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Introduction générale

La métallurgie des poudres est une technique de fabrication qui consiste a produire des
pieces métalliques a partir de poudres de métaux et d'alliages. Cette méthode est largement
utilisée dans I'industrie pour produire des composants de haute qualité, tels que des
engrenages, des roulements, des implants médicaux et des pieces pour l'aérospatiale. La
métallurgie des poudres offre plusieurs avantages par rapport aux méthodes traditionnelles de
fabrication, tels que la réduction des pertes de matiere, I'amélioration de la qualité du matériau
et la réduction des colts de production. 1l existe différentes techniques de la métallurgie des
poudres pour la production de piéces et de composants tels que 1’encapsulation des poudres,
I’extrusion a chaud, le frittage avec ou sans phase liquide, la compression isostatique (a chaud
et a froid).

Le processus de fabrication commence par la préparation des poudres de métaux et
d'alliages, qui sont ensuite mélangées pour obtenir la composition souhaitée. Ce mélange est
ensuite compacté sous une pression élevée pour former une préforme, qui est ensuite frittée a
haute température pour solidifier la piece finale. Des traitements thermiques ultérieurs

peuvent étre effectués pour améliorer les propriétés du matériau.

La métallurgie des poudres se concentre sur des méthodes de formage des matériaux
qui sont constitués principalement de poudres. Cette technique a connu un grand succes dans
I'industrie grace a l'utilisation de matériaux métalliques. Les carbures cémentés, également
connus sous le nom de cermets, figurent parmi les matériaux les plus couramment fabriqués
par la métallurgie des poudres. Ces matériaux composites a matrice métallique contiennent
des renforts en céramique tels que les carbures de tungsténe WC, qui présentent une dureté
trés elevée et une excellente résistance a l'usure. Toutefois, leur fragilité et leur température de
fusion trés élevée limitent leur utilisation pour la production de piéces imposantes. En

conséquence, I'ajout d'un liant métallique améliore leurs propriétés mécaniques globales.

Dans le cadre de cette étude, nous avons appliqué les méthodes de la métallurgie des
poudres pour produire des carbures cémentes a partir de melanges de poudre de carbure de
tungstene et de cobalt, avec des concentrations massiques en cobalt de 8% et 11%. Les deux
mélanges de poudre ont été élaborés par compression isostatique a chaud a une température
de 1250°C, avec une pression de 1950 bar. Une étude comparative des deux types de carbures

cémentés a pu étre réalisés.
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Le premier chapitre de ce travail est réservé aux Rappels bibliographiques sur les
techniques d'élaboration des mélanges de poudres de WC-Co ainsi que les procédés de de leur
densification. Nous abordons ensuite la modélisation du frittage avec phase liquide.

Dans le deuxieme chapitre nous présentons les techniques utilisées pour 1’élaboration
des carbures cémentés par compression isostatique a chaud. Nous décrivons 1’ensemble des

techniques de caractérisation expérimentales mis en ceuvre.

Le troisiéme chapitre est consacré a 1’étude comparée des propriétés des deux types de
carbures cémentés élaborés. Nous examinons [’influence des différents paramétres
susceptibles d’optimiser les propriétés mécaniques des carbures cémentés. Nous présentons et

discutons les différents résultats obtenus.



Chapitre |

Rappels bibliographiques

Dans ce chapitre, nous présentons les techniques de préparation des poudres de base de WC et
de Co ainsi que les procédés de leur densification, Nous aborderons le mécanisme du frittage

en phase liquide ainsi que sa modélisation.



Chapitre 1 Rappels bibliographiques

I.1 Historique

Il existe de nombreuses appellations pour les matériaux utilisés dans les outils de coupe,
et différentes nomenclatures sont en vigueur. Le terme "carbure cémenté" a été introduit avec
les premiers outils de coupe en carbure de tungsténe, mais il est genéralement utilisé
uniquement pour les alliages de WC-Co purs (sans autres carbures). Le terme "cermet™” est
dérivé des mots "céramique” et "métal”, et est utiliseé pour d'autres carbures de métaux de
transition en plus du carbure de tungsténe. Les carbures cémentés sont regroupés sous la

nomenclature "métaux durs" en raison de leur résistance a l'usure.

Les premiers métaux durs a base de carbures de métaux de transition sont apparus vers
la fin du X1Xeme siécle, alors que les aciers rapides étaient utilisés pour les applications de
coupe. Cependant, leur élaboration était difficile en raison de leur température de fusion trées
élevée, qui avoisinait les 3050°K pour le WC. Ce n'est qu'en 1922 que Schroder [1] a
découvert que l'ajout de certains métaux comme le cobalt, le fer ou le nickel réduisait la
température de frittage de ces matériaux, tout en augmentant leur ténacité. Le cobalt s'est
avére étre le métal le plus efficace pour conférer la meilleure ténacité a ces matériaux pour
une dureté donnée. Par conséquent, en 1927, la firme Fred Krupp A. G. a commercialisé le
premier carbure cémenté sous le nom de "Widia" (“wie Diamant"), utilisé pour les
applications de coupe. Des nuances similaires a la nuance originale WC - 6% Co en poids

sont encore vendues de nos jours.

Dés leur apparition, les carbures cémentés ont remplacé les aciers rapides pour l'usinage
de la fonte et de I'aluminium, mais leur utilisation pour le travail de l'acier n'a pas été
couronnée de succes en raison de la grande solubilité du WC dans l'acier, qui entraine une
usure importante. Afin d'améliorer la résistance a l'usure des outils de coupe, de nouveaux
carbures tels que le TiC, le TaC et le NbC ont été ajoutés a la composition des carbures

cémentés.

Bien que les carbures cémentés aient une résistance a l'usure chimique et physique
limitée, ils sont considérés comme les outils d'ébauche idéaux en raison de leur ténacité
élevée et de leur résistance importante aux chocs thermiques et mécaniques. Cependant, leur
faible résistance a la déformation a haute température empéche une augmentation significative
des vitesses de coupe. Les outils a base de carbure de titane sont plus résistants a de telles
sollicitations, mais sont également trés fragiles et donc principalement utilisés pour la finition

a haute vitesse. Pour obtenir un seul outil capable d'effectuer a la fois I'ébauche et la finition,
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des outils de coupe avec un ceeur résistant a la déformation et une zone de surface plus tenace
sont utilisés afin d'éviter la formation de fissures. Dans cette optique, de nouveaux mateériaux
a gradient de composition ayant la structure et les propriétés mécaniques des métaux durs sont

introduits sur le marché des outils de coupe. [2]

1.2 Les cermets
1.2.1 Définition d’un cermet

Un cermet est un matériau composite composé¢ d’un renfort en céramique et d’une
matrice métallique. Ils appartiennent a la famille des composites a matrice métallique. Un
cermet est congu pour avoir les propriétés optimales a la fois d’une céramique, telles que la
dureté, la résistance a I’abrasion, a la corrosion et aux températures élevées, et celles d’un
métal, telles que I’aptitude a subir une déformation plastique (ductilité), la ténacité et le

comportement élastoplastique. [3]

Les cermets sont dédiés a un large domaine d’applications. Citons les applications
sous contraintes mécaniques élevées et a température telles que les outils de coupe, les pieces
travaillant a 'usure, les outils de forage, piéces pour moteurs (industries du transport :

automobile, aéronautique et ferroviaire) et pour le nucléaire. [4]

Oxydes Al Cr03 ZrO;. ..
Nitrures TiN, ZrN, BN, AIN, Si3N4...
Borures TiBz, CrB2...
Carbures WC, TiC, TaC, CrsCo...

Tableau 1: Quelques Céramiques qui constituent les Cermets.

1.2.2 Les carbures

Les carbures métalliques, tels que ceux contenant du titane, du bore et du tungsténe,
associes au cobalt par frittage, présentent une dureté similaire a celle du diamant, malgré leur
fragilité et leur vulnérabilite aux changements de température. En effet, leur résistance
demeure inchangée jusqu'a environ 1000°C. Cependant, ces matériaux ont l'avantage de
permettre l'utilisation de vitesses de coupe élevées et de passes importantes lors de l'usinage

de divers matériaux. [5]
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1.3 Préparation de poudre carbure tungstene

1.3.1 Production de poudre tungsténe

Le tungsténe pur est un métal d’une couleur gris acier, trés dense (sa densité est
similaire a celle de 1’or), extrémement résistant a la chaleur (avec le point de fusion le plus
élevé de tous les métaux), et également treés dur. [6] Il se produit naturellement dans la roche
et le sol comme minerai. Les sels minéraux exploitables dont la scheelite CaWO4 (Tungstate
de Calcium) et la Wolframite (Fe, Mn) WO4 : Tungstate de Fer et de Manganese. Le

Tungsténe peut étre mélangé a d’autres métaux pour produire des alliages. [7]

La poudre de tungsténe s’obtient par réduction de I’Oxyde WOs3 par I’hydrogéne en

deux étapes [8] :

> 1% réduction :

WOs + H2 » WO2 + H20

Cette réaction s’effectue a une température inférieure a 800°C

> 2¢me réduction :

WOz + 2H:2 » W + 2H20

La granulation de la poudre de tungsténe obtenue dépend des facteurs qui sont
-La température de réduction.

-La granulométrie de I’oxyde de départ.

-Le débit d’hydrogeéne.

1.3.1.1 Proprietés du Tungstene

Le tungstene est un métal extréme : il présente parmi les métaux le plus haut point de
fusion, une des plus hautes densités et un des plus hauts modules d'élasticité, ainsi que les plus
faibles valeurs de chaleur spécifique et de coefficient de dilatation. Sa caractéristique la plus
remarquable, qui justifie ses utilisations, est la conservation de sa résistance mécanique et de

sa rigidité jusqu'a des températures supérieures a 2 000 °C. [9]

Les tableaux ci-dessous représentent les propriétés mécaniques et physiques de tungstene :
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e Propriétés physiques

T. de fusion 3410+ 20°C
T. d’ébullition 5700 + 20°C
Pression de vapeur 4.27 Pa a 3680 °K
Conductivité thermique 174 W .m? K?

