T fusions(AL) = 660.3°C.
T fusions(Fe) = 1538 °C.
T fusions (Fe> T fusion(AL).

e Dans I’état mélange la température de frittage s’effectue a une température inferieur
de ;de celle de constituantes principales.

e Dans I’¢tat pur la température de frittage ne dépasse pas la température de fusion.
e Le tableau suivant représente les températures de chauffages nécessaires pour chaque

échantillon :

Tﬁittage ZZ.Tfusion ................................................................................................. (| l. 1)
3

* T tiage: T€Mpérature de frittage.

= T wsion: Température de fusion.
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Tableau 11.3: Les températures nécessaire pour former la phase primaire de frittage.

Poudre Echantillon | Echantillon | Echantillon Echantillon | Echantillon | Echantillo

1 2 3 4 5 n

6

Le Al Fe Al Al Al Al
constituant
Principal
Tooomo (°C)| 660.3°C 1538 °C. 660.3°C 660.3°C 660.3°C 660.3°C
Ton (°C) 166°C 384°C 440.2°C 440.2°C 440.2°C 440.2°C

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 20 min dans le four.

Figure (11.7) : Les fours de traitement thermiques.

11.3.4 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 :
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La premiere étape (stade initiale)

Il se produit lorsque la température est atteintelde la température de fusion du chaque
4

échantillons selon le tableau ci-dessus :

T (stadeinitiale) = l.Tfusion(costituantprincipal) ........................ (11.2)
4

T (°C): La température nécessaire pour former la phase primaire (stade initiale).
Trus(°C) : La température de fusion de constituant principale.Dans
cette étape, deux phénomenes importants se produisent :
e La naissance des ponts entre les grains.
e La porosité reste importante dans cet état.
La deuxiéme étape (stade intermediaire)
e Les particules Al commencent a perdre leurs formes initiales.
e La continuité de grandissement des ponts.
e Diminution importante de la porosité.
La troisieme étape (stade finale)
e Lasuppression de la porosité.
e Le retrait devient moins remarquable

e Leralentissement de la vitesse de densification.

Apreés le processus de frittage, on va mener nos pastilles a L’examen micrographique.

11.4. Micrographique

L’examen micrographique mis en ceuvre par microscopie optiquele but de faire ce
examen peut étre réalisé pour contrdler la santé matiére d’un matériau métallique (afin de
verifier si sa structure correspond a celle attendue)et déterminer notamment la nature de la
structure, les différentes phases en présence, la taille de grain, la nature et la teneur des
inclusions mais également de mettre en évidence la présence d’un éventuel traitement

thermique ou traitement de surface.



https://filab.fr/nos-moyens-techniques/laboratoire-analyse-microscopie-optique/
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1.5.

Figure (11.8) : Ensemble microscope métallographique.

Test de dureté Vickers

Dans l'essai Vickers (Smith et Sand land 1925), une pyramide a base carrée en diamant

est utilisée comme pénétrateur.

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 penétrateur.

Démarrer I'essai.

Figure (11..9) : Dispositif d'essai de macro dureté.
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1) écran de visualisation de I'empreinte,
2) Indenteur,
3) Platine porté-échantillon.

Le principe de l'essai de dureté Vickers est le méme que celui de I'essai de I'essai brinell
mais le Pénétrateur est ici une pyramide en diamant a base carrée d'angle au sommet 136°.
Appliquée avec une charge F=0.2.

On mesure la longueur d moyennes des deux diagonales de l'empreinte, a I'aide d'un

systeme optique approprié.

J=

mdenteur

13¢&
- ’_d—\\
Echanullon
i d1l B
T~ = ™~
<3 ‘:.: =

Figure (11.10) : Principe de dureté Vickers.

La dureté Vickers HV est un nombre proportionnel au rapportE, ou S est la surface
S

De L’empreinte considérée comme pyramide droite ;

_2F Sin(5)

= o d?

Y (1 <)
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Figure (11.11) : Géométrie du Pénétrateur et Mesure de I’empreinte.

11.6 les essais de corrosion (perte de masse)

La corrosion est définie généralement comme un processus de dégradation ou de
Détérioration des propriétés du métal ou I’alliage, sous l'effet des actions chimiques,
Electrochimiques ou biologiques. Les échantillons ont été pesés sur une balance de type
KERN ayant une précision de 10®° mg, avant L’immersion dans la solution salée, aprés une

nouvelle pesée permet de noter une variation de masse en fonction du temps.