Tableau 2: Propriétés physiques du Tungstene [10]

e Propriétés mecaniques

Module d’élasticité longitudinal E298k (GPa) 3,9981 x 10?
Module de cisaillement G298k (GPa) 1,5565x 102
Module de compressibilité B298k (GPa) 3,056x10?

Tableau 3: Propriétés mécaniques du Tungsténe [10]

1.3.1.2 Carburation de tungstene

Le carbure de tungsténe est un composé inorganique, résultant d’une combinaison de
carbone de tungstene. Pour produire du carbure de tungsténe, il est nécessaire d'incorporer du
noir de carbone a la poudre de tungstene. L’opération de carburation se déroule selon la

réaction chimique suivante :

W + C » WC

La réaction chimique pour la fabrication de carbure de tungstene se déroule dans un
four de carburation. Elle démarre a 830°C et s'accélére a partir de 1300°C en présence
d'’hydrogéne. Cette réaction permet d'obtenir une poudre de carbure de tungsténe contenant
jusqu'a 5% de carbone maximum, ainsi qu'une probabilité de formation de W>C. [8] Ceci peut

altérer la qualité du produit obtenu.
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Masse Molaire (g/mol) 195,86
Densité en vrac 15,63
Point de fusion (°C) 2870
Point d’ébullition (°C) 6000
Densité nominale 15,6

Tableau 4: Propriétés de la poudre WC.[13]

Le carbure de tungsténe est un matériau trés dur, trés dense et tres résistant. Il posséde

une tres grande résistance aux pressions, une résistance a I'élongation trés faible et une tres

grande résistance aux chocs. Chimiquement, il est tres peu réactif, il n'est pas attaqué par les

acides ou des bases, exception faite de I'acide nitrique et I'acide fluorhydrique. Il posséde une

structure cristalline de type hexagonal, ce qui le rend trés compact, donc trés dense.[14]

1.3.1.3 Diagramme W-C

Le processus de carburation du tungstene exige une régulation précise de la quantité

de carbone, car un manque de carbone minime peut entrainer la formation d'hemicarbure, ce

qui doit étre évité.

Temperature, °C

Weight Percent Carbon

M —

250 ]

20040

15040

(L]

2 4 6 S 10 12
| 1 1 | } 1
T T
L

L+ (C) a2

Zr85mC 2TRSC

o Wi 5

FTW L C P 1| 2720°C
2516°C [
2400°C 23R4°C 3

’ 3
= [
oS L
BT [
r
r—— (W) - oW, C oWC + (C)
=
=
E -
1250°C
T T T T T

[ Iy 20 A0 i S0 Lidt] TO

W

Atomic Percent Carbon

Figure 2: Diagramme binaire W-C [15]
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La figure 2 montre que la solubilité de carbone dans la phase a-W pure est tres limitée
alors que la phase W>C présente relativement un grand intervalle d’homogénéité de teneur en
carbone allant de 25,5 % jusqu’a 34 % a 2715 °C. Les phases W2C sont obtenues comme des

produits intermédiaires pendant la production du compose WC.
1.3.1.4 Les applications de WC

Le carbure de tungstene, également connu sous le nom de carbure de wolfram, est un
matériau dur et résistant a l'usure qui est largement utilisé dans une variété d'applications
industrielles. Il est souvent utilisé pour fabriquer des outils de coupe tels que des fraises, des

foréts, des tarauds et des alésoirs...etc.

Le carbure de tungstéene est également utilisé dans I'industrie aérospatiale pour la fabrication
de pieces d'avion et de fusée, en raison de sa résistance a la chaleur et a l'usure. Il est
également utilisé dans les industries chimiques et pétrochimiques pour la fabrication de pieces

résistantes a la corrosion.
1.4 Le cobalt

Le cobalt (Co) est un métal de transition proche du fer. Il occupe la 27eme position
dans le tableau de Mendeleiev (entre le fer et le nickel), dans la colonne 9 au-dessus du
rhodium (Rh) et de I’iridium (Ir). Sous sa forme élémentaire, obtenue uniquement apres

raffinage, c’est un métal de couleur gris-argenteé.

Le cobalt ne posséde qu’un seul isotope naturel stable, >°Co, mais 22 isotopes
artificiels radioactifs ont été synthétisés. Le tableau 1 ci-apreés liste ceux de ces isotopes qui
ont une demi-vie d’au moins plusieurs jours. Les autres isotopes artificiels du cobalt sont trés

instables, avec une demi-vie de quelques heures au maximum.

L’isotope radioactif %°Co est fréqguemment utilisé comme source de rayons gamma, par

exemple dans le domaine médical (radiothérapie) ou pour la stérilisation alimentaire. [16]

11
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Isotope Abondance naturelle Période radioactive
77,27
>Co Atrtificiel 271.79j
%Co Atrtificiel 70.86j
¥Co 100% Stable

%Co Atrtificiel 5.2714 ans

Tableau 5: Les principaux isotopes du cobalt [16]

1.4.1 Préparation des poudres de cobalt

Les poudres de cobalt sont des particules fines de cobalt métallique, généralement
avec une taille de particule allant de quelques micrometres a quelques dizaines de
micrometres. Elles sont utilisées dans de nombreuses applications industrielles, notamment la
métallurgie des poudres, La poudre de cobalt est obtenue par réduction de I'oxyde de cobalt
Co020s3, qui se produit selon la réaction chimique suivante.

Co03+3H, —————» 2Co +3H20

La réduction est réalisée a une température variante entre 600 et 800°C. On obtient des
grains de poudre de la forme irréguliére, d’une taille moyenne de 2 a 5 um et qui ont une forte

tendance a s’agglomérer [17].
1.4.2 Les propriétés de cobalt

Le cobalt est un élément chimique de symbole Co et de numéro atomique 27. 11 s’agit
d’un métal de transition dur, ferromagnétique, de couleur blanc-argenté, Il appartient au
groupe VIII B (colonne 9) dans le tableau périodique. Le cobalt posséde plusieurs propriétés

comme le présente le tableau suivant :

12
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Nom Détails

Formule Co

Etat physique Solide

Aspect Poudre cristalline gris, sans

odeur

Solubilité Insoluble dans D’eau et les
Cobalt solvants organiques usuels

Masse molaire 58.93 g/Mol

Point de fusion 1493 4 1495 °C

Point d’ébullition 2870 a 3185 °C

Densité 8.9

Tableau 6: Les principales Propriétés du Cobalt [18]

1.4.3 Les applications du cobalt

Le cobalt est un ¢lément chimique qui a plusieurs domaines d’application,

notamment :

e La construction de turbines pour les moteurs d’avions.

e [’armement

e Les batteries rechargeables au lithium-ion qui sont largement utilisées dans les
téléphones portables, les ordinateurs...etc.

o Alliages pour la fabrication de bijoux en or.

e Alliages a haute résistance a la corrosion et a I’usure.

e Acier pour outils a grande vitesse.

e La production de pigments bleus, verts et rouges pour les peintures, les encres et
plastiques.

e Fabrication d’aimants et des supports d’enregistrement magnétiques.

13
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1.5 Techniques de fabrication des poudres

Les méthodes de fabrication des poudres métalliques sont réparties en deux types :

mécaniques et physico-chimiques.
1.5.1 Procédés mécaniques

a) Broyage

Le broyage est une opération essentielle en métallurgie des poudres, c’est le processus
de reduction de la taille de matériaux solides en particules plus petites ou en poudres en
utilisant une force mécanique. Ce procédé est adapté aux metaux fragiles qui peuvent étre
broyés directement en poudre. En revanche, les métaux ductiles ont tendance a se rassembler
en boules, ce qui empéche leur désagrégation ultérieure. Cependant, ces mémes métaux

peuvent étre rendus fragiles et cassants pour étre réduits en poudre.

Le broyage peut étre effectué a ’aide de différents types d’appareils tels que des

broyeurs a machoires, a marteaux, a billes, a boulets ...etc.

b) Atomisation

L’atomisation consiste a pulvériser un filet de métal a 1’état liquide par 1’action d’un
violent courant d’air ou de vapeur d’eau sous pression, cette méthode s’applique pour la
plupart des metaux et alliages. [17] En utilisant cette méthode, il est possible d'obtenir des
poudres dont la taille peut varier entre 10 et 500 um. Cette méthode est applicable a la plupart
des métaux et alliages ayant un point de fusion inférieur a 1600 °C. Lorsqu'on utilise une
technique de pulvérisation métallique avec un jet d'eau, les poudres métalliques obtenues ont
une forme irréguliére car les gouttelettes liquides sont rapidement refroidies et solidifiées. En

revanche, I'atomisation a l'aide d'un jet gazeux permet d'obtenir des poudres sphéroidales.[19]

14
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Figure 3: Procédé d’atomisation.

c) Pulvérisation

C’est 'une des méthodes les plus efficaces de fabrication des poudres métalliques. La
vaporisation du métal en fusion est effectuée par des dispositifs spéciaux. Le métal interagit
avec ’air comprimé et est dirigé dans 1’eau. Pendant le processus de pulvérisation, les
particules de poudre ont une vitesse de refroidissement élevée, ce qui assure la durabilité des
piéces produites. Le métal fondu peut également étre obtenu par une autre méthode. Dans ce
cas, le métal est pulvérisé par la rotation du disque. Cette méthode nous permet de modifier la

composition de la poudre si nécessaire [20].
1.5.2 Procédés physico-chimiques

Le produit obtenu a la fin de ces procédés se présente sous forme pulvérulente,

résultant soit d'une réaction chimique, soit d'une transformation de phases.
a) Réduction d’oxydes

Cette reduction qui doit s'opérer a une temperature inférieure a la température de
fusion du metal utilise I'nydrogéne (W, Mo, Co), I'ammoniac craqué ou I'oxyde de carbone
(Ni, Cu, Fe, Pb). Les oxydes sont purifiés au préalable. Les poudres obtenues sont d'autant

plus fines que le broyage des oxydes a été plus poussé et que la réduction été effectuée a plus

15
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basse température. [21] Le produit final est une poudre métallique dont la granulométrie

dépend en grand partie de la finesse de 1’oxyde utilisé.

b) L’électrolyse

L’¢lectrolyse des solutions aqueuses de sels est généralement employée pour obtenir
de poudre de fer, de plomb, d’étain, de chrome, de cuivre, de manganese. Les poudres
électrolytiques présentent souvent sous forme de grains a structure dendritique et une pureté
de 99.99% [22].

c) Dissociation de métaux carbonyle

Ce procédé est utilisé pour la préparation du fer et du nickel tres purs. Le fer penta
carbonyle s'obtient par action de I'oxyde de carbone chauffé entre 200°C et 250°C, sous une
pression de 200 atm, sur du fer concassé (obtenu par fusion de fer avec addition de 2% de

soufre qui rend le métal fragile) :

Fe +5 CO -=——=; Fe (CO)s +54 kcal.
C'est un liquide bouillant a 103 °C. La vapeur se décompose en donnant une poudre
fine de fer quand on I'introduit dans une chambre chauffée extérieurement a 250 °C ; I'oxyde

de carbone, dont la pression ne dépasse pas 1 atm, retourne dans le circuit de fabrication. [22]

d) Réduction en phase vapeur

Ce procédé consiste en la réduction de composés métalliques amenés sous forme de
vapeur. Les composés les plus utilisés sont les chlorures métalliques et a un degré moindre les
fluorures. La réduction est réalisée sous hydrogéne dans un milieu réactionnel ou la

température est comprise entre 800°C et 1200°C. [19]
e) Réduction associée a I’hydrométallurgie

En faisant réagir une solution de sel metallique avec un gaz réducteur sous pression tel
que I'nydrogene, il est possible d'obtenir du métal sous forme de poudre. Cette méthode est
particulierement efficace pour produire de la poudre de nickel, de cuivre et de cobalt avec un

niveau de pureté remarquablement élevé.
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f) Réduction par métaux

Le procédé implique genéeralement I'utilisation d'une source de magnésium chauffée a
700°C en tant que réducteur. Cette méthode est couramment utilisée pour la production
d'éponges de titane ou de zirconium. Les éponges ainsi obtenues sont fragiles et subissent une
étape de purification avant d'étre concassées pour produire une poudre de taille moyenne

d'environ 100 micromeétres. [8]
1.6 Préparation des carbures cémentés WC-Co

Les carbures cémentés WC-Co sont des matériaux composites qui se composent d’une
phase céramique (carbure de tungsténe), et d’une phase métallique (cobalt), agissant en tant
que liant. Ces matériaux présentent des propriétés mecaniques exceptionnelles, qui leur
permettent d’allier une grande résistance a ['usure et a la compression, avec une excellente
capacité a résister aux chocs, qu’ils soient d’origine mécanique ou thermique [23].
Généralement, le choix de procédé de fabrication des poudres dépend de la nature de métal,

les caractéristiques des poudres, du cott de fabrication, et du domaine de 1’utilisation.

1.6.1 Broyage

Le mélange des poudres de cobalt et de carbure de tungsténe se fait en les broyant dans
un milieu liquide. Le but de ce broyage n'est pas de réduire la taille des grains, mais plutot de
casser les agglomérats et d'obtenir un mélange complétement homogene. Pour prévenir toute
contamination, on utilise des agents broyant en carbure cémenté. De plus, on ajoute un liant
organique soluble dans le liquide dés I'étape de broyage pour s'assurer d'une répartition

parfaite. Le role de ce liant organique est :

e De permettre une étape ultérieure de granulation
e De protéger les poudres de I’oxydation
e De donner une tenue a cru satisfaisante aux comprimés afin de permettre leur

usinage [24].
1.6.2 Séchage

La granulation du mélange obtenu par broyage est réalisée grace a une opération
effectuée en atmosphére non oxydante (azote ou argon) en utilisant la technique
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d'atomisation-séchage. Dans cette méthode, le produit broyé est injecté dans une enceinte ou
I’on provoque un tourbillon d’azote chaud (170 — 210°C). Les gouttelettes de liant et d’alcool
séchent instantanément au contact du tourbillon d’azote et les particules de poudre tombent au

fond de la chambre ou elles sont récupérées [12].

La poudre ainsi granulée est appelée « mélange prét a ’emploi » (MPE). Les MPE ne

sont plus pulvérulents et ceux-ci présentes plusieurs avantages :

e lls peuvent étre manipulés sans risque par les opérateurs.
e La forme sphérique des granulés confere au mélange une bonne coulabilité d’ou
des remplissages rapides et homogenes.

La densité apparente des mélanges granulés varie de 2.8 & 3.5 g/cm?®. [24]

Poudre des masses de WC et Co a

mélanger
i
Mélange
Ajout d’alcool . Broyage humide
éthylique

Mélange pateux

Séchage

Tamisage forcé

Controle des teneurs

Figure 4: Organigramme des étapes de préparation du mélange des poudres de WC-Co [12].
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1.7 Procédé de densification des poudres

1.7.1 Consolidation de mélange

La consolidation des mélanges de poudre est un processus qui vise a réduire le volume
et a augmenter la densité apparente des poudres mélangées. Ce processus est généralement
effectué avant le frittage de la poudre pour améliorer la qualité et les propriétés finales du
matériau. 1l existe plusieurs méthodes de consolidation des mélanges de poudre, notamment :

1.7.1.1 Compression uniaxiale

C’est la méthode la plus utilisé elle s’effectue dans des matrices fermées en acier ou en
carbure de tungstene, généralement en utilise des matrices en carbure de tungsténe pour éviter
toute contamination du produit. [25] La compression uniaxiale consiste a appliquer une force
uniaxiale sur la poudre pour la comprimer en un bloc solide. Cette méthode est simple et
économique, mais elle peut causer une distribution inégale de la densité dans le matériau

final.

Figure 5: Compression uniaxiale.
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1.7.1.2 Compression par laminage

Pour fabriquer des plaquettes métalliques, on utilise couramment une méthode qui
implique la compression d'une poudre métallique entre deux rouleaux en rotation. La densité
du comprimé est obtenue grace aux frottements entre la poudre et les rouleaux, ainsi qu'a la

géomeétrie de la zone de compression [26].

La compression par laminage est largement utilisée dans de nombreuses industries,
notamment dans la production d'acier, d'aluminium, de cuivre, de laiton et d'autres métaux
non ferreux. Elle permet d'obtenir des produits de haute qualité, de forme réguliére et a des

co(ts relativement bas.

1.7.1.3 Compression isostatique a froid

La compression isostatique a froid permet la formation de pieces comprimées
(compactées meécaniquement) a partir de poudres métalliques, sans requérir 1’utilisation
d’aucun agent liant et son élimination a une étape ultérieure du traitement. Une pression est
appliquée de facon uniforme dans toutes les directions afin d’obtenir des propriétés
supérieures par rapport & une mise en pression uniaxiale et élimine tout risque de
contamination du lubrifiant de la paroi de la matrice. La compression isostatique a froid
permet une densification suffisante des poudres a faible coefficient de serrage pour

I’encapsulation et la compression isostatique a chaud. [27]
1.7.1.4 Moulage par injection

Le moulage par injection est un processus de fabrication de pieces en plastique, en
métal ou en céramique qui implique I'injection de matériau fondu dans un moule en utilisant
une machine de moulage par injection. Le processus consiste a chauffer et faire fondre le
matériau, puis a l'injecter sous haute pression dans un moule précisément congu pour créer la

forme souhaitée.
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Figure 6: Moulage par injection.

1.7.2 Frittage

Le frittage est une opération fondamentale qui consiste a chauffer le produit comprimé
pendant une certaine durée, généralement dans un four électrique. La température de frittage
est inférieure a la température de fusion de 1’un des constituants de 1’alliage. [21] Ce procédé
est utilisé pour consolider des agrégats de poudres en les portant a une température bien

déterminée.

La densification par frittage dépend de plusieurs parameétres dont les principaux sont la
température, le temps et ’atmosphere de frittage. Cette derniere doit €tre choisie selon les

propriétés que 1’on souhaite conférer au produit final. [28]

Le processus de frittage des mélanges WC-Co commence par une étape de déliantage
qui a lieu entre 400 et 800 °C sous une atmosphére d'azote ou d'hydrogéne, en fonction du
liant organique qui doit étre éliminé. Au cours de cette montée en température, le liant se
décompose en sous-produits gazeux qui doivent étre éliminés par circulation de gaz afin
d'éviter la rupture des comprimés. Une fois cette étape de déliantage terminée, un vide
primaire est créé et la température est progressivement augmentée jusqu'a ce que la phase
liquide apparaisse, généralement entre 1350 et 1450 °C en fonction de la teneur en cobalt des
mélanges a densifier. A ce stade, les oxydes de cobalt et de tungsténe présents en faible
quantité sont réduits en consommant une partie du carbone libre disponible. Pendant cette
montée en température, le carbure de tungstene se dissout dans le cobalt jusqu'a atteindre la

solubilité maximale, formant un eutectique a environ 1320 °C. [29]
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D'un point de vue technologique, il existe deux types de frittage distincts. Le premier
est le frittage naturel, qui implique l'utilisation de techniques non conventionnelles et se
déroule sans I'application de contraintes mécaniques. Ce processus est généralement divisé en
trois étapes : chauffage a la température de frittage, maintien de la température et
refroidissement. Le deuxieme type de frittage est le frittage sous charge isostatique, également
appelé frittage sous pression, qui permet d'obtenir des microstructures fines et homogénes a
des températures plus basses que celles requises pour le frittage naturel. Une autre technique
de frittage, appelée frittage par micro-ondes, est utilisée pour produire des structures

particuliéres.