Figure (11.12) : Balance analytique.
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Apres on prépare une solution qui contient 3% de (NaCl) avec I’eau distillé dans les
conditions PH égale 7.6 et ¢a conductivité thermique égale 40.5Um/cm dans une fiole de [150
ml nous remplissons dans les 6 petits Béchers de 10 ml et on ajoute les pastilles a chaque

béchers on le laisse pendant une semaine (7jours).
Cette opération répétée plusieurs fois pendants (11 jours) nous a permis d'enregistrer la

variation relative de masse cours du temps.

Figure (11.13) : Les essais de corrosion.
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I11.7. Conclusion

Dans ce chapitre, beaucoup de connaissances et d'expériences par exemple comment
fabriquer des pastilles a partir de poudre de Fe/Al et les outils les plus importants utilises De
nos expériences précédentes nous remarquons que le role de la température est important et
que le processus de frittage est nécessaire et nous ne pouvons pas nous en passer. Et tout ca

permis de mieux comprendre et enrichir nos connaissances.
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I11.1. Introduction

Dans ce chapitre, nous allons discuter sur les résultats Micrographies optique qu’on a eu
avant et apres le frittage et le test de Vickers et Les résultats de corrosion, cela nous permet de
déterminer 1’échantillon le mieux adapté a la création d’alliage Al/Fe, avec des propriétés

mécanique ameéliorés.

I11.2. Micrographies optique des alliages Al / Fe avant frittage
Les résultats que nous avons obtenus sont pour des échantillons de Al / Fe. C'est
Traitement de avant frittage a I'aide d'un microscope optique avec une lecture x 100 et x 200.

Et étudier la différence entre eux.

Figure (111.1) : Micrographies optique 100%Al avant frittage.

Figure (111.2) : Micrographies optique 100%Fe avant frittage.

41
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Figure (111.3)

- Micrographies optique (3) 50% Al 50% Fe avant frittage.

Figure (111.4)

: Micrographies optique (4) 75% Al 25% Fe avant frittage.

E



CHAPITRE 11 RESULTAT ET DISCUSSION

Figure (I11.5) : Micrographies optique (5) 25% Al 75% Fe avant frittage.

Figure (111.6) : Micrographies optique (6) 86.20% Al 13.80% Fe avant frittage a l'aide d'un

microscope optique.

E
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I11.3. Discussions sur les résultats test de dureté Vickers apres le frittage
Voici les photos microscopiques aprés le test Vickers effectué sur nos 6 échantillons

montrant I’empreinte laissé par le pénétrateur a 1’échelle de Hv 0.2 :

Figure (111.7) : Photo échantillon (1) 100%Al apreés I’essai Vickers.

Figure (111.8) : Photo échantillon (2) 100%Fe apres I’essai Vickers.
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Figure (111.9) : Photo échantillon (3) 50%AI50%Fe apres I’essai Vickers.

Figure (111.10) : Photo échantillon (4) 75%Al 25%Fe aprés I’essai Vickers.
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Figure (111.11) : Photo échantillon (5) 25%Al 75%Fe apres ’essai Vickers.

Figure (111.12) : Photo échantillon (6) 86.20%AI13.80% Fe aprés I’essai Vickers.

Voici les résultats des essais de nos tests de dureté Vickers sur 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
1009Al

Essai 1

36 HV ;d1 =103.7
um
d2=99.1 um

Essai 2

37HV ;d1=99.8
um
d2 = 100.6 pm

36.5 HV

Echantillon 2
100%Fe

Essai 1

297 HV ;d1 =33.6
um
d2 =37.1 um

Essai 2

276 HV ; d1 =
35.5um
d2 =37.8 um

286 HV

Echantillon 3
50%Al 50% Fe

Essai 1

228 HV ; d1=41.6
um
d2 =39 um

Essai 2

276 HV ; d1 =
37.4pm
d2 = 35.9 um

252 HV

Echantillon 4
75%Al 25% Fe

Essai 1

93 HV ;dl1=63.1
um
d2 = 62,8 um

Essai 2

124 HV ; d1 = 56pum
d2 =53.2 um

108.5HV

Echantillon 5
25%Al 75%Fe

Essai 1

319HV ; d1=34.1
pm
d2=34.1pm

Essai 2

306 HV ; d1=
35.5pm
d2 =34.1 pm

312.5 HV

Echantillon 6
86.209Al 13.80%
Fe

Essai 1

89 HV ;d1=63.9
pum
d2 =65 um

74.85HV
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Sachant que d1 et d2 sont les longueurs des diagonales horizontales et verticales,
respectivement. Aprés avoir fait le test Vickers, Nous remarquons que 1’échantillon(5) 25%Al
et 75%Fe Présente élevée dureté Vickers (312.5HV) par rapport aux autres échantillons.

On peut étre expliqué que le Fe qui est donc connu par ces propriétés mécaniques
intéressantes.