Du point de vue physico-chimique, il y a deux autres types de frittage : le frittage en

phase solide et le frittage en phase liquide.[26]

Frittage

Frittage naturel Frittage sous charge

Frittage en phase Frittage en phase

Frittage en phase solide

Frittage en phase solide liquide liquide
L L Non réactif Réactif
Non réactif Réactif Ao A A+B—>C
A-A A+B—-C

Figure 7: Les différentes types de frittage. [30]

1.7.2.1 Frittage en phase solide

Le processus de frittage en phase solide est une opération d'assemblage de poudres a
une température spécifique pendant une durée déterminée, avec une température inférieure au
point de fusion du matériau de base des poudres. Ce processus permet une densification de
I'assemblage en raison des forces qui agissent pour réduire I'énergie libre du systeme par la

création et le développement de liaisons entre particules voisines. [19]
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Lorsqu’on utilise ce type de frittage, tous les constituants restent a 1’état solide pendant ce
processus, il peut étre utilisé pour un systtme mono ou polyphasé. Ce mode de frittage est
principalement employé pour la fabrication des piéces dont les propriétés d’usage exigent une

grande pureté des joints de grains.
1.7.2.2 Frittage en phase liquide

Le frittage avec phase liquide (Liquid Phase Sintering) est une méthode pour fabriquer
des matériaux a partir de poudres qui contiennent au moins deux composants, dont l'un peut
fondre a la température de frittage. Cette fusion crée une phase liquide qui favorise la
densification des matériaux. [8] Cette méthode présente l'avantage principal de rendre
possible la création de matériaux a partir de composants réfractaires, tout en utilisant des
températures nettement plus basses que le point de fusion du composé le plus résistant. Un
exemple est la fabrication de carbures cémentés WC-Co, qui associent la dureté du carbure a
la résilience conférée par le liant cobalt, a une température de frittage inférieure a 1500°C.
[19]

Le frittage en phase liquide implique la fusion d'un ou plusieurs constituants,
nécessitant une température de traitement située entre les points de fusion les plus éleveés et les
plus bas des composants des poudres a fritter. Ce processus se distingue par la présence d'une
phase mouillante qui accélere considérablement la diffusion dans le comprimé. Les particules

sont liées par brasage, et la résistance mécanique est souvent obtenue rapidement.

De nombreux matériaux bénéficient des applications industrielles de la technique de
frittage, notamment les alliages lourds tels que le W-Ni, le W-Ni-Cu, les carbures cémentés
comme le WC-Co, les alliages Fe-Cu et Cu-Sn, les amalgames dentaires tels que I'Ag-Sn-Hg,
ainsi qu'un grand nombre de céramiques. [26]

1.8 Modélisation du frittage en phase liquide
1.8.1 Application de I’équation de Laplace au frittage
L’équation de Laplace permet d’exprimer la différence de pression AP de deux phases
A et B séparées par une surface courbée, elle est donnée par la relation 1.
1 1
AP:PA—PB:)/S(;-F;) (1)
Ou
e Pacet Pgreprésentent respectivement la pression dans les deux phases A et B.
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e retr’ sont les rayons principaux de courbure de I’interface.
e ysc’est la tension superficielle de cette interface.
La différence de pression AP est dite nulle quand la surface de séparation est plane.

En utilisant 1’équation de Laplace, on peut décrire 1’équilibre entre les phases solide,
liquide et vapeur qui se produit lors de frittage en phase liquide, on peut exprimer I’influence
des changements de courbure des interfaces solide-liquide, solide-vapeur et liquide-vapeur sur
cet équilibre [31]. L’état I est constitué de deux phases en équilibre a la pression Po ; sa
transformation a 1’état Il conduit a I’apparition d’un gradient de pression dans deux phases,
Soit

APA=Pa —Po dans la phase A

APg =Pg— Po dans la phase B

A température constante, la différence entre les deux équilibres représentés a la figure 8 se
traduit par :

VaAPA = Ve APB 2

Ou Va et Vg représentent respectivement les volumes de la phase A et la phase B

=r’=00

Fa(==) Etatl  Pa(o) =Pg () =Py

Pa p, Etatll

Rayons de courbures principaux Phase A Phase B

Figure 8: Influence de la courbure de la phase A sur 1’équilibre [31].

Si on applique 1’équation de Laplace a 1’¢état II, on peut écrire
Pa - Ps =APa -APB = y5s ( %+% ) 3
En combinant les équations (2) et (3), on obtient :

VA 11
VB—VA) Vs ( . ) (4)

APg = (
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)y (=) ©)

APB: (VB—VA ror
Ces relations peuvent étre appliquées au cas précis du frittage avec phase liquide. Elles
permettent de comprendre les mécanismes physiques qui sont activés au cours de ce processus

et qui conduisent a la densification du systéme.
1.8.2 Mécanisme du frittage en phase liquide

Le mécanisme de frittage en phase liquide est relativement simple en comparaison
avec le frittage en phase solide. En effet, I'écoulement du liquide par capillarité assure

I'élimination de la porosité.

De maniere genérale, lI'analyse du frittage impliquant une phase liquide est constituée
de trois étapes qui comportent chacune plusieurs mécanismes distincts. Ces étapes

comprennent le réarrangement, la dissolution précipitation et I'évolution structurale.

Ratrait

Resraniss=men: !En'\-l.- ulicd - Priiagitatio | Coalrscineg

1 min 5 min 0 min
Tampse de frittagea

Figure 9: Représentation schématique des contributions respectives des trois grandes étapes
de frittage en phase liquide [30].
1.8.2.1 Réarrangement des particules
Lors de cette étape, également connue sous le nom de retrait rapide ou réarrangement,
le solide subit un retrait des que la phase liquide apparait. Ce phénoméne est causé par le

déplacement des particules solides les unes sur les autres et par I'effondrement des ponts entre

les particules sous I'action des forces capillaires. [19]
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Figure 10: Réarrangement des particules.
Cette étape est activée par deux principaux facteurs
» Force motrice

La force motrice du frittage avec phase liquide d’un mélange est un processus qui
conduit & une réduction de 1’énergie (E) libre globale du systéme, qui est principalement
I’énergie inter faciale totale dans un compact de poudre. Cette énergie découle de la
contribution des interfaces solide-gaz, d’aire Asc et de tension superficielle ysc et de I’apport
des interfaces solide-solide aux joints de grains, d’aire Ass et de tension superficielle yss.

L’¢énergie inter faciale totale E au cours du frittage est donnée par la relation suivante :

E =ysvAsv + yvALv + ysLAsL + yssAss

Ou Asv, yLv, Asi et Ass désignent respectivement les aires des interfaces solide - vapeur,
liquide —Vapeur, solide — liquide et solide-solide tandis que les facteur ysv,v,yscet yss les
énergie inter faciales Correspondantes.

» Force capillaire

Lorsqu'un milieu granulaire est affecté par l'apparition d'une phase liquide, cela
entraine la création de liens liquides entre les grains, également appelés ponts liquides. Ces
connexions entre les particules du milieu génerent alors des forces capillaires.[32]

Le calcul de la force capillaire est dit facile quand en admettant que deux particules
sphériques de méme taille est reliées entre elles par un pont liquide comme le montre la figure
11.
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Figure 11: Géométrie du pont qui se forme entre deux particules sphériques. [32]

Dans ce cas, les paramétres principaux sont :

0 : ’angle de contacte du systéme liquide-solide-vapeur ;

V : le volume du liquide ;

R : le rayon des spheres ;
® yLv, Ysv, ysL : énergies libres superficielles liquide-vapeur, solide-vapeur et solide-

liquide respectivement.
1.8.2.2 Dissolution précipitation

Vers la fin de la premiére étape, un mince film de liquide sépare les particules en
contact. Ce phénomene tend a faire disparaitre les courbures des interfaces solide/liquide.
C’est I’étape de dissolution-précipitation qui favorise le processus de densification par

transport rapide de matiére avec rapprochement des centres des grains.

A la fin de cette seconde étape, la porosité résiduelle est tres faible mais la vitesse de

densification est beaucoup plus faible que dans 1’étape de réarrangement.
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Figure 12: Mécanisme de dissolution — précipitation.

1.8.2.3 L’évolution microstructurale

L'évolution microstructurale c'est la derniere étape du processus de densification par
frittage en phase liquide, c'est la phase la plus lente. Elle est due a la dissolution des particules
de petite taille qui précipitent sur les plus grandes, ce qui conduit a la formation de grains plus

gros. Elle regroupe généralement :

e La formation de grains plus gros, voire d’un squelette rigide de grains par
formation de joints de grains aux contacts (coalescence).
e L’¢limination des pores résiduels par diffusion vers la surface.

e Croissance des grains par dissolution-précipitation.[19]
1.8.3 Parameétres du frittage en phase liquide

Les parameétres principaux qui affectent le processus de frittage en phase liquide

comprennent :

1) Atmosphére de frittage

L’atmosphere des fours de frittage doit étre trés séverement controlée, afin d’éviter
toute oxydation; généralement constituée par de I’ammoniac dissocié ou des gaz
combustibles partiellement brulés, elle permet la réduction des pellicules d’oxydes faciles a

réduire et favorise ainsi le grossissement des grains.

Pour la fabrication de matériaux trés purs (alliages magnétiques) de métaux trés
réactifs (titane) ou de métaux réfractaires, on utilise de plus en plus un frittage sous vide. Le

frittage sous vide est intéressant, car il permet d’éliminer les gaz occlus dans le composé.
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2) Fraction volumique

Plusieurs parameétres influencent la densification d'un agrégat de poudre par frittage
avec phase liquide, mais le facteur le plus important est la fraction volumique du liquide.
Cette fraction représente le rapport entre le volume de la phase liquide (& la fois liante et
poreuse) et le volume initial apparent du mélange. La courbe de la figure 13 montre
I'évolution de la densité relative en fonction de cette fraction volumique du liquide. Pour
obtenir une densification totale du systeme, il est nécessaire d'atteindre une fraction
volumique de liquide d'environ 35%.

Kingery [33] a montré qu’avec une quantité de liquide suffisante, on peut aboutir a une

densification compléte au cours de la période de réarrangement.

120

100

80

60

mécanismes

Densité finale (en %)

40

de réarangement

20

0 0,1 0,2 03 035 04 0,5 0,6

Fraction volumique de liquide

Figure 13: Evolution de la densité en fonction de la fraction volumique du liquide dans un
systéme biphasé en frittage avec phase liquide

3) La mouillabilité

La mouillabilité est un paramétre important dans le processus du frittage en phase
liquide, cette méthode est définie comme I’aptitude d’un liquide a mouiller la surface d’un
matériau solide. Les liaisons chimiques fortes qui se forment a I’interface liquide-solide
favorisent ce phénomene.

Il est possible de mesurer la mouillabilit¢ en observant I’interaction d’une goutte

liquide posée sur une surface solide, car la forme d’équilibre de la goutte minimise les
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énergies interfaciales. Si yw est 1’énergie liquide-vapeur, ysv 1’énergie solide-vapeur et ysi

I’énergie solide-liquide, 1’angle de contact 0 est tel que figure 14.[34]

Ylv. COSO = ysv- Vsl

vapor
0
2 liqiyd
| |
good solid poor
wetting wetting

Figure 14: Goutte posée sur un liquide ; la valeur de 0 caractérise la mouillabilité : mouillage
a gauche ; non mouillage a droite. [34]

Ysv< ysi : 0 > 90°, correspond au non-mouillage (le liquide ne mouille pas le solide).

Ysg > ysl - 6 < 90° correspond au mouillage.
Pour 6 = 0°, le mouillage est parfait.

4) Latempérature de frittage

La température joue un rdle trés important dans le processus de frittage avec phase
liquide, i1l augmente rapidement la vitesse du frittage que I’on peut caractériser par la valeur
du retrait. Cependant, les températures trés élevées, par rapport a la température de fusion, ne

sont pas toujours utilisées car elles provoquent des déformations des pieces par fluage. [35]

La température idéale de frittage est de 1’ordre de 2/3 ou 3/4 de la température de fusion du

matériau a fritté et une élévation de la température peut :

o Favoriser le mouillage
o Augmenter la solubilité
o Diminuer la viscosité.[36]

5) Ladurée de frittage

La durée de I’opération de frittage comprend la montée et le maintien en température
ainsi que le refroidissement. La montée en température est assez lente pour permettre
I’évacuation du lubrifiant puis un maintien a la température maximale tel que la durée de

parcours dans le four est de 2 a 4 h.
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La durée du processus de frittage représente le temps nécessaire pour atteindre une

densification complete du matériau. [35] Elle dépend de plusieurs parameétres, on distingue :

o La viscosité du liquide : la durée du frittage diminue avec la diminution de la
viscosité du liquide.

o La température du frittage : La durée de frittage diminue avec I’augmentation de la
température et plus la température de frittage est proche de la température de
fusion de la poudre, plus le fritté sera dense et le temps du processus de frittage

sera< court. [36]

6) Lasolubilité

La solubilité du solide dans la phase liquide entraine une augmentation de la
densification lors de la deuxiéme étape du processus de frittage. La densification de I'agrégat
de poudre est principalement réalisée par des mécanismes de réarrangement et de dissolution-
précipitation. L'optimisation des conditions de frittage peut favoriser ces deux mécanismes et
conduire a une densification totale du systeme, notamment lorsque les composants du systéme
a fritter présentent une inter-solubilité appréciable. En effet, le liquide qui se forme a la
température de frittage peut dissoudre les zones solides en contact ainsi que les aspérités de
surface des particules, ce qui facilite le réarrangement des particules et permet une poursuite
de la densification par dissolution-précipitation.

1.9 Compression isostatique a chaud (CIC)

La compression isostatique a chaud est un procédé de consolidation des matériaux sous
forme de poudre a des températures inférieures a leur température de fusion. Elle représente
une technique utilisée dans 1’industrie pour produire des piéces métalliques ou céramiques, de
haute gamme, & partir de poudres. Ce procédé permet d’obtenir des pi¢ces de forme plus ou

moins complexe et de microstructure relativement uniforme. [37]

La CIC ne représente pas uniquement une technique de frittage, elle est également
utilisée en tant que procédé de post-traitement pour la fabrication additive, ou encore comme
procédé de soudage diffusion de matériaux hétérogénes ne pouvant étre soudés par des voies

conventionnelles.[38]
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Figure 15: Illustration de la CIC d’un échantillon de poudre [38]

1.9.1 Principe de CIC

Le principe de la CIC consiste a soumettre une enveloppe étanche remplie de poudre a
un traitement thermique sous pression isostatique appliquée par I'intermédiaire d’un gaz
inerte dans une enceinte haute pression contenant un four a résistance. Pendant ce procédé, la
pression peut atteindre 400 MPa et la température 2000°C. Les enceintes instrumentées,
dédiées a la recherche, ont typiquement un volume de 1’ordre du litre tandis que 1’on trouve
dans I’industrie des enceintes de plusieurs metres de diamétre et de hauteur. Les temps de
maintien de ces conditions en pression et température, pour former la piece voulue, sont de
I’ordre de quelques heures ce qui explique le colit important du cycle de densification et donc
son application a des piéces de haute valeur ajoutée et de grande dimension ou a un grand
nombre de pieces de plus faibles dimensions. Plus précisément, le cycle, dépassant souvent
une durée totale de 10 heures, se compose d’une phase de chauffage et mise en pression, d’un
palier en pression et température pour finir avec le refroidissement et la baisse de la pression.
Au cours du procédeé, le volume du conteneur est réduit généralement de 1’ordre de 30% et la

porosité du matériau est complétement éliminée. [37]
1.9.2 Utilisation de la CIC pour fabrique des carbure cémenté WC-Co

La méthode de la compression isostatique a chaud est une technique qui peut étre
utilisée pour la fabrication de WC-Co, avec ou sans la formation de phase liquide. Lorsque la
température de fusion du liant n'est pas atteinte, la densification est principalement due a
I'indentation des particules ductiles de cobalt par les grains durs de carbure de tungsténe. Ce

processus permet d'obtenir des pieces trés denses en provoquant un écoulement de matiere
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vers la porosité, suivi d'un rapprochement des grains de WC, ce qui accélere le contact des

grains durs et permet la poursuite de la densification.

Si la quantité de liquide n’est pas suffisante pour remplir la totalit¢ des pores, la
densification se poursuit par d’autre mécanisme. Des zones de déformation plastique et fluage
se forme aux contacts entre particule dures et contribuent ainsi a la densification finale du
systeme. Le mécanisme de dissolution-précipitation contribue également a la densification
finale. En effet, une concentration de contraintes se produit au niveau des interfaces solide-
solide puisque les cavités poreuses résiduelles ne permettent pas la transmission de ces

contraintes.

Il s’en suit un transport intense de matiere par diffusion de ces contacts vers les

porositeés.

Les paramétres qui permettent 1’optimisation du processus C.I.C sont la pression, la

température et la durée du cycle de traitement.
1.9.3 Les avantages de CIC

La CIC présente plusieurs avantages dont le plus important que 1’application d’une
pression importante permet une densification a plus basse température que lors d’une
opération de frittage simple. Cela a pour effet de limiter le grossissement des grains et permet

donc d’obtenir une structure plus fine.

La CIC rivalise de nos jours avec les techniques classiques d’élaboration de certain picces
(coulée, forgeage, usinage, etc.). Pour les aciers rapides (les plus performants des aciers a
outils), elle a pris une place prépondérante pour de petites comme pour des piéces massives
d’outillage. Le procédé CIC présente des caractéristiques attractives surtout lorsqu’on cherche

une qualité élevée. De plus, ce procédé garantit :

v"Une densification compléte relativement uniforme grace a I’application d’une pression
importante,

v La possibilité de densifier des poudres qui seraient difficile

<

Une microstructure quasi-homogene, isotrope et fine,

v' L’amélioration des propriétés de fatigue, de fluage et de résilience. [39,40]

Le procédé peut également fournir une liaison par diffusion ou un revétement rentable

de matériaux dissemblables Le besoin de composants haute performance durable existe en un
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nombre incalculable de produits manufacturés et la CIC est employé dans un certain nombre
d’industries, notamment 1’automobile, aérospatiale, équipement militaire lourd, machinerie
industrielle, marine pétrole et gaz et meédical Entre autres les matériaux qui bénéficient le plus
souvent du processus de la CIC comprennent des super alliages, acier inoxydable a grande
vitesse, aciers alliages de titane et aluminium, métaux réfractaires, carbure, polymeéres
d’ingénierie, céramique avancées, et de nombreux types de composites Des décennies
d’expérience réussies ont prouvé que le pressage isostatique a chaud est la premiere méthode
de production des produits solides et durable qui sont de plus en plus demandés par les

fabricants compétitifs dans toutes sortes d’industries.
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Chapitre 11

Techniques experimentales

Dans le deuxiéme chapitre nous présentons les techniques utilisées pour ’élaboration des
carbures cémentés par compression isostatique a chaud. Nous décrivons ’ensemble des

techniques de caractérisation expérimentales mis en ceuvre.
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1.1 Elaboration des carbures cémenté WC-Co

Différentes techniques sont utilisées pour élaborer les carbures étudiés en mélangeant
de la poudre de carbure de tungstene (WC) avec de la poudre de cobalt (Co), dans le but de

préciser leurs caractéristiques.
11.1.1 Préparation des poudres de tungsténe et de cobalt

Les poudres de base ont été¢ préparées et réalisées dans le laboratoire de I'unité

industrielle ERIS de Batna.

Industriellement, la poudre de cobalt est produite en réduisant un mélange d'oxyde de
cobalt avec de I'nydrogene, a une température comprise entre 600 et 800 °C. Les grains de
poudre obtenus ont une forme irréguliere et sont agglomérés, ce qui nécessite une étape de

tamisage par vibration pour récupérer les grains dont la taille est inférieure a 2um.

Pour produire de la poudre de tungsténe, le trioxyde de tungsténe est réduit a une
température de 750 °C dans un lit fluidisé d’hydrogene. La carburation des grains de tungsténe
est réalisée en utilisant une quantité déterminée de noir de carbone, afin d'obtenir une poudre
de carbure de tungsténe a composition steechiométrique. Les mélanges W-C se fait dans un
broyeur a billes. Il est ensuite disposé dans des nacelles en graphite balayées par un flux

continu d’hydrogene dans un four ou la température doit &tre comprise entre 1350 et 1500 °C.
11.1.2 Mélange des poudres

En utilisant un procédé de broyage en milieu humide, les poudres de cobalt et de
carbure de tungsténe sont mélangées selon les proportions requises pour obtenir la nuance
désirée. Le rajout d’un additif (I’alcool éthylique), facilite le mélange en améliorant

I’écoulement des poudres et protege la poudre de WC-Co de I’oxydation.