La matrice est en Fe, renforcée par des particules de(Al).La densité de fer dans
I’échantillon (5) 25%Al et 75%Fe le retrait et les joints de grain observé, Ont contribué a
l'augmentation de la dureté.

Nous remarquons aussi que 1’échantillon 2(100%Fe) et I’échantillon 3 (50%Al 50% Fe)
Présente aussi une dureté relativement elevée (286 HV) et (252 HV) La méme explication
peur appliquée a ce résultat.

Par contre, les trois autres échantillons 1 et 4 et 6, nous remarquons une faible dureté
comparativement aux autres échantillons.

L’histogramme ci-dessous présente I’ensemble des resultats de la dureté Vickers des

différents échantillons.

I S0%Al 50% 75%Al 25%  25%Al 86.20%Al
dure[eHV 100% Al 100%Fe Fe Fe 75%Fe  13.80% Fe
350 1.2
300 — .
250
0.9
200
0.4
150
= = 0.4
100 = = - -
0 — : E = : = 0
100% Al 100%Fe  50%Al 50% 75%Al 25%  25%Al 86.20%Al
'I'Vﬁé échami 6ﬁ 75%Fe 13.80% Fe

Figure (111.13) : Résultat de dureté Vickers de nos pastilles.
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I11.4. Micrographies optique des alliages Al / Fe apreés frittage

Les résultats que nous avons obtenus sont pour des échantillons de Al / Fe. C'est
Traitement de apreés frittage a l'aide d'un microscope optique avec une lecture x 10 et x 20. Et

étudier la différence entre eux.

/ - P llots
: : de100%

Figure (111.14) : Micrographies optique (1) 100% Al apres frittage.

Figure (111.15) : Micrographies optique (2) 100%Fe apres frittage.
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Figure (111.17) : Micrographies optique (4)75%Al 25%Fe apres frittage.
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86.20%Al

Figure (111.19) : Micrographies optique (6) 86.20%Al13.80%Fe apres frittage.

Apres avoir effectué le test frittage, on remarque :
» Sur la Figure 111.14 : la pastille(1) 100%AL, des ilots de Al compacté, avec des assez
gros due certainement au phénomeéne de diffusion.
» Figure 111.15 : Les joints de grains dans la pastille (2)100%Fe sont tres visible.
Figure 111.16 : la pastille (3) 50% Al 50% Fe des grains assez gros.
» Figure 111.17 : Le retrait est apparent dans la pastille (4) 75% Al 25% Fe sans doute

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

Y
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> Figure 111.18 : Les joints de grains dans la pastille (5) 25% Al 75% Fe sont trés
visible par rapport aux pastilles (4) 75% Al 25% Fe.
> Figure 111.19 : la pastille(6) des ilots Al-Fe compacté, avec des assez gros due

certainement au phénoméne de diffusion, des joints de grains plus au moins grand.

I11. 5. Les résultats de corrosion

Tableau 111.2 : résultats de corrosion.

TempS
(Jours) 7 14 21

bm 10-3(mo)
100%A 6.449 1.532 4.868
bm 10-3(mQ)

m
100%Fe 8.893 0.869 0.620
bm 10-3(mQ)

m
50%Al 50%Fe 9.390 0.868 0.247
bm 10-3(mQ)

m
7596Al 2506 Fe 8.140 0.516 0.645
bm 10-3(mQ)

m
2506 Al T506Fe 8.140 1.004 0.756
bm 10-3(mQ)

mo
86.20%Al
13.80%Fe 9.059 1.026 0.737




CHAPITRE 111 RESULTAT ET DISCUSSION
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Figure (111.20) : Courbe corrosion 100%All.

On remarque dans la (Figure 111.20) 7 jours a 14 jours une diminution 2m de 6.449 g

mo

Jusqu’a 1.532 g et di a la corrosion par perte de densité, de 14 jours a 21jours une

Augmentation22 del.532 g jusqu'a 4.868g.

mo
Dum s q0-3 100% Fe
my
10
9 °®
8
7
6
5
4
3
2
1 ° o
0
5 10 15 20 25
Temps(jours)

Figure (111.21) : Courbe corrosion 100%Fe.
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On remarque dans la (Figure 111.21) 7 jours & 14 jours une diminution 2 de 8.893 g

mo

Jusqu’a 0.869g et aussi une autre diminution a 0.62gda a la corrosion par perte de densité.

Lm s q -3
myg

=
o

N Wbk 1Y N 0O

50%Al 50%Fe
[}
[}
[ )
5 10 15 20 25
Temps(jours)

On remarque dans la (Figure 111.22) 7 jours a 14 jours une diminution 22 de 9.39 ¢

Figure (111.22) : Courbe corrosion 50%Al 50%Fe.

mo

Jusqu’a 0.868g et aussi une autre diminution a 0.247gda a la corrosion par perte de densite.