L’homogénéisation des mélanges dépend généralement des paramétres tels que :

e Le volume relatif de la poudre dans le mélange
e Le nombre de boulets.
e Ladurée de broyage.

e La vitesse de rotation.
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11.1.3 Compression isostatique a chaud C.1.C

La compression isostatique a chaud est un procédé trés puissant qui permet une

densification totale d’agrégats de poudres enfermés dans des containers scellés sous vide

11.1.4 Description de la presse

La figure ci-dessous présente les principaux composants d’une installation C.I.C :

>
>

Une enceinte haute pression avec un systéeme de fermeture a bouchon vissés.

Un four en graphite avec son ensemble d’isolation thermique et son systéme de
mesure de température.

L’alimentation électrique de la presse.

Un circuit de refroidissement de la paroi latérale de I’enceinte et des bouchons
supérieur et inférieur.

Un circuit d’alimentation en argon haute et basse pression. Le systéme est équipé de
deux compresseurs fonctionnant a des pressions de 200 MPa (haute et basse
pression), d'une pompe a vide primaire avec une pression de 5 .103 Pascals, ainsi que
de divers composants de commande tels que des vannes et des capteurs de pression.
Pour garantir la sécurité de I'ensemble, un ensemble de sécurité est également présent.
La gestion de l'installation est effectuée depuis une armoire de commande qui integre
des dispositifs de régulation de la température et de la pression, un enregistreur

multivoie ainsi que divers indicateurs de température.
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Figure 16: Schéma de principe de l'installation C.I.C.

11.1.4.1 Les étapes de compression isostatique a chaud

La compression isostatique a chaud est une technique de densification d’agglomérée
obtenue par frittage conventionnel. Elle fait appel a un chauffage et a une pression de gaz

généralement neutre, elle peut atteindre des températures élevées.

Grace a cette méthode, il est possible de fabriquer des matériaux a partir de poudres

contenues dans des capsules sous vide, qui sont ensuite soumises a un processus de

densification par C.I.C, tel qu'illustré dans la figure 17.
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Figure 17: Etapes de processus de C.I1.C

Des échantillons de carbures cémentées WC-Co ont été fabriqués dans le cadre de
cette étude en utilisant un procédé qui implique le mélange de poudres de carbure de
tungsténe WC et de cobalt Co contenant respectivement 8% et 11% en masse de Co.

11.1.4.1.1 Reéalisation des conteneurs

Le moyen optimal pour comprimer une poudre en utilisant la transmission simultanée
de température et de pression isostatique est le conteneur ou la capsule. Le choix et la
conception d'un conteneur sont essentiels dans le processus de production par C.1.C. car le
matériau doit posseder plusieurs caractéristiques, notamment une étanchéité élevée a des
pressions et des températures élevées, une bonne ductilit¢ a froid et lors du traitement
thermique, une excellente soudabilité et une intégration minimale avec la poudre. De plus, il

doit étre facilement enlevé en utilisant une simple attaque chimique ou un usinage.

Nous avons utilisé 1’acier inoxydable pour la densification par C.I.C des mélanges de
poudres de WC-Co. Les dimensions du conteneur et son bouchon sont indiqués dans la figure
18.
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Figure 18: Dimension du conteneur en titane et de son bouchon.

11.1.4.1.2 Encapsulation des poudres

Les conteneurs sont remplis a l'aide d'une presse pour faire passer les grains de
poudre, puis ils sont compactés par vibration. Ensuite, le bouchon est ajusté de maniere
précise en comprimant uniaxialement jusqu'a ce que la surface supérieure soit a niveau avec
celle du conteneur. Les échantillons ainsi obtenus sont placés dans une enceinte sous vide

pour prévenir toute contamination par I'oxygéne présent dans l'air.
11.1.4.1.3 Soudure par faisceau d’électrons

Apres le remplissage du conteneur, on procéde a sa fermeture sous vide de sa partie

supérieure.

L'utilisation d'un faisceau d'électrons plutdt que d'arcs électriques est justifiée par sa
capacité a offrir une focalisation fine, ce qui permet une grande précision, en particulier en
termes de pénétration. En raison de la hauteur des bonds du conteneur, toute déformation de
celui-ci peut étre rapportée loin du volume a densifier. Cela est important car méme une fuite
minime dans le conteneur ou dans le cordon de soudure peut provoquer l'infiltration de gaz de
compression, empéchant ainsi la densification de la poudre et pouvant méme entrainer la

distorsion du conteneur.
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Le soudage par faisceau d'électrons se caractérise par une forte concentration
d'énergie, ou I'énergie cinétique des electrons est transformée en énergie thermique lorsqu'elle
frappe les eéléments a assembler. Pour cela, la machine de soudage par faisceau d'électrons
(illustrée dans la figure 19) est équipée d'une source d'électrons, d'un systeme magnétique
permettant de focaliser le faisceau sur la zone de soudure, ainsi que d'un systéme
électromécanique qui permet de déplacer la piéce a souder dans un plan perpendiculaire au
faisceau et de la faire tourner autour de l'axe parallele au faisceau. La source électronique est
une cathode de forme cylindrique qui focalise le faisceau d’électrons émis par un filament

chauffé par effet joule.

La méthode de soudage par bombardement électronique permet de sceller les
conteneurs sous vide jusqu'a 10° mm Hg, créant ainsi des conditions optimales pour la
densification des mélanges de poudres. Tout au long du processus de densification par C.I.C,
la pression appliquée reste supérieure a celle a l'intérieur du conteneur. Par conséquent, la
technique de soudage par faisceau d'électrons offre également la possibilité de réaliser des
soudures profondes avec un échauffement localisé qui peut étre parfaitement supporté par la

piéce traitée.

41



Chapitre 11 Techniques expérimentales

- Filament
Cathode
Py e T—— wennet | CANOM
alh, | Anode

(LY Yanne disolement du
canon

——— Enceinte étanche

Faisceau d'électrons

o

Point de focalisation

Q‘

Conteneur

Figure 19: Schéma de principe de I'appareillage pour le soudage par bombardement

11.1.4.2 Mode de fonctionnement automatique

Le fonctionnement est régi par des macro-commandes qui mettent en route des
séquences automatiques dont le déroulement est piloté par un automate dans la presse et les

comparent avec les points de consigne programmes.

Il est possible de réaliser le cycle de traitement C.I1.C en effectuant des séquences
préliminaires visant a minimiser la présence d'oxygéne. Les macro-commandes pouvant étre

utilisées a cet effet sont les suivantes :
- La mise sous vide
- La mise en gaz a la pression atmosphérique

D’autre part, on peut étre amené a recourir aux séquences d’arréts suivantes quand cela

s’impose. Il s’agit :
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- D’arrét de la macro-commande en cours.

- D’arrét d’urgence.

- De dépressurisation arrét de cycle.

11.1.5 Réalisation des cycles de traitement

Un cycle de traitement se compose de différentes étapes ou la pression et la
température subissent une régulation rigoureuse. Les programmes de pression et de
température sont préalablement chargés dans les programmateurs pour contrbler le
déroulement du cycle de traitement. Pour la pression, un échelon est systématiquement
programmé en debut de cycle afin de déclencher le compresseur en atteignant la pression de
seuil. Les cycles de pression et de température sont programmés indépendamment les uns des
autres, ce qui permet de concevoir une grande variété de cycles de traitement C.I.C.

Les conditions requises pour la température, la pression et la durée de traitement
varient en fonction de l'agrégat de poudre et de son contenant. Pour les mélanges WC-Co, les
cycles de traitement utilisés pour la densification impliquent une augmentation simultanée de
la pression et de la température, ce qui permet d'obtenir des temps de traitement effectifs plus
courts. La pression augmente a un rythme d'environ 20 bars par minute et la température
moyenne augmente d'environ 15°C par minute. Lors des essais, la température a été

maintenue pendant une heure. Le cycle de traitement est présenté dans la figure 20.
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Figure 20: Cycle de traitement de compression isostatique a chaud.[12]
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11.2 Techniques d’analyse des matériaux élaborés

11.2.1 Analyse par diffraction des rayons X (DRX)

L'appareil de diffraction des rayons X, également connu sous le nom de diffractometre
a rayons X, est un instrument utilisé en science des matériaux et en cristallographie pour

déterminer la structure atomique d'un matériau cristallin.

Les spectres de diffraction des rayons X ont été obtenus a température ambiante en
utilisant un diffractométre Miniflex 2 BENCH-TOP de Rigaku, Japon. L'appareil (Figure 21)

est doté d'un monochromateur en graphite qui aide a éliminer la fluorescence X.

7 WVMNnif~lex

Figure 21: Diffractométre Miniflex Rigaku.

L'appareil est muni d’un détecteur semi-conducteur OD avec la capacité de réduire le
bruit de fond. 1l fonctionne en géométrie Bragg-Brentano, en utilisant une longueur d'onde de
la raie k, du cuivre Acy = 1,540 560 A.

Les conditions d’acquisition des diagrammes de diffraction des rayons X ont été conservées :
pas de 0.02 (en 20) et temps de comptage 15s. Les phases angulaires sont enregistrées dans

I’intervalle angulaire 20 compris entre 20° et 90°.
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11.2.2 Microscopie optique

Un microscope optique est un instrument utilisé pour examiner des échantillons a
I'échelle microscopique en utilisant la lumiére visible. Il est composé d'un systeme de lentilles

et d'un éclairage pour agrandir et illuminer I'échantillon.

L'analyse microscopique des échantillons de WC-8%Co et WC-11%Co a été effectuée
a laide d'un microscope optique de type NIKON a différents zooms. Il révéle des
informations précieuses sur leur structure et leurs caractéristiques. A des niveaux de zoom
variables, nous avons pu observer les variations de composition et de taille des grains, ainsi

que la présence de phases distinctes.

e C |

Figure 22: Microscope optique de type NIKON.

11.2.3 Microscopie électronique a balayage

Le microscope électronique a balayage (MEB) est un instrument utilisant un faisceau
d'électrons pour produire des images haute résolution de surfaces solides. Contrairement a un
microscope optique, le MEB utilise des électrons plutdt que des photons pour produire une
image. Le faisceau d'électrons est dirigé sur I'échantillon, tandis que le faisceau de retour est

capté et utilisé pour produire une image détaillée de la surface.
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Le principe de fonctionnement de la microscopie électronique a balayage est

schématisé sur la figure ci-dessous :

Ccanon a électrons -

Faisceau électronique

lor Condensatour |

2éme Condensateur—|

R

——+-Spectrometre X

Bobines de balayage il /=== ’
e / Objectif
AN j] AN

Détecteur d'électrons - =
retrodiffuses

Echantillon +——&5 , ,
RN ~Détecteur d'électrons

secondaires

Pompe a vide

Figure 23: Principe de fonctionnement de microscope électronique a balayage (MEB).

Nous avons utilisé un microscope électronique a balayage de type NeoScope JCM-
5000 a filament de tungstene, associé a un systeme de microanalyse par dispersion d'énergie
EDS (spectrométre a dispersion d'énergie), pour analyser nos échantillons. Les surfaces des
échantillons ont été préparées en effectuant des polissages mécaniques successifs au papier
abrasif et a la pate diamantée. Les images sont formées a partir de la détection des électons

secondaires émis par I’échantillon

Une fois que le vide est assuré dans la colonne, on met le filament en tungsténe sous
tension appliquée de 5 & 15 KV. 1l en résulte une production d’électrons primaires qui seront
accélérés par une haute tension vers 1’échantillon. Des lentilles électromagnétiques assurent

I’orientation du faisceau d’¢€lectrons et le balayage de 1’échantillon qui produit les électrons
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rétrodiffusés, les électrons secondaires éjectés de 1’échantillon, ainsi que les rayon X

caractéristiques des transitions électroniques.

Figure 24: Mini Microscope électronique a balayage NeoScope JCM-5000.

11.2.4 La rugosité (2D)

La rugosité (Ra) représente les motifs géométriques élémentaires qui se répétent sur
une surface. Ces motifs sont généralement causés par les traces d'outils résultant de I'usinage.
La mesure de la rugosité permet de quantifier I'amplitude des écarts géométriques par rapport
a une surface théorique. Les parameétres d'état de surface sont obtenus a l'aide d'appareils, le
plus couramment utilisé étant le rugosimétre a palpeur, également appelé profilometre de type
VEECO DEKTAK 150.

L’utilisation de cet appareil est relativement simple. Tout d'abord, la surface a analyser
est préparée en la nettoyant et en la rendant propre. Ensuite, I'échantillon est positionné sur la
plateforme du profilomeétre. Le capteur de profilomeétre explore la surface le long d'une ligne
de contact et fournit une valeur moyenne des écarts geométriques, la distance de déplacement
utilisée est de 1000 um, en enregistrant les variations de hauteur de la surface. Les données
collectées sont ensuite analysées a I'aide d’un logiciel intégré au profilometre ou d'un logiciel
externe, pour extraire les parametres de rugosité 2D.
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Figure 25: Profilomeétre de type VEECO DEKTAK 150.

11.2.5 Essai de dureté

Les essais mécaniques effectués pour évaluer les échantillons de carbures cémentés
consistent en des tests de microdureté Vickers, qui ont été réalisés a l'aide d'un
microdurometre de modéle ZWICK ZHV 10.

Une dizaine d’indentation a été réalisés sur les deux échantillons (WC-11%Co, WC-
8%Co0). Ces derniers ont été polis mécaniquement au papier abrasif puis a la pate diamantée
jusqu'a I’obtention d’une surface sans rayures. Ses essais ont été effectuée a I’aide d’un

diamant pyramidal en appliquant une charge de 0.5g pendant une durée de 15 s.

L’objectif de ces essais nous permet 1’étude de I’homogénéité des échantillons a

travers une filiation de mesure.
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Figure 26: Microduromeétre type ZWICK ZHV 10.
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Chapitre |11
Reéesultats et discussion

Ce chapitre est consacré a I’étude comparée des propriétés des carbures cémentés élaborés.
Nous présentons et discutons les différents résultats des deux types d’échantillons élaborés

par compression isostatique a chaud.
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I11.1 Conditions expérimentales

Résultats et discussion

Deux échantillons a base de carbure de tungsténe et de cobalt ont été élaborés par

compression isostatique a chaud. La température de traitement est de 1250°C et la pression est

de 1950 bars.

La montée en température et en pression s’effectue respectivement de 15 °C et de 20

bars par minute. Les conditions expérimentales sont regroupées dans le tableau suivant :

Mélange de poudre

Température (°C)

Pression (bars)

Durée de traitement (h)

WC-8%Co

1250

1950

1

WC-11%Co

1250

1950

1

Tableau 7 : Conditions expérimentales des échantillons élaborées par compression
isostatique a chaud.

On remarque que la température et la pression de traitement est la méme pour les deux
échantillons. Ce choix nous permet de comparer les propriétés des deux produits obtenus en

fonction de la teneur en cobalt dans I’échantillon.
111.2 Caractérisation des échantillons élaborés

Nous avons utilisé les techniques de la métallurgie des poudres pour élaborer
I’échantillon de carbure tungsténe a des différentes concentrations massiques de cobalt : 8% et
11%.

Différentes techniques de caractérisation ont été utilisées : diffraction des rayons X,
microscopie optique, microscopie électronique a balayage, la rugosité a deux dimension (2D)
et la dureté Vickers.

111.2.1 Analyse par diffraction des rayons X

L’¢étude par la diffraction des rayons X de mélanges des poudres de cobalt et de
tungsténe nous a permis d’identifier les phases en présence dans tous les échantillons élaborés

par compression isostatique a chaud (C.1.C).

Sur les figures 27 et 28 sont rassemblés les deux diagrammes de diffraction des rayons
X correspondant respectivement aux échantillons WC-8%Co et WC-11%Co élaborés par

compression isostatique a chaud (C.1.C).
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Figure 27 : Spectre de diffraction X de 1’échantillon WC-8% Co élaboré par compression

isostatique a chaud.
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Figure 28 : Spectre de diffraction X de 1’échantillon WC-11% Co élaboré par compression

isostatique a chaud.

Les résultats de 1’analyse montrent que les échantillons élaborés par compression
isostatique a chaud sont constitués de trois phases : une phase de carbure de tungsténe (WC),

une phase de cobalt et une phase de fer-cobalt (FeCo). On remarque que le pic de diffraction
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correspondant a la phase FeCo est 1égeérement plus intense dans 1’échantillon contenant 11%

de cobalt.

Les échantillons WC-8%Co et WC-11%Co sont caractérisés par une concentration de
carbone proche de 6% (composition steechiométrique en carbone). Celle -ci semble trés
importante par rapport a celle de ’acier du conteneur. Des zones d’inter diffusion se
développent et s’enrichissent progressivement en fer et en carbure, par des mécanismes en
phase solide certaines zones de la gaine atteignent une composition critique et vont fondre a la
température de traitement. Le fer diffuse facilement dans la phase liquide et s’associe avec le
cobalt pour donner la phase FeCo pendant I’étape de refroidissement. L’utilisation d’un

conteneur en acier doux semble due étre 1’origine de ce phénomeéne.
111.2.2 Microscopie optique

Les observations ont été réalisées a 1’aide d’un microscope optique de type NIKON a
différents zooms. Il a été utilise pour examiner les échantillons de WC-8%Co et WC-11%Co
afin de caractériser leur microstructure et d'évaluer les différences éventuelles entre les deux

compositions.

Inclusion du carbone

a) WC-8%Co (x1000) b) WC-8%Co (x100)

Figure 29: Microstructures représentant les différentes plages de I'échantillon WC-8% Co
élaboré par compression isostatique a chaud a 1250°C.
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WC-119%Co (x100) d) WC-11%Co (x200)

Figure 30: Microstructures représentant les différentes plages de I'échantillon WC-11% Co

élaboré par compression isostatique a chaud a 1250°C.

Les résultats de 1’analyse montrent que les deux échantillons présentent une
microstructure homogene. On reléve la présence d’inclusion de carbone dans 1’échantillon
WC-8%Co. Ces inclusions de carbone peuvent étre a 1’origine du phénomene de
décarburation du WC dans la phase liante de cobalt et que le pourcentage massique du Co

dans 1’échantillon n’été pas suffisant pour dissoudre tout le carbone.
111.2.3 Microscopie électronique a balayage

La résolution utilisée en microscopie optique est insuffisante pour déterminer la
morphologie et la taille des grains. Afin d’avoir une meilleure résolution qui nous permet de
déterminer les différentes phases en présences nous avons utilisé le microscope électronique a

balayage.

Cette technique représente I'un des moyens les plus puissants pour l'imagerie de
surface, permettant ainsi d'obtenir des informations sur les différentes phases constituant les
deux types de matériaux étudiés. L’analyse des microstructures a été effectuée en mode
d’¢lectrons secondaires. Les surfaces des échantillons observées ont été préparées en réalisant

des polissages mécaniques successifs a la pate diamantée.
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Les micrographies de la figure 31 représentent les structures observées dans les
échantillons élaborés par compression isostatique a chaud de mélanges de poudres de carbure

de tungstene et de cobalt a des grossissements différents.

10 um : S m
Vac-High} BC-Std. . 5kV 1410520288 012977, =Hl -Std. 5 kV. 14/05/2023 012978

a) WC-8%Co

10, pm S0

Vac-High. PC:Std. 10 kV 141052023 012951 =Hi -Stds 5KV 14/05/20Z8i 02955

b) WC-11%Co

Figure 31: Microstructures observées dans les échantillons obtenus par compression
isostatique a chaud.

Sur les deux figures on observe deux phases : une phase claire qui correspond a la

phase de WC et une phase sombre qui correspond a la phase liante de Co.

Un elément lourd donnera un signal intense donc une zone claire et un elément Iéger
donnera un signal faible donc une zone sombre, en quelque sorte une cartographie de numéro
atomique. Ce mode de fonctionnement nécessite une surface plane pour minimiser le

contraste due au relief.