Dan - 103
g
9

75%Al 25%Fe

10 15 20 25

Temps(jours)

Figure (111.23) : Courbe corrosion 75%Al 25%Fe.
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On remarque dans la (Figure 111.23) 7 jours a 14 jours une diminution 2 de 8.14 ¢

mo

Jusqu’a 0.516get d0 a la corrosion par perte de densite, de 14 jours a 2ljours une

Augmentation2 de 0.516 g jusqu'a 0.645g.

102 25%AL75%Fe
9
8 [ )
7
6
5
4
3
2
1 { °
0
0 5 10 15 20 25
temps(jours)

Figure (111.24) : Courbe corrosion 25%Al 75%Fe.

On remarque dans la (Figure I11.24) 7 jours a 14 jours une diminution 2m pe 8,14 g

mo

Jusqu’a 1.004g et aussi une autre diminution a 0.756gd0 a la corrosion par perte de densite.

Dm 103 86,20%AL13,8%Fe
g
12
10 [
[ J
8
6
4
2
[ J
0
0 5 10 15 20 25
Temps(jours)

Figure (111.25) : Courbe corrosion 86.20%Al 13.80%Fe.
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On remarque dans la (Figure 111.25) 7 jours a 14 jours une diminution 2 de 9.059 ¢

mo

Jusqu’a 1.026get d0 a la corrosion par perte de densite, de 14 jours a 2ljours une

Augmentation2 de 1.026 g jusqu'a 9.737g.

mo

I11.6. Conclusion

Les résultats obtenus grace aux expériences que nous avons faites en voyant la forme
des grains produits aprées le processus de frittage et en découvrant la différence entre les
alliages métalliques et en étudiant I'évolution de leurs propriétés mécaniques.

Les tests de dureté Vickers nous ont permis de voir I'influence du Fe a forte teneur dans

les pastilles.




CONCLUSION
GENERALE



Notre étude était d’¢élaboré des pastilles en poudres Al/Fe par la métallurgie des poudre,

les travaux menés sur trois choses trés importantes a savoir: La poudre, le pressage et le
frittage. Nous avons choisis de développer ces alliages en raison de leurs propriétés physico-
mécaniques adaptées a ce type d'utilisation.
L'objectif de ce travail est d'apprendre a fabriquer des pieces métalliques a travers le
processus de mélange de poudre Al/Fe, nous les mettons dans des moules a granulés puis
passons au pressage étape ou on les met sous un piston en utilisant une force maximale en
tenant compte du temps a la fin du processus de pressage avec un dispositif de pression
hydraulique et ils sont sous forme de granulés, nous frittons, qui sont utilisés pour unifier les
parties vertes apres l'augmentation de la température .

A la fin du travail concluez par ce qui suit:

e [’échantillon(5) 25%Al et 75%Fe Présente élevée dureté Vickers par rapport
aux autres échantillons.

e Les joints de grains dans la pastille (5) 25% Al 75% Fe sont trés visible par
rapport aux pastilles (4) 75% Al 25% Fe dans les micrographies optique.

e Le méme résultat est trouver dans la pastille (5) 25% Al 75% Fe pour le teste

de corrosion par perte de densite.
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Résumé

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

Nous examinerons comment les pastilles sont préparées et traitées par frittage et
I'importance de la température dans cette expérience.

La poudre sera divisée en 6 échantillons afin que 4 échantillons soient un mélange de
Fe/Al, et Les deux autres ¢chantillons sont Fe et Al a I’état pur, Ils sont soumis a une pression
afin de le préparer sous forme de pastille, ces derniers sera traité par frittage sans dépassé les
températures de fusion de constituant principale.

Ensuite ils sont exposé a la dureté Vickers Afin de déterminer leur tolérance a ce test,

Ensuite, ’essaie de corrosion montre que les sones les plus sensibles a la corrosion en suite

Déduire la déférence de masse-2m de masse relative en fonction du temps.

mo
Abstract

The objective of this work is to produce Fe/Al powder pellets by powder metallurgy,
unlike conventional methods of producing alloys by foundry.

We will look at how pellets are prepared and processed by sintering and the importance
Temperature in this experiment.

The powder will be divided into 6 samples so that 4 samples are a mixture of Fe/Al, and
the other two samples are Fe and Al in pure state, They are subjected to pressure in order to
prepare it in the form of a pellet, these latter will be treated by sintering without exceeding the
melting temperatures of the main constituent.

Then they are exposed to Vickers hardness In order to determine their tolerance to this

test, then, the corrosion test shows that the sones most sensitive to corrosion then deduce the

mass deference P relative mass as a function of time.

mo
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