On remarque que la phase liante présente une microstructure fermée et finement
dispersée sous forme de petites particules surtout dans le cas de 1’échantillon a faible teneur
en Co (WC-8%Co). Quant a La phase dure de carbure de tungsténe elle se présente sous
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forme d’une phase constituée de grains difficiles a distinguer. Ce phénoméne est di aux
mécanismes tels que la déformation plastique et le fluage qui provoquent le soudage par
brassage et diffusion des grains de WC en contact.

111.2.4 La rugosité 2D

La rugosité de surface est une mesure essentielle pour évaluer la qualité et les
caractéristiques topographiques d'une surface. Lorsqu'il s'agit d'alliages a base de carbure de
tungstene (WC) et de cobalt (Co), la rugosité peut fournir des informations précieuses sur la
finition de la surface, son uniformité et sa rugosité moyenne. Voici quelques spectres
représentants les profils de rugosité des échantillons WC-8%Co et WC-11%Co obtenus a

’aide d’un profilométre de rugosité.
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Figure 32: Spectres représentants le profil de rugosité 2D de 1I’échantillon WC-8%Co élaboré

par compression isostatique a chaud.
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Figure 33: Spectres représentants le profil de rugosité 2D de 1’échantillon WC-11%Co

élaboré par compression isostatique a chaud.
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Les figures 32 et 33 représentent les spectres du profil de rugosité effectués sur les
différentes plages des deux types d’échantillons WC-8%Co et WC-11%Co.

On remarque que la rugosité¢ arythmique moyenne Ra de I’échantillon contenant 8%
en masse de cobalt varie entre 3.38 nm et 29.45 nm. Quant a 1’échantillon contenant 11% en

masse de cobalt elle varie entre 3.95 nm et 51.85 nm.

Dans le tableau ci-dessous sont représentées les valeurs de rugosités arythmiques moyenne.

Echantillons Rugosité moyenne (Ra)
WC-8%Co 12.833 nm
WC-11%Co 23.45nm

Tableau 8: La rugosité moyenne des échantillons élaborées par compression isostatique a

chaud.

On remarque que la rugosité arythmique moyenne Ra est faible dans I’échantillon
WC-8% Co cela signifie que cet échantillon présente un meilleur état de surface par rapport a
I’échantillon similaire contenant 11% en masse de cobalt. Cette différence de rugosité dans

les deux alliages peut étre attribuée a la teneur en cobalt.

Il est important de souligner que des niveaux de rugosité plus élevés peuvent
influencer la sensibilité a la corrosion du matériau. Une surface rugueuse présente une plus
grande surface spécifique, ce qui peut favoriser I'adhésion de I'humidité, des contaminants et
des agents corrosifs. Par conséquent, une augmentation de la rugosité peut augmenter la

probabilité de corrosion et réduire la durté du matériau.
111.2.5 Essai de dureté

Des essais de dureté ont été effectuées sur les deux types d’échantillons élaborés par
compression isostatique a chaud. La dureté détermine & la fois la résistance du matériau a
I’abrasion et a 1’usure. Elle est a la fois en fonction de la teneur en cobalt et de la taille des
grains de WC. Elle nous permet 1’étude de I’homogénéité des échantillons a travers une
filiation de mesure. Nous avons cherché a optimiser les propriétés mécaniques de ces

échantillons par rapport a la variation du taux de cobalt.
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Dans les alliages de carbures cémentés, la dureté a été mesurée par des tests
d’indentation de dureté Vickers en diamant pyramidal. Ce type de test a été réalisés sur des

surfaces planes polies avec des charges de 500g.

Nous avons réalisé une dizaine de mesure de dureté sur chaque échantillon. La figure
ci- dessous représente un exemple d’empreinte de dureté Vickers obtenu dans 1’échantillon

WC-8%Co.
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Figure 34: Microstructure optique de 1I’échantillon WC-8%Co élaboré par C.I.C.

L’ensemble des résultats relatifs aux essais réalisés sont représentés dans le tableau

suivant :
Dureté (HV 0.5) des échantillons élaborés par compression isostatique a
Echantillons chaud
WC-8%Co 2964
WC-11%Co 2644

Tableau 9: Dureté des deux types d’alliages élaborés.

Les résultats montrent que la dureté est plus élevée dans 1’échantillon contenant 8% en
masse de Co. L’amélioration de la dureté est due aux effets combinés de la pression et de la

température qui permet d’activer les mécanismes tels que la déformation plastique et le fluage

60




Chapitre 111 Résultats et discussion

qui conduisent a une optimisation du processus de densification. Le choix de la température

de traitement contribue a cette optimisation en limitant les effets du mirissement d’Oswald.
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Conclusion générale

La compression isostatique a chaud (CIC) est un procéde de fabrication utilisé pour
consolider des matériaux sous forme de poudre. Elle représente I’une des techniques utilisées
dans I’industrie pour produire des pi¢ces métalliques ou céramiques. Ce procédé consiste a
soumettre la poudre a une pression élevée et uniforme de maniere isostatique, c'est-a-dire de

maniere égale dans toutes les directions.

Dans le cadre de ce travail, deux échantillons de carbures cémentés contenant 8% et
11% en masse de cobalt ont été élaborés a partir de mélange de poudres de carbures de
tungstene et le cobalt. Ces échantillons ont été fabriqués en utilisant la technique de
compression isostatique a chaud C.1.C du laboratoire de métallurgie physique Pprime de
Poitiers (France). L’objectif de cette étude est d’optimiser les propriétés mécaniques en

variants les parametres et les conditions expérimentales.

L’analyse qualitative des échantillons a été effectuée par diffraction des rayons X. La
caractérisation microstructurale des échantillons est décrite a partir d’observation en
microscopie électronique a balayage (MEB) et optique. Les tests de rugosité a deux
dimensions ont été réalisés a 1’aide d’un profilométre de rugosité. Des essais de dureté ont mis

en évidence I’influence de la microstructure sur les propriétés mécaniques de ces alliages.

L’analyse par diffraction des rayons X a permis de mettre en évidence la présence de
trois phases une phase de carbure de tungstene (WC), une phase de cobalt et une phase de fer-

cobalt (FeCo) dans les deux types d’échantillons obtenus par compression isostatique a chaud.

La caractérisation microstructurale des échantillons est décrite a partir d’observation
en microscopie électronique a balayage et microscopie optique. Elle nous a permis de
comparer les microstructures des échantillons élaborés par compression isostatique a chaud.
Les résultats obtenus montrent que la phase liante présente une structure pratiquement fermée
dans les échantillons élaborés par C.I.C notamment dans les cas a faibles teneurs en cobalt.
Les grains de carbure de tungsténe sont difficilement distinguables les uns des autres et ils
sont repartis de fagon homogene.

Les valeurs de rugosité arithmétique moyenne obtenus par le profilométre de rugosité
2D montre que la rugosité est plus élevée dans I’alliage WC-11% Co. Cela peut engendrer

une sensibilite a la corrosion du matériau et compromettre sa résistance a 1’usure.
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Les résultats des essais de dureté montrent une amélioration de la dureté dans les
¢échantillons a faible teneur en cobalt. L’amélioration de la dureté est probablement da a la

phase liante qui se trouve finement dispersée.

Cette ¢étude met en évidence l'importance d’optimisation des parametres et des
conditions expérimentales dans le processus de compression isostatique & chaud. En ajustant
ces parametres, il serait possible de développer des carbures cémentés avec une faible teneur
en cobalt, tout en conservant de bonnes propriétés mécaniques. Ces résultats ouvrent la voie a
de futures recherches et améliorations dans le domaine de la métallurgie des poudres et de la

fabrication de matériaux consolidés.
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Résumé

La métallurgie des poudres est un processus utilise pour transformer de fines poudres
métallique en produits denses, elle offre plusieurs avantages par rapport aux méthodes
traditionnelles de fabrication, tels que la réduction des pertes de matiere, I'amélioration de la qualité du
matériau et la réduction des colts de production. Elle comprend deux grandes étapes : la
compression de la poudre et le traitement thermique qui permet de consolider et de densifier
le matériau assurant ainsi les propriétés et les dimensions finales de la piéce, par la mise en
jeu d’opérations spécifiques telles que le frittage en phase solide, le frittage en phase liquide
ou la compression isostatique a chaud. Ces techniques peuvent étre utilisées pour élaborer des
alliages lourds comme le WC-Co.

Dans le cadre de ce travail, nous avons utilisé le procedé de la compression isostatique
a chaud pour élaborer des carbures cémentés a partir de deux mélanges de poudre de carbure
de tungsténe et de cobalt contenant 8% et 11% en masse de cobalt. L’objectif de cette étude
est d’optimiser les propriétés mécaniques de ces alliages en en changeant les parametres et les
conditions expérimentales.

Le premier chapitre est consacré a une revue bibliographique décrivant les différentes
techniques d'élaboration des mélanges de poudres de WC-Co ainsi que les procédés de de leur
densification. Nous décrivons dans le deuxieme chapitre les différentes techniques d’analyse

des matériaux élaborés, et en dernier on a discuté les différents résultats obtenus.

Abstract

Powder metallurgy is a process used to transform fine metal powders into dense products. It
offers several advantages over traditional manufacturing methods, such as reduced material
losses, improved material quality, and lower production costs. It consists of two main stages:
powder compaction and heat treatment, which consolidate and densify the material, ensuring
the final properties and dimensions of the part. This involves specific operations such as solid-
phase sintering, liquid-phase sintering, or hot isostatic pressing. These techniques can be used

to develop heavy alloys like WC-Co.

In this work, we used the hot isostatic pressing process to develop cemented carbides from
two mixtures of tungsten carbide and cobalt powder containing 8% and 11% cobalt by mass.
The objective of this study is to optimize the mechanical properties of these alloys by varying

the parameters and experimental conditions.
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The first chapter is dedicated to a literature review describing the different techniques for
preparing WC-Co powder mixtures and the processes for their densification. In the second
chapter, we describe various techniques for analyzing the developed materials, and in the final
chapter, we discuss the different results obtained.
